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RESUMEN 
 
Gabriela Orozco Rivera Fecha de Graduación: Diciembre 2014 
 
Universidad Autónoma de Nuevo León 
 
Facultad de Ciencia Químicas 
 
Título del Estudio: CARACTERIZACIÓN DE PARTÍCULAS DE 

AEROSOLES ATMOSFÉRICOS APLICANDO 
ANÁLISIS DE IMÁGENES ACOPLADO A SEM-EDS 

 
Número de páginas: 187. 
 

Candidato al grado de Maestría en Ciencias 
con Orientación en Química Analítica 
Ambiental. 

 
Área de Estudio: Química Analítica Ambiental. 
 
Propósito y Método de Estudio: Para optimizar los estudios de 

caracterización de partículas atmosféricas con SEM-EDS se automatizó el 
proceso analítico con un software especializado en el estudio de minerales 
denominado MLA (Mineral Liberation Analyser). La primera fase del 
proyecto consistió en la optimización del método de preparación de las 
muestras ambientales para asegurar el funcionamiento adecuado del 
analizador de imágenes. Posteriormente se trabajó sobre la calibración del 
software para establecer las condiciones operativas del microscopio 
electrónico y del espectrómetro de energía dispersiva de rayos X. 
Finalmente se analizaron muestras reales y se utilizó la información 
generada por el software para evaluar los parámetros operativos del 
método automatizado y generar información sobre la composición del 
material particulado característico del área de aplicación de este estudio. 

Contribuciones y Conclusiones: La aplicación del método automático SEM-
EDS-MLA desarrollado en este trabajo mejora la eficiencia de los estudios 
ya que se disminuyó en un 75% el tiempo de análisis y el costo promedio 
por estudio de $10,000 a $2,500. Además se disminuyó el error de 
muestreo de 6.9% a 1.4% al incrementar la población estudiada. Los 
coeficientes de variación obtenidos son inferiores al 5% por lo que se 
cumplieron con los parámetros de repetibilidad y reproducibilidad.  

Se encontró que el material particulado del área de estudio estaba 
conformado principalmente por feldespatos, calcita y cuarzo; con una 
ocurrencia promedio de material antropogénico de un 8.7%. El material 
antropogénico correspondió principalmente a especies de fierro aunque 
también se detectaron especies de plomo, zinc y cobre.  

 
 
FIRMA DEL DIRECTOR DE TESIS: __________________________________ 



    vi  

 

 

 

TABLA DE CONTENIDO 
 
 
 
Capítulo Página 
 
 

1. INTRODUCCIÓN  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 1 

2. ANTECEDENTES  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   3 

2.1 Acción de los contaminantes atmosféricos  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 5 

2.2 Redes de monitoreo de la calidad del aire  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   7 

2.3 Caracterización de partículas ambientales.  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  9 

2.4 Fundamento teórico  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  13 

2.5 Automatización de los estudios de SEM-EDS  .  .  .  .  .  .  .  .  . 14 

3.- HIPÓTESIS  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 16 

3.1 Hipótesis  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   16 

3.2 Objetivo general  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   16 

3.3 Objetivos específicos  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 17 

4.- METODOLOGÍA  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 18 

4.1 Muestreo y análisis químico de PST  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 18 

4.2 Descripción de la técnica de SEM-EDS  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 22 

4.3 Descripción del software MLA (FEI CompanyTM).  .  .  .  .  .  .  29 

4.4 Caracterización de PSTs con el sistema SEM-EDS-MLA  .  .  . 35 

4.5 Caracterización de PSTs aplicando SEM-EDS  .  .  .  .  .  .  .  . 43 

4.6 Preparación de muestras de PST para análisis SEM-EDS-
MLA .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   45 



    vii  

5. DISCUSIÓN DE RESULTADOS.  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   47 

5.1 Preparación y montaje de muestras  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 47 

5.2 Definición de las condiciones de operación y calibración del 
sistema SEM-EDS-MLA  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 53 

5.3 Aseguramiento de la calidad de imágenes y espectros  .  .  .  . 62 

5.4 Medición de muestras por SEM-EDS-MLA  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  68 

5.5 Depuración del catálogo de especies patrón  .  .  .  .  .  .  .  .  .  77 

5.6 Identificación de especies del catálogo de estándares  .  .  .  .  81 

5.7 Análisis de resultados  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  86 

6. CONCLUSIONES  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   103 

6.1 Conclusiones  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   103 

6.2 Características del polvo atmosférico del área de estudio  .  .   105 

REFERENCIAS BIBLIOGRÁFICAS .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 109 
 
APÉNDICES  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . .  .  .  .  .  .  .  .  . 114 
 

APÉNDICE A1.- CONDICIONES DEL MUESTREO Y RESULTADOS 
DE ANÁLISIS QUÍMICOS DE LAS MUESTRAS CONSIDERADAS EN 
EL ESTUDIO  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  115 

APÉNDICE A2.- RESUMEN OPERATIVO DEL PROCESO DE 
ANÁLISIS DE LAS MUESTRAS CONSIDERADAS EN EL ESTUDIO  . 119 

APÉNDICE A3.- ESPECTROS DE DISPERSIÓN DE ENERGÍA DE 
RAYOS X DE LAS ESPECIES QUE INTEGRAN EL CATÁLOGO DE 
ESTÁNDARES  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 124 

APÉNDICE A4. - COMPOSICIÓN ELEMENTAL DE LAS ESPECIES 
QUE INTEGRAN EL CATÁLOGO DE ESTÁNDARES  .  .  .  .  .  .  .  .  . 138 

APÉNDICE A5. - DEPURACIÓN E IDENTIFICACIÓN DE LAS 
ESPECIES CONTENIDAS EN EL CATÁLOGO DE ESTÁNDARES  .  . 141 

APÉNDICE A6. - RESULTADOS DE LA DISTRIBUCIÓN DE 
ESPECIES EN LAS MUESTRAS PROBLEMA, OBTENIDOS DE LA 
APLICACIÓN DE LA METODOLOGÍA SEM-EDS-MLA.  .  .  .  .  .  .  .  . 155 



    viii  

APÉNDICE A7 - RESULTADOS FINALES DE LA DEPURACIÓN Y 
CLASIFICACIÓN DE ESPECIES EN LAS MUESTRAS PROBLEMA  .  164 

APÉNDICE A8 - CERTIFICADO DE ANÁLISIS DEL MATERIAL DE 
REFERENCIA CERTIFICADO  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 175 

APÉNDICE A9 - RESULTADOS DE LAS MEDICIONES SEM-EDS-
MLA DE LA MUESTRA PROBLEMA ANALIZADA CON EL MÉTODO 
CONVENCIONAL  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 184 

 



    ix  

 

 

 

LISTA DE TABLAS 
 
 
 
Tabla Página 
 
 

I Valores normados para el contenido de partículas 
atmosféricas en México  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 5 

II Condiciones óptimas de configuración del MLA para la 
medición de minerales  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 42 

III Condiciones de operación del microscopio electrónico de 
barrido  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  56 

IV Valores de los parámetros definidos para la adquisición de 
rayos x.  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   60 

V Valores promedio de los parámetros operativos obtenidos de 
mediciones efectuadas con el método convencional de 
caracterización de partículas atmosféricas (SEM-EDS)  .  .  . 61 

VI Valores de fiabilidad y porcentajes de coincidencia de los 
espectros de las partículas comparados con el espectro 
patrón  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   65 

VII Resultados de las mediciones efectuadas en las muestras 
problema definidas en el proyecto  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   69 

VIII Disminución del porcentaje de espectros desconocidos 
durante el proceso de clasificación de la muestra  .  .  .  .  .  . 71 

IX Resultados del proceso de clasificación de muestras con dos 
diferentes valores de fiabilidad  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   72 

X Resumen de la identificación de especies del catálogo de 
estándares  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 85 

 

 



    x  

 

LISTA DE TABLAS (continuación) 
 
 
 
Tabla Página 
 
 

XI Material antropogénico detectado en las muestras 
analizadas con la metodología SEM-EDS-MLA  .  .  .  .  .  .  . 87 

XII Material de origen natural detectado en las muestras 
analizadas con la metodología SEM-EDS-MLA  .  .  .  .  .  .  . 94 

XIII Comparación de parámetros operativos entre el método 
convencional y SEM-EDS-MLA  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  97 

XIV Comparación de los resultados obtenidos con las 
metodologías evaluadas en la identificación de material de 
origen natural y antropogénico  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   98 

XV Análisis de varianza de los resultados obtenidos con las 
diferentes metodologías evaluadas en la identificación de 
material de origen natural y antropogénico  .  .  .  .  .  .  .  .  .  100 

 

 



    xi  

 

 

 

LISTA DE FIGURAS 
 
 
 
Figura Página 
 
 

1 Distribución de las estaciones de monitoreo de polvos 
ambientales en el entorno urbano estudiado  .  .  .  .  .  .  .  .   20 

2 Diagrama de algunas de las señales que se generan en un 
microscopio electrónico de barrido.  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  23 

3 Esquematización del proceso de generación de rayos X 
característicos.  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 25 

4 Efecto del voltaje de aceleración sobre el rendimiento 
electrónico total ( + ).  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  28 

5 Ejemplo del proceso de des-aglomeración de partículas.  .  .  31 

6 Imagen de tono de gris (BSE) y partícula segmentada.  .  .  .  32 

7 Distribución de tonos de grises de un mineral típico de plomo 
– zinc.  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   33 

8 Análisis Automático de Rayos X por Área de una partícula 
compuesta  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   34 

9 Diferencias entre la preparación de las muestras para su 
observación en el microscopio electrónico de barrido  .  .  .  . 37 

10 Análisis de partículas por SEM-EDS  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  39 

11 Efecto de las diferentes señales de rayos X sobre el 
espectro EDS de la partícula de interés  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 41 

12 Principales actividades involucradas en el desarrollo del 
proyecto  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  43 

13 Procedimiento de obtención de polvos ambientales a partir 
de los filtros de alto volumen  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   45 



    xii  

 

 

 

LISTA DE FIGURAS (Continuación) 
 
 
 
Figura Página 
 
 

14 Imágenes de partículas aplicando montaje normal de la 
muestra  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   48 

15 Imágenes de montaje de partículas en húmedo  .  .  .  .  .  .  .  49 

16 Accesorios disponibles en el mercado para la dispersión de 
polvos  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   51 

17 Compresor de aire para la generación de aerosoles  .  .  .  .  51 

18 Fotomicrografías de diferentes soluciones de polvos 
ambientales preparadas a 0.10, 0.25 y 0.50 % w/v en 
metanol  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   52 

19 Fotomicrografía de polvos ambientales y su imagen 
correspondiente con extracción de fondo  .  .  .  .  .  .  .  .  .   55 

20 Imagen BSE de las partículas de un filtro de alto volumen y 
su correspondiente imagen segmentada y coloreada en 
función del espectro de rayos X adquirido  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 63 

21 Canales de rayos X ignorados durante el proceso de 
clasificación de espectros  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  67 

22 Resultados de imágenes clasificadas con diferentes valores 
de fiabilidad  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   68 

23 Resultados del proceso de retoque de imágenes  .  .  .  .  .  .   74 

24 Comparación de tres diferentes espectros correspondientes 
a las especies denominadas SiO, SiO2 y SiO3  .  .  .  .  .  .  .  76 

25 Segmentación de partículas atribuida a diferencias en la 
morfología de la partícula  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  78 



    xiii  

 

 

 

LISTA DE FIGURAS (Continuación) 
 
 
 
Figura Página 
 
 

26 Segmentación de partículas atribuida a diferencias en la 
morfología y diferencia de número atómico promedio de las 
especies presentes  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   79 

27 Depuración de espectros de una de las especies del 
catálogo utilizado en la clasificación de las partículas 
atmosféricas  .  .  .  .  .  .  .  .  . .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   80 

28 Identificación de dos de las especies del catálogo utilizado 
en la clasificación de las partículas atmosféricas  .  .  .  .  .  .  82 

29 Clasificación automática de las especies del catálogo 
identificadas como ortoclasa  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 84 

30 Concentración de PST en las muestras consideradas en el 
estudio  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  . 88 

31 Concentración histórica de PSTs de la región geográfica 
considerada en el estudio  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  89 

32 Comparación de la ocurrencia de partículas de origen natural 
y la concentración de PST de las muestras consideradas en 
el estudio  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .   90 

33 Concentración de Pb en las muestras estudiadas  .  .  .  .  .  .  92 

34 Concentración histórica de Pb en PSTs de la región 
geográfica considerada en el estudio  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  93 

35 Comparación de la ocurrencia de partículas naturales entre 
las muestras analizadas y el Material de Referencia 
Certificado  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  .  94 

36 Difractograma del Material de Referencia Certificado  .  .  .  .  96 



    xiv  

 

 

 

NOMENCLATURA 
 
 
 
SEM Scanning Electron Microscope. Microscopio Electrónico de 

Barrido (por sus siglas en inglés). 

EDS Energy Dispersive Spectroscopy. Espectrometría de Energía 
Dispersiva de Rayos X o Espectrometría de Dispersión de 
Energía de Rayos X (por sus siglas en inglés) 

SEM-EDS Microscopía electrónica de barrido con microanálisis por 
espectroscopía de energía dispersiva de rayos X (por sus siglas 
en inglés). 

MLA Mineral Liberation Analyser. Analizador de liberación de 
Minerales (por sus siglas en inglés). 

PST Partículas suspendidas totales 

PM10 Partículas con diámetros aerodinámicos menores de 10 mm 

PM2.5 Partículas con diámetros aerodinámicos menores de 2.5 mm 

PM1 Partículas con diámetros aerodinámicos menores de 1 mm 

USEPA United States Environmental Protection Agency. Agencia de 
Protección Ambiental de los Estados Unidos de América (por sus 
siglas en inglés). 

DOF Diario Oficial de la Federación de los Estados Unidos Mexicanos 

SEMARNAT Secretaría de Medio Ambiente y Recursos Naturales 

INE Instituto Nacional de Ecología  

SINAICA Sistema Nacional de Información de la Calidad del Aire 

  



    xv  

 

 

 

NOMENCLATURA (Conclusión) 
 
 
 
CENICA Centro Nacional de Investigación y Capacitación Ambiental 

EMA Entidad Mexicana de Acreditación 

BSE Back Scattered Electrons. Electrones retrodispersados (por sus 
siglas en inglés). 

Touch Up Retoque de imágenes utilizado durante el procesamiento final 
de las imágenes, se efectúa de forma manual por el operador. 

CRM Certified Reference Material. Material de Referencia Certificado 
(por sus siglas en inglés). 

NOM Norma Oficial Mexicana. 

SOMA Sistema de evaluación del Origen de las partículas en Muestras 
Ambientales. 

Cps Cuentas por segundo. 

NAA Neutron Activation Analysis. Análisis por Activación de 
Neutrones (por sus siglas en inglés). 

WDXRF Wavelenght Dispersive X-ray Fluorescence. Espectrometría de 
Fluorescencia de Rayos X por Dispersión de Longitud de Onda 
(por sus siglas en inglés). 

CCSEM-EDS Computer-Controlled SEM-EDS. Análisis SEM-EDS 
automatizado controlado por computadora (por sus siglas en 
inglés). 

PCA Principal Component Analysis. Análisis estadístico por 
componentes principales (por sus siglas en inglés). 

 



 

    1 

 

 

 

CAPÍTULO 1 
 
 
 

INTRODUCCIÓN 
 
 
 
En años recientes se ha incrementado el interés en los estudios de 

caracterización del polvo suspendido en el aire de ciudades con actividades 

industriales debido a que constituyen uno de los principales contaminantes de la 

atmósfera. Aunque existen una gran cantidad de trabajos enfocados a 

cuantificar los componentes del material particulado, poco se ha hecho por 

identificar las características de las partículas que componen el polvo 

atmosférico.  

Como es de esperarse, cada centro urbano posee una población de 

partículas atmosféricas caracterizada por la geografía y geología del lugar, así 

como por la actividad industrial, económica y social que se desarrolla en el 

entorno.  

Durante la última década del siglo pasado, en una ciudad del suroeste del 

estado de Coahuila, una empresa privada del ramo minero metalúrgico 

preocupada por el impacto de sus procesos sobre el medio urbano, emprendió  
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un proyecto enfocado al monitoreo de Partículas Suspendidas Totales (PST). 

Con el tiempo, el alcance del proyecto creció hasta buscar la identificación de 

las partículas considerando su morfología y composición elemental para 

identificar asociaciones con las correspondientes fuentes emisoras. 

Desde el 2008 este trabajo se ha desarrollado alrededor de la 

caracterización de los polvos atmosféricos provenientes de la red de monitoreo 

ambiental de la empresa mencionada, aplicando la técnica de Microscopía 

Electrónica de Barrido con microanálisis por Espectroscopía de Energía 

Dispersiva de Rayos X (SEM-EDS, por sus siglas en inglés).  

Los parámetros actuales de este proceso analítico, así como el tiempo y 

costo por análisis no favorecen la implantación de una metodología como un 

método rutinario de caracterización de las partículas.  

Con el fin de optimizar la metodología de medición se han estudiado varias 

alternativas operativas; entre ellas, la que mejores ventajas ofrece en relación a 

tiempo y costo de análisis es la aplicación de un software especializado de 

medición de minerales denominado Mineral Liberation Analyser (MLA por sus 

siglas en inglés), de FEI CompanyTM que permite automatizar la adquisición de 

imágenes en el microscopio electrónico de barrido y registrar los espectros de 

energía dispersiva de rayos X de las muestras de material particulado. 

La implementación de esta metodología (SEM-EDS-MLA) para la 

caracterización de los polvos atmosféricos en la región suroeste del estado de 

Coahuila es la temática de este trabajo de tesis. 
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CAPÍTULO 2 
 
 
 

ANTECEDENTES 
 
 
 
Las partículas suspendidas, también conocidas como material particulado 

atmosférico o aerosol atmosférico, son una mezcla compleja de materiales 

sólidos y líquidos suspendidos en el aire que pueden variar significativamente 

en tamaño, forma y composición química dependiendo fundamentalmente de 

su origen.  

El tamaño de estas partículas varía desde 0.005 hasta 100 mm de diámetro 

aerodinámico. Las partículas pueden tener un origen natural (como la materia 

mineral emitida en áreas áridas o la polinización de las plantas) o 

antropogénico (aquellas ligadas a emisiones en zonas urbanas e industriales). 

El interés por el estudio de las partículas atmosféricas radica en sus 

efectos nocivos para la salud, los cuales están determinados por el nivel de 

exposición y la toxicidad de las sustancias químicas presentes.  

El estudio y la regulación de las partículas empezó centrándose en las 

partículas suspendidas totales (PST) definidas  como  aquellas que  poseen  un  
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diámetro aerodinámico menor a 50 mm medidas con un equipo de muestreo de 

alto volumen. (Zuk et al., 2007) 

Posteriormente la atención se centró en las partículas con diámetros 

aerodinámicos menores de 10 mm (PM10) y actualmente, en las partículas finas 

y ultrafinas, es decir, las menores de 2.5 mm (PM2.5) y 1 mm (PM1), 

respectivamente. 

En los Estados Unidos de América la regulación de las PST empezó en 

1971, en 1987 se agregaron las normas para las PM10 y en 1997 y para las  

PM2.5 (USEPA, 2006).  

En México, la norma que regula los niveles de PM10 entró en vigor en 1994 

y fue modificada en 2005 cuando se incluyeron las PM2.5 (DOF, 2005). La 

Secretaría de Salud es el órgano responsable de evaluar la evidencia de los 

impactos de la contaminación atmosférica sobre la salud de la población y 

establecer los límites permisibles de concentración de los contaminantes en aire 

ambiente.  

Los gobiernos estatales con apoyo técnico de la Secretaría de Medio 

Ambiente y Recursos Naturales (SEMARNAT) son los facultados para medir y 

evaluar los niveles de los contaminantes en la atmósfera a través de redes de 

monitoreo de la calidad del aire. La Tabla I presenta los valores establecidos 

para las partículas atmosféricas. 
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TABLA I 

VALORES NORMADOS PARA EL CONTENIDO DE PARTÍCULAS 
ATMOSFÉRICAS EN MÉXICO (SEMARNAT, 2005) 

Contaminante 

Valores límite 

Normas oficiales 
mexicanas 

Exposición aguda 
Exposición 

crónica 
Concentración 

y tiempo 
promedio 

Concentración 
y tiempo 
promedio 

Frecuencia 
máxima 

aceptable 

Partículas 
suspendidas 
totales (PST) 

210 mg m-3 
(24 horas) 

2% de 
mediciones al 

año 
- 

Modificación a la  
NOM-025-SSA1-1993 

(Diario Oficial de la 
Federación, 2005) 

Partículas 
menores de 10 

micrómetros 
(PM10) 

120 mg m-3 
(24 horas) 

2% de 
mediciones al 

año 

50 mg m-3 
(promedio 
aritmético 

anual) 
Partículas 

menores de 2.5 
micrómetros 

(PM2.5) 

65 mg m-3 
(24 horas) 

2% de 
mediciones al 

año 

15 mg m-3 
(promedio 
aritmético 

anual) 

 
Los contaminantes que se miden en las estaciones de monitoreo ambiental 

son PST, PM10, PM2.5, ozono (O3), monóxido de carbono (CO), dióxido de 

azufre (SO2) y dióxido de nitrógeno (NO2). 

 
2.1 Acción de los contaminantes atmosféricos. 

 
 
 
Las partículas producen deterioro en la calidad del aire, influyen en el clima, 

reducen la visibilidad y presentan efectos adversos en la salud humana. Su 

deposición contribuye a la acidificación y eutrificación de aguas y suelos, y en 

ambientes urbanos producen deterioro de edificios y monumentos. (Zuk et al., 

2007). 
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Numerosos estudios epidemiológicos han demostrado que en áreas 

urbanas existe una clara asociación entre ingresos hospitalarios por 

enfermedades respiratorias y cardiovasculares y la concentración de partículas 

en aire ambiente. Los efectos de las partículas sobre la salud humana 

dependen de su tamaño y de las propiedades físicas y químicas de las 

partículas (Harrison & Yin, 2000. Harrison, 2004) y pueden ser desde síntomas 

agudos, como dolor de cabeza e irritación de los ojos, hasta enfermedades 

respiratorias y cardiovasculares, incluyendo la muerte prematura. Esta 

diversidad de efectos depende de factores como la concentración y 

composición química de las partículas, así como de la susceptibilidad del 

individuo expuesto y el tiempo de exposición. 

Se sabe que entre más pequeñas sean las partículas, pueden penetrar con 

mayor facilidad hasta el interior de los pulmones. Las PM10 pueden entrar 

directamente al aparato respiratorio y depositarse en sus diferentes regiones, 

mientras que las PM2.5 pueden llegar a la región alveolar. Las partículas 

suspendidas son capaces de interferir con uno o más mecanismos de defensa 

del aparato respiratorio, o actuar como vehículo de sustancias tóxicas 

absorbidas o adheridas a su superficie. En varios estudios llevados a cabo en 

Estados Unidos y en Europa se ha encontrado que la exposición prolongada a 

las partículas menores a 2.5 mm aumenta el riesgo de mortalidad por cáncer 

pulmonar y enfermedades cardiopulmonares (Pope et al., 2002. Dockery et al, 

1993). 

En general, diversos estudios científicos han relacionado la exposición a las 
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PM10 y PM2.5 con efectos a la salud incluyendo agravación del asma, aumento 

de los síntomas respiratorios como tos y respiración difícil o dolorosa, bronquitis 

crónica y reducción de la función pulmonar, entre otras consecuencias (USEPA, 

2003). 

La característica más estudiada del material particulado es su tamaño, sin 

embargo, algunos estudios han demostrado que si se considera su morfología y 

composición química es posible clasificarlas como naturales o antropogénicas, 

y en numerosos casos asociarlas a su fuente de origen (Aragón et al., 2000, 

2002. Campos-Ramos et al., 2009. Alfaro & Barajas, 2008). 

 
2.2 Redes de monitoreo de la calidad del aire. 

 
 
 
Las redes de monitoreo ambiental se conforman por una serie de 

estaciones ubicadas estratégicamente en zonas urbanas, donde se encuentran 

instalados equipos de muestreo y medición de gases y partículas. Su ubicación 

geográfica es de especial importancia para garantizar la representatividad del 

muestreo y así caracterizar adecuadamente el nivel de la contaminación 

atmosférica en una región específica.  

En México existen más de 50 localidades que cuentan con redes o 

estaciones de monitoreo que funcionan de manera independiente y que son 

operadas por entidades que van desde gobiernos municipales hasta empresas 

privadas. El Sistema Nacional de Información de la Calidad del Aire (SINAICA) 

es un programa que reúne y difunde a través del sitio web del Instituto Nacional 
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de Ecología (INE) los datos generados por las principales redes automáticas de 

monitoreo atmosférico de la República Mexicana para dar a conocer la situación 

actual e histórica de la calidad del aire de diferentes ciudades del país (Zuk et 

al., 2007) 

En el año de 1988, en una localidad del suroeste del estado de Coahuila, se 

dio inicio con las mediciones de PST por parte de una entidad de la iniciativa 

privada hacia el interior de sus instalaciones; como preludio a la entrada en 

vigor de la norma oficial mexicana en materia de calidad del aire. 

Posteriormente, en Marzo de 1990 comenzaron a efectuarse mediciones hacia 

el exterior de la empresa para conocer la concentración de partículas 

atmosféricas en el entorno. 

Con el tiempo, la infraestructura de la red de monitoreo creada por la  

empresa creció de manera importante hasta alcanzar en la actualidad un total 

de 8 estaciones, instaladas conforme a características climáticas del lugar, 

dirección del viento y vientos dominantes. La ubicación geográfica de las 

estaciones de monitoreo fue resultado de las recomendaciones del Centro 

Nacional de Investigación y Capacitación Ambiental (CENICA), área 

perteneciente al INE, organismo del sector medio ambiente de la SEMARNAT, 

perteneciente al gobierno federal.  

El proceso de monitoreo incluyó la cuantificación total de metales pesados 

en las partículas impactadas en los filtros de alto volumen aplicando un 

protocolo de prueba acreditado por la Entidad Mexicana de Acreditación (EMA), 
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que se basa en los métodos de referencia IO-3.4 e IO-3.1 de la Agencia de 

Protección Ambiental de los Estados Unidos (USEPA, Junio 1999).  

La información generada por la red de monitoreo de la empresa ha 

conformado una extensa base de datos del material particulado que ha 

permitido conocer la contribución de los procesos de la empresa a la 

contaminación del medio urbano de la localidad. 

 
2.3 Caracterización de partículas ambientales. 

 
 
 

Las partículas ambientales suelen ser caracterizadas de forma manual con 

un microscopio electrónico de barrido (SEM por sus siglas en inglés) o un 

microscopio electrónico de transmisión (TEM por sus siglas en inglés). W. 

Petruk describió un método generalizado de caracterización de polvo ambiental 

colectado en filtros de membrana de policarbonato aplicando SEM-EDS (Petruk, 

2000. Petruk et al., 1997). 

Más recientemente; se han publicado diversos estudios de caracterización 

de polvo ambiental, los cuales tienen diferentes objetivos en función del área de 

aplicación, lo cual habla de la aceptación de esta técnica en la investigación de 

la composición del polvo ambiental (Samara et al., 2005. Sayito et al., 2008. 

Gilardoni et al., 2004. Sharma et al. 2009. Haapala, 1998) 

En México, A. Aragón y colaboradores (A. Aragón et al, 2000, 2002, 2009) 

han efectuado diversos estudios de caracterización de partículas atmosféricas 

en las ciudades de San Luis Potosí, México D.F., Querétaro y recientemente 
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Colima, en donde ha podido asociar a los contaminantes y su morfología con 

las fuentes de emisión de las áreas de estudio. La caracterización del polvo 

atmosférico se realiza mediante SEM-EDS. Posteriormente, la correlación entre 

el tipo de polvo atmosférico característico de los lugares estudiados, su 

dispersión en el ambiente y sus probables fuentes emisoras se establece 

mediante análisis estadístico.  

La aplicación de herramientas estadísticas de variables múltiples ha 

probado su funcionalidad en diferentes estudios relacionados con la 

caracterización del material particulado tal y como lo confirman Alfaro-Barbosa y 

sus colaboradores (Alfaro-Barbosa et al, 2008) en su estudio sobre la 

caracterización quimiométrica de material particulado del área metropolitana de 

Monterrey. 

Incentivados por estos resultados y considerando que se contaba con la 

infraestructura necesaria, la empresa inició en el 2008 un proyecto ambiental 

encaminado a la caracterización del material particulado prevaleciente en la 

ciudad; en el cual se venían monitorizando PST’s y metales pesados desde 

años atrás. La importancia de este proyecto radica en la posibilidad de 

identificar asociaciones con posibles fuentes emisoras que conlleven a 

establecer mejoras en los sistemas de control de la emisión de contaminantes a 

la atmósfera. 

En el transcurso de tiempo en el que se desarrolló este proyecto de tesis, 

una nueva búsqueda de aplicaciones de la metodología SEM-EDS en el análisis 

de partículas atmosféricas, mostró que esta técnica ha ganado notoriedad en 
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estudios atmosféricos y ambientales. La ventaja analítica del análisis 

individualizado de cada partícula ofrece ventajas que permiten la determinación 

de la concentración de material particulado, las distribuciones de tamaño de 

partícula, morfología y mezclas químicas internas. A partir de estos datos, 

puede determinarse la prevalencia relativa de distintos tipos de partículas lo que 

puede ser utilizado en la atribución de fuentes de origen (Wagner et al., 2012). 

Adicionalmente, ya se menciona el análisis automatizado por SEM-EDS, 

conocido como SEM-EDS controlado por computadora (Computer-Controlled 

SEM-EDS, CCSEM-EDS por sus siglas en inglés), que representa una ventaja 

tal y como se discute en este trabajo de tesis, porque permite el análisis de una 

mayor población de partículas.  

Existen también recientes desarrollos en la microscopía electrónica de 

barrido que han producido instrumentos de mesa con una resolución de imagen 

razonable y a un menor costo comparado con el equipo convencional. Wilkinson 

y sus colaboradores proponen una técnica de análisis utilizando un sistema 

SEM-EDS de mesa para el estudio de partículas de zonas urbanas, rurales e 

industriales (Wilkinson et al., 2011) discutiendo las ventajas de esta opción más 

económica pero limitada para detectar elementos más ligeros que el sodio 

(como carbón, nitrógeno y oxígeno); comparando contra los equipos 

tecnológicamente más avanzados. En su estudio analizaron una pequeña 

población de partículas y las clasificaron según su tamaño (PM10 o PM2.5), 

posteriormente las agruparon por similitud espectral y compararon sus 

espectros EDS con una referencia a fin de identificar posibles fuentes de origen. 
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Una metodología similar se aplica en este trabajo de tesis. 

El análisis estadístico por componentes principales (PCA por sus siglas en 

inglés) sigue siendo una herramienta utilizada. Wilkinson y colaboradores 

utilizaron un microscopio de mesa para caracterizar material particulado por 

SEM-EDS, y aplicaron PCA para identificar las diferencias en la composición 

elemental de las partículas en función del tiempo y el lugar de recolección. El 

estudio se llevó a cabo en una rotonda de alto tráfico vehicular en Uppsala, 

Suecia (Wilkinson et al, 2013).  

Moroni y sus colaboradores propusieron un estudio integrado para la 

identificación de las fuentes de origen de material particulado, que se basó en la 

aplicación de PCA a los resultados de análisis químico general de la muestra y 

el análisis individual de partículas por SEM-EDS. El método se aplicó en 

muestras de partículas muestreadas a diferentes alturas en la atmósfera, en la 

zona urbana y regional cerca de Terni, Italia. En este estudio se resalta la 

valiosa contribución del análisis individual de cada partícula por SEM-EDS 

(Moroni et al.2012). 

Desde el punto de vista de estudios de caracterización de material 

particulado en zonas específicas de estudio, la técnica SEM-EDS, como 

herramienta de análisis ofrece ventajas con respecto a otras técnicas analíticas 

que tienden a ignorar la heterogeneidad de las partículas, y en el que el análisis 

individual puede aportar mayor información (Saikia & Ninomiya, 2011). Chithra y 

Nagendra identificaron la diferencia entre partículas analizadas al interior y 

exterior de un edificio escolar en Chennai (Madras), India (Chithra & Nagendra, 
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2013).  

Como queda demostrado, lo que inicialmente se propuso como un método 

alternativo de análisis, poco a poco se ha ido consolidando como una 

herramienta poderosa para identificar características individuales de las 

partículas que proporcionan mayor información del entorno estudiado. 

 
2.4 Fundamento teórico. 

 
 
 
En general, los estudios sobre la especiación química del material 

particulado suspendido en la atmósfera utilizando las técnicas de análisis 

elemental como Espectroscopía de Absorción Atómica o Espectroscopía de 

Emisión de Plasma Acoplado Inductivamente buscan obtener la composición 

química (o contenido de metales) de las partículas suspendidas totales. Sin 

embargo, existen pocos estudios que proporcionen información sobre las 

partículas suspendidas en el aire a nivel individual.  

Los estudios de caracterización de aerosoles ambientales aplicando SEM-

EDS se basan en el análisis individual de las características químicas y 

morfológicas de cada partícula. Además de la forma y el tamaño de cada 

partícula, el espectro de rayos X por dispersión de energía proporciona la 

composición química y la asociación entre elementos. Lo anterior permite 

identificar algunas de las especies químicas presentes en la muestra para su 

posterior clasificación como partículas ambientales naturales o antropogénicas. 

El procedimiento analítico que inicialmente se aplicó para el desarrollo del 



  14 

 

proyecto ambiental mediante SEM-EDS requirió un total de 10 a 20 días como 

tiempo promedio de estudio por cada muestra de interés, resultando ineficiente 

e insuficiente para cubrir el alcance del proyecto. Lo anterior derivó en la 

búsqueda de alternativas para agilizar los estudios e incrementar el número de 

muestras tratadas. 

 
2.5 Automatización de los estudios de SEM–EDS. 

 
 
 
A principios del 2006 la empresa privada que desarrolla el proyecto 

ambiental, adquirió un software especializado denominado Mineral Liberation 

Analyser (MLA por sus siglas en inglés) de FEI CompanyTM, cuya función es 

controlar en línea el microscopio electrónico de barrido para capturar y analizar 

imágenes de la muestra y registrar los espectros de energía dispersiva de rayos 

X obtenidos mediante EDS, de forma automática. El sistema MLA es un 

software que hasta ahora se ha enfocado de manera general a estudios 

mineralógicos.  

En los estudios mineralógicos se mide el porcentaje de cada mineral en 

cada partícula de la muestra para determinar la cantidad de minerales 

(análisis modal), su grado de liberación, la asociación mineral y la 

caracterización de minerales preciosos. Todos estos parámetros son 

fundamentales para la optimización y diseño de plantas de beneficio y 

metalúrgicas. Desde el inicio de su aplicación, el MLA ha permitido automatizar 

la determinación cuantitativa de la liberación de minerales y agilizar los estudios 
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mineralógicos.  

Si se considera que los estudios mineralógicos y la caracterización de 

polvos ambientales presentan metodologías análogas (ambas se basan en el 

análisis individual de una gran cantidad de partículas para obtener resultados 

estadísticamente semejantes a un nivel de confianza definido), es factible 

implementar el sistema MLA a los estudios de caracterización de partículas 

atmosféricas. Esto permite automatizar el proceso de adquisición y análisis de 

imágenes del microscopio electrónico y la obtención individualizada de los 

espectros de energía dispersiva de rayos X de las partículas, obteniendo las 

siguientes ventajas: 

1. Automatización y estandarización del proceso analítico. 

2. Disminución de los tiempos de análisis con la consecuente optimización 

de recursos humanos y de infraestructura. 

3. Mayor población de partículas analizadas lo que representa mayor 

representatividad y aleatoriedad. 

Considerando lo anteriormente expuesto, este trabajo propone el desarrollo 

y la implementación de la metodología automatizada SEM-EDS-MLA en la 

caracterización del material particulado prevaleciente en una ciudad al suroeste 

del estado de Coahuila. 
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CAPÍTULO 3 
 
 
 

HIPÓTESIS. 
 
 
 
En este trabajo se propuso optimizar el proceso de caracterización de 

partículas atmosféricas mediante la aplicación del sistema MLA, para 

automatizar la adquisición de imágenes y la obtención de los espectros EDS. Lo 

anterior conlleva el planteamiento de la siguiente hipótesis y objetivos como 

base para el desarrollo de este trabajo. 

 
3.1 Hipótesis. 

La automatización del análisis de imágenes acoplado a SEM-EDS para la 

caracterización de partículas individuales de aerosoles atmosféricos produce 

mejor reproducibilidad de resultados y representatividad de las partículas, con 

un menor tiempo de análisis, con respecto al método de referencia. 

 
3.2 Objetivo general. 

Caracterizar   química  y   físicamente  partículas  contenidas  en  aerosoles  
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atmosféricos aplicando el sistema SEM-EDS-MLA. 

 

3.3 Objetivos específicos. 

1. Automatizar el proceso de caracterización de muestras de polvo 

atmosférico mediante SEM–EDS–MLA.  

2. Optimizar el método de preparación de muestra para facilitar el análisis de 

imágenes del software.  

3. Seleccionar las mejores condiciones de medición del sistema SEM–EDS–

MLA (método de adquisición del microanálisis, valores de fiabilidad del 

MLA y condiciones del SEM).  

4. Comparar los resultados de la metodología propuesta con resultados de 

análisis químicos cuantitativos y establecer asociaciones entre elementos 

químicos mediante análisis estadístico.  

5. Establecer diferencias entre partículas de origen natural y de origen 

antropogénico con base en la morfología y la composición química y 

mineralógica. 

6. Efectuar un análisis de la información para establecer o asociar probables 

fuentes de origen y/o emisión de los materiales identificados en el estudio. 

Lo anterior requiere conocer las características y funcionamiento analítico 

del software MLA para poder adaptar y optimizar las condiciones operativas del 

analizador al proceso de caracterización de partículas atmosféricas. 
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CAPÍTULO 4 
 
 
 

METODOLOGÍA 
 
 
 

4.1 Muestreo y análisis químico de PST. 
 
 
 
Las muestras de partículas suspendidas totales fueron colectadas en 5 de 

las estaciones de medición de la red de monitoreo ambiental de un centro 

urbano localizado al Suroeste de Coahuila, la cual fue instalada por la empresa 

patrocinadora de este estudio, donde se contempló una distribución estratégica 

de los puntos de evaluación en el entorno urbano.  

4.1.1 Muestreo. 

Los muestreos de las PST se llevaron a cabo conforme a la Norma Oficial 

Mexicana NOM-035-SEMARNAT/1993, la recolección de las muestras se 

efectuó con equipos para muestreo de partículas  suspendidas  totales de  flujo  

de  masa controlado, marca Andersen Instruments Inc., modelo GS2310. El 

flujo de succión manejado durante todo el proceso de muestreo fue de 1.3 a 1.4 

m3 min-1 con  4 horas de operación continua. En los muestreos se utilizaron 
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filtros de fibra de vidrio de 20.3 x 0.2 x 25.4 cm, con un área expuesta de 406.5 

cm2 y con eficiencia de recolección de 99% para partículas de 0.3 mm de 

diámetro. 

El filtro colector de las PST se pesó antes y después del muestreo para 

posteriormente cuantificar el peso total de partículas captadas y referirlas al 

volumen total de aire muestreado, calculado a condiciones estándar (25°C y 1 

atm de presión). Finalmente se calculó la concentración de PST en mg m-3.  

4.1.2 Selección de las muestras. 

La red de estaciones de monitoreo de la empresa ha mantenido una 

medición continua de PST’s en los últimos 10 años. Durante todo este periodo 

de tiempo se ha ido conformando una extensa base de datos y un inventario 

muy amplio de muestras de PST, obtenidas bajo diferentes condiciones 

climatológicas, ambientales y de operación del entorno evaluado. 

Del inventario de muestras de filtros de alto volumen, se consideró un año 

completo de monitoreo de partículas suspendidas totales de cinco de las 

estaciones distribuidas en la ciudad (ver Figura 1). El año seleccionado fue el 

inmediato anterior al inicio de este proyecto que corresponde al 2009. La 

frecuencia de muestreo de las estaciones fue semanal con lo que se obtuvo un 

total de 260 muestras en el año. 

Después de revisar los materiales disponibles se seleccionó una muestra 

de cada estación correspondiente a los meses de Febrero, Abril, Junio, Julio, 
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Octubre y Diciembre del 2009, cuidando que los muestreos correspondieran al 

mismo día en las cinco estaciones. Para la validación del método las muestras 

se evaluaron por duplicado para completar un total de 60 estudios de las 

muestras problema. 

 

Figura 1. Distribución de las estaciones de monitoreo de polvos 
ambientales en el entorno urbano estudiado. 

 
El muestreo de 30 diferentes especímenes de un total de 260 muestras 

disponibles equivale a un porcentaje de error de 17%. Este valor es informativo 

y se obtuvo aplicando la siguiente ecuación. 

nN

)nN(pqZ
E               

pqZNE

pqNZ
n

2

22

2 





 
(1) 

La ecuación (1) aplica para poblaciones finitas, considerando un nivel de 

confianza del 95% de una distribución normalmente distribuida (Z = 1.96) y con 

una máxima variabilidad en la población (p = q = 0.5). (Larios, 1998). 
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4.1.3 Determinación de metales en las muestras de PST 

La concentración total de metales en las muestras de PST se cuantificó en 

el laboratorio analítico de la empresa, aplicando un protocolo de prueba 

acreditado por la EMA y que se basa en los métodos de referencia IO-3.4 e 

IO3.1 de la Agencia de Protección Ambiental Estadounidense (USEPA, Junio 

1999). A continuación se describe brevemente el procedimiento aplicado:  

El filtro obtenido del muestreo de partículas fue sub-muestreado en el 

laboratorio para considerar un décimo del total del filtro. Esta porción se sometió 

a digestión ácida (5.55 %v HNO3 / 16.75 %v HCl), reflujando suavemente la 

solución con ayuda de un vidrio de reloj durante por 30 min., sin llegar a 

sequedad. El digerido se diluyó con 10 ml de agua y se dejó reposar 30 min. La 

solución obtenida de la digestión se transfirió a una jeringa equipada con un 

filtro en forma de disco con abertura de 0.45 mm y se dispensó totalmente en un 

matraz volumétrico de 20 ml, se aforó con agua y se analizó por Espectroscopía 

de Emisión de Plasma Acoplado Inductivamente (ICP-OES por sus siglas en 

inglés).  

Mediante cálculos simples, los resultados de concentración de metales 

obtenidos se corrigieron tomando en cuenta el volumen total de aire 

muestreado para obtener la concentración en unidades de mg metal m-3. Los 

elementos que se cuantificaron de manera rutinaria en los análisis químicos de 

los filtros fueron As, Cd, Fe, Pb, S, Zn, Ag, Sb, Bi, Se, Te y Cu. 

Debido a que el equipo empleado en la recolección de muestra de PST está 
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diseñado para succionar a través de un filtro una cantidad determinada y fija de 

aire ambiente hacia el interior de una coraza de protección, todas las partículas 

de la población tienen la misma probabilidad de ser colectadas. Por lo anterior, 

la porción seleccionada del filtro para el análisis es representativa de la totalidad 

de la muestra, variando únicamente la cantidad de polvos a analizar en función 

del tamaño de la porción considerada para el análisis. 

Finalmente, los residuos generados de las mediciones analíticas aquí 

descritas (soluciones ácidas) se disponen de acuerdo al procedimiento interno 

del laboratorio donde se llevaron a cabo los análisis; específicamente, las 

soluciones de filtros de alto volumen son dispuestas al drenaje que conduce a la 

planta de tratamiento de agua de la empresa. 

 
4.2 Descripción de la técnica de SEM-EDS. 

 
 
 
El microscopio electrónico puede ser utilizado para obtener imágenes a 

grandes magnificaciones de casi todos los materiales. Si se emplea en 

combinación con un espectrómetro de energía dispersiva, también permite 

conocer los elementos presentes en secciones específicas de una muestra. 

Esta combinación de atributos resulta en una herramienta analítica muy versátil 

y atractiva para la caracterización de materiales. 

A diferencia de los microscopios ópticos, que forman la imagen a partir de la 

luz reflejada sobre la superficie de una muestra, los microscopios electrónicos 

utilizan electrones para la formación de la imagen. Los electrones tienen una 
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longitud de onda mucho más corta que los fotones de luz, lo que les da la 

capacidad de generar imágenes de una mayor resolución (Dufek, 2005). 

El haz de electrones más comúnmente utilizado en los microscopios 

electrónicos es el que se genera por emisión termoiónica a partir de un cátodo o 

filamento de tungsteno. Cuando los electrones interactúan con la muestra se 

producen varios tipos de señales que se utilizan para examinar diferentes 

características de la muestra como topografía de la superficie, cristalografía, 

composición, etc. La Figura 2 esquematiza algunas de estas señales (Skoog, 

2008). 

 

Figura 2. Diagrama de algunas de las señales que se generan en un 
microscopio electrónico de barrido. 

 
En el microscopio electrónico de barrido convencional se consideran solo 

tres de estas señales: los electrones retrodispersados (BSE por sus siglas en 

inglés), los electrones secundarios (SE por sus siglas en inglés) y la emisión de 

rayos X.  
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4.2.1 Señales por electrones secundarios. 

Las interacciones de un sólido con un haz de electrones se clasifican como 

interacciones elásticas e interacciones inelásticas. Las elásticas afectan las 

trayectorias de los electrones en el haz sin que se alteren de manera 

significativa sus energías. Las inelásticas resultan de la transferencia total o 

parcial de la energía de los electrones al sólido.  

Los SE son electrones de baja intensidad (decenas de eV) que resultan de 

interacciones inelásticas del haz primario con la muestra. Un electrón primario 

cede parte de su energía a un electrón (generalmente del nivel K) de un átomo 

de la muestra y se desprende del mismo. Este electrón desprendido (electrón 

secundario) produce imágenes de alta resolución de la superficie del material lo 

que permite su análisis morfológico y topográfico. (Goodhew, 2001. Goldstein, 

2003). 

4.2.2 Señales por electrones retrodispersados. 

Los BSE son aquellos electrones que son reflejados o retrodispersados por 

interacciones del haz de electrones con los átomos del espécimen. Los 

elementos más pesados (de alto número atómico) aparecen más brillantes en la 

imagen debido a que retrodispersan electrones más enérgicamente que los 

elementos ligeros. Los BSE se utilizan para detectar el contraste entre las 

zonas con composiciones químicas diferentes. Esta posibilidad permite efectuar 

análisis de imágenes utilizando la composición elemental del espécimen de 

estudio (Goodhew, 2001. Goldstein, 2003). 
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4.2.3 Rayos X característicos. 

Las vacancias dejadas por la generación de los electrones secundarios 

(electrones de las capas internas del átomo) son ocupadas por electrones de 

las capas externas a través de un conjunto limitado de transiciones electrónicas 

que permite al átomo relajarse a su estado basal. Las energías de los 

electrones en los diferentes niveles atómicos al igual que las diferencias 

energéticas entre las capas de electrones están claramente definidas con 

valores característicos de un elemento específico. Cuando las vacancias de los 

electrones de las capas internas son ocupadas por electrones de las capas 

externas, el excedente de energía se emite en forma de rayos X de energía 

determinada, permitiendo la identificación de los elementos presentes en la 

muestra y su semi-cuantificación. La Figura 3 muestra un esquema del proceso 

de generación de rayos X en el espécimen (Severin, 2004).  

 

FIGURA 3. Esquematización del proceso de generación de rayos X 
característicos. 

 
El análisis de los rayos X característicos genera información elemental que 
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permite la identificación cualitativa y cuantitativa de regiones de 1 mm de 

diámetro y 1 mm de profundidad de un espécimen bajo condiciones normales de 

operación. 

Existen varias maneras de presentar la información analítica cualitativa 

obtenida a partir de un espécimen. El método seleccionado dependerá de cuál 

de los tres tipos de información se requiere:  

(a) Análisis de una región seleccionada de composición químicamente 

homogénea (análisis puntual o spot). El haz de electrones se posiciona 

sobre el punto a analizar. Los rayos X se colectan durante el tiempo que 

sea necesario y se determina la composición del punto seleccionado, que 

corresponde a un volumen de muestreo de aproximadamente 1 mm3. 

(b) Análisis general de una parte o la totalidad de la muestra (análisis de área). 

El haz de electrones se barre sobre un área específica de interés 

previamente seleccionada en la imagen y se colectan los rayos X. El área 

de medición depende de la magnitud de la heterogeneidad química de la 

muestra. La composición obtenida corresponde a un promedio del área 

analizada.  

(c)  Análisis para determinar la variación de la composición dentro de una 

región de la muestra en forma de mapeo (Goodhew, 2001. Goldstein, 

2003), en donde se examina la variación de la composición química de una 

muestra efectuando varios análisis sobre el área de interés. El análisis se 

efectúa seleccionando la señal de rayos X de un elemento de interés y 
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mostrar su intensidad mientras el haz de electrones barre la muestra. El 

resultado puede ser una línea que muestra la variación de la presencia de 

un elemento o bien, un mapa de concentración de color donde éste se 

localiza. Esta técnica facilita encontrar regiones donde hay un cambio 

significativo en la concentración de un elemento, sin embargo, no es posible 

obtener un análisis exacto ya que el haz de electrones escanea por poco 

tiempo cada punto de interés. (Goodhew, 2001. Goldstein, 2003). 

4.2.4 Eliminación de cargas en muestras no conductoras. 

Para una inspección efectiva de la muestra en el microscopio electrónico es 

necesario que la superficie del espécimen sea eléctricamente conductora. 

Cuando un espécimen es bombardeado con electrones de alta energía, por 

cada electrón que incide sobre el espécimen existe un rendimiento  de BSE y 

 de SE.  y  son conocidos como el coeficiente de electrones 

retrodispersados y el coeficiente de electrones secundarios  respectivamente, y 

se refieren al número de electrones retrodispersados y secundarios emitidos del 

espécimen por cada electrón incidente (o electrón primario).  

La Figura 4 muestra la variación del rendimiento electrónico total ( + ) con 

respecto al voltaje de aceleración del haz de electrones aplicado en el 

microscopio (Goodhew, 2001. Goldstein, 2003). De acuerdo con esta curva, 

existen solo dos voltajes de aceleración para la operación en el microscopio 

donde el rendimiento es unitario y por consiguiente los electrones emitidos 

abandonan la superficie del espécimen en la misma proporción con la que la 
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impactan. Para la mayoría de los materiales, estos dos voltajes (E1 y E2) están 

en el rango de 1 a 5 keV, los cuales son muy inferiores a los voltajes normales 

de operación del microscopio. 

 

FIGURA 4. Efecto del voltaje de aceleración sobre el rendimiento 
electrónico total ( + ). 

 
Consecuentemente, durante la operación normal del microscopio 

electrónico se presenta un exceso de electrones depositándose en la superficie 

del espécimen. Si los electrones excedentes no son disipados a tierra, la 

superficie se cargará negativamente ocasionando que los electrones del haz 

primario sean repelidos y desviados de su ruta normal, formándose entonces 

una imagen distorsionada. 

De lo anterior se puede deducir que para el estudio de especimenes 

metálicos no existe dificultad, ya que no se presenta esta problemática, sin 

embargo, en el análisis de materiales no conductores es necesario implementar 
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estrategias para evitar que su superficie se cargue negativamente. La más 

común es recubrir la muestra con una capa delgada conductora (~ 10 nm) de 

oro utilizando la técnica de Pulverización Catódica (Sputtering Coating) o bien 

de carbón el cual se deposita rápida y fácilmente por Evaporación Térmica en 

Vacío (Vacuum Thermal Evaporation) (Reed, 2005) 

Una vez que la muestra se encuentra debidamente preparada, se coloca en 

un portamuestras especial y se introduce al microscopio electrónico. Durante el 

análisis, la muestra es barrida por el haz de electrones finamente enfocado para 

generar las imágenes de SE y BSE y obtener los espectros de energía 

dispersiva de rayos X para su posterior caracterización.  

La principal característica del microscopio electrónico de barrido es la 

obtención de imágenes con una alta profundidad de campo, generando un 

aspecto tridimensional, que resulta muy útil en el estudio de las características 

morfológicas y topográficas de la muestra.  

 
4.3 Descripción del software MLA (FEI CompanyTM). 

 
 
 
En el pasado, se desarrollaron una gran cantidad de sistemas para estudios 

de liberación de minerales, sin embargo, su aplicación en la industria estaba 

limitado por el alto costo y la dificultad para obtener la información.  

Los avances tecnológicos en electrónica e informática han permitido 

desarrollar analizadores de liberación de minerales automáticos, exactos, 
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veloces y amigables con el usuario. Uno de estos analizadores es el Mineral 

Liberation Analyser (MLA) desarrollado por JKMRC (The University of 

Queensland, Australia) en colaboración con FEI CompanyTM (Gu, 2003). 

El MLA se compone de un software especializado acoplado a un 

microscopio electrónico de barrido equipado con un analizador de energía 

dispersiva, cuya función es la automatización de los estudios de liberación de 

minerales. El sistema MLA contempla siete modos de medición que varían 

desde la técnica de análisis de imágenes pura (BSE), hasta técnicas de análisis 

basadas exclusivamente en rayos X (PXMAP). El módulo que se utilizó en este 

proyecto fue el XBSE Measurement, que combina imágenes de BSE y el 

análisis de rayos X: Su funcionamiento se describe a continuación (JKMRC, 

2003). 

4.3.1 Análisis de imágenes de electrones retrodispersados. 

El MLA utiliza señales muy estables de BSE adquiridas con el microscopio 

electrónico para generar imágenes de alta calidad, las cuales se pueden 

obtener al mantener estable el funcionamiento del sistema durante largos 

periodos de medición. Las principales funciones del análisis de imágenes del 

MLA son la segmentación y la des-aglomeración de partículas (JKMRC, 2003). 

 Des-aglomeración. La aglomeración sucede cuando algunas partículas en 

la muestra están en contacto entre sí formando aglomerados, lo que conduce a 

resultados sesgados si no se reconoce y se trata apropiadamente. Para 

determinar si una partícula se encuentra aglomerada el MLA considera los 
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parámetros que definen su forma. La aglomeración se corrige utilizando tres 

diferentes técnicas para separar las partículas: T – elimina pequeñas áreas de 

contacto entre partículas, E – elimina áreas de contacto largas y F – rompe el 

aglomerado a lo largo de las grietas. La Figura 5 muestra un ejemplo del 

proceso de des-aglomeración (JKMRC, 2003). 

(a)

(b)

(c)

(d)

(a)

(b)

(c)

(d)
 

FIGURA 5. Ejemplo del proceso de des-aglomeración de partículas. 

 
La imagen identificada con el inciso (a) corresponde a la imagen BSE 

original después del proceso de remoción de fondo y en donde puede 

observarse varias partículas formando un aglomerado en el recuadro interior. 

En la imagen (b) se presenta el aglomerado con las partículas en contacto 

unas con otras. En (c) se presentan las 6 partículas diferentes en la cuales se 

dividió el aglomerado original. Por último, en (d) se observa la imagen final con 

las 6 partículas después del proceso de des-aglomeración. 

 Segmentación. En el análisis de minerales es importante identificar las 
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diferentes especies o fases minerales presentes en los granos (partículas) y 

determinar sus fronteras. Para esta tarea el método más utilizado es la 

segmentación de imagen. La Figura 6 muestra la imagen aumentada y 

segmentada de una partícula compuesta. En la segmentación se observa que 

en la partícula están presentes 5 especies o minerales, algunos de los 

segmentos pueden tener el mismo mineral o especie (JKMRC, 2003).  

 

Figura 6. Imagen de tono de gris (BSE) y partícula segmentada. 

 
La función de segmentación de imágenes del MLA es definir las regiones de 

mayor o menor homogeneidad del color gris sobre una imagen de la partícula. 

El tono de gris promedio de cada región de la imagen BSE está directamente 

relacionado a un mineral o especie de número atómico promedio único. El 

histograma de la Figura 7 muestra la distribución de tonos de grises de las 

especies de un mineral de plomo – zinc (JKMRC, 2003). Esta distribución de 

tonos de grises se ajusta con el brillo y contraste de la imagen utilizando un 

estándar de oro, al cual le corresponde el valor máximo de 250 en la escala de 

grises. 

El brillo se define como la intensidad de una señal. En una imagen digital en 



  33 

 

escala de grises el brillo de un píxel está representado por un número. En una 

imagen de 8 bit, este número va desde 0 hasta 255 que representa 28 niveles 

de grises.  
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Figura 7. Distribución de tonos de grises de un mineral típico de plomo – 
zinc. El eje “x” es el nivel de gris de la imagen BSE y el eje “y” es 
la frecuencia 

 
El contraste es la diferencia relativa en intensidad (o brillo) entre dos áreas. 

En una imagen obtenida con un microscopio electrónico la información del color 

se pierde por lo que deben hacerse inferencias basadas en el contraste blanco 

y negro para obtener la mejor interpretación de la imagen. 

Si el sistema es muy estable y sin ruido cada especie en la muestra tendrá 

definido un tono de gris bajo condiciones particulares de medición. En la 

práctica, el tono de gris de una imagen BSE varía en cierta medida durante el 

periodo de tiempo normal de medición. Esta variación puede causar que los 

tonos de grises de diferentes minerales se traslapen. Adicionalmente, algunos 
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minerales o especies químicas tienen el mismo o casi el mismo número atómico 

promedio lo que originará que tengan exactamente el mismo tono de gris en 

una imagen BSE. En el sistema MLA estas situaciones se resuelven con el 

análisis de rayos X (JKMRC, 2003). 

4.3.2 Identificación de especies con análisis de rayos X. 

Generalmente, el sistema MLA realiza un análisis de rayos X para cada 

región de nivel de gris en una partícula. A este método se le conoce como 

Análisis Automático de Rayos X por Área, la Figura 8 ilustra este proceso 

(JKMRC, 2003).  

 

Figura 8. Análisis Automático de Rayos X por Área de una partícula 
compuesta. 
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En la figura, puede observarse que después de la segmentación, se 

delinean 5 granos y se obtienen sus respectivos espectros de rayos X para 

asociar el mineral o especie que corresponde a cada espectro. 

Este método solo requiere un número pequeño de análisis de rayos X para 

definir la composición mineral de una partícula. Es muy efectivo y puede 

aplicarse a la mayoría de las muestras. Sin embargo, no es aplicable a 

muestras en las que dos o más especies que se encuentran asociadas 

(aglomeradas) tienen el mismo número atómico promedio ya que el proceso de 

segmentación no será capaz de detectar los límites entre esos dos minerales o 

especies y por consecuencia solo se obtendrá un espectro de rayos X para 

estas partículas. 

Como se ha descrito, el empleo de imágenes BSE y señales de rayos X 

obtenidas con el microscopio electrónico de barrido son la clave para el análisis 

sistematizado de minerales con potencial aplicación a otros campos de estudio 

(JKMRC, 2003). 

 
4.4 Caracterización de PST con el sistema combinado SEM-EDS-MLA. 
 
 
 

En la actualidad solo se tiene referencia de la aplicación del sistema MLA 

en estudios sobre la liberación de minerales o en estudios relacionados con la 

industria minero metalúrgica. Lo anterior también ha sido confirmado mediante 

el intercambio de experiencias entre usuarios de este sistema, lo que resulta 

predecible si se considera el costo de adquisición del software, lo específico de 
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su aplicación y las necesidades de infraestructura para su funcionamiento; de 

ahí que, fuera del ramo minero – metalúrgico, no existen usuarios que utilicen 

esta herramienta. 

Sin embargo, existe analogía entre los estudios de liberación mineralógica 

y los estudios de caracterización de polvos ambientales, ya que ambos se 

basan en la medición de una población grande de partículas, el análisis 

individual y la medición de tamaños de las partículas con ayuda de un 

analizador de imágenes; con el fin de obtener la cantidad de partículas totales, 

sus tamaño individuales y los espectros de emisión de rayos X. 

4.4.1 Preparación de las muestras de PSTs para su análisis por SEM. 

Para el caso de estudio de minerales, donde las partículas de la muestra 

cubren un rango amplio de tamaños, por ejemplo, 300 a 45 mm (48 a 325 

mallas), lo más recomendable es generar fracciones de tamaño de la muestra y 

medir la liberación en cada fracción y luego reconstruirla para toda la muestra. 

Para llevar a cabo la medición de la liberación en las fracciones, éstas deben 

montarse en resina y pulirse hasta acabado espejo (probetas). 

Sin embargo, para el análisis de muestras de polvos atmosféricos este tipo 

de preparación (probeta) no representa una opción viable por la escasa 

disponibilidad de muestra y por la alta heterogeneidad en tamaño y composición 

de las partículas. Más específicamente, los polvos colectados en un filtro de 

fibra de vidrio corresponden a una población de partículas cuyo tamaño varía 

desde 0.005 a 500 mm, lo cual no permite su homogeneización mediante la 
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separación en fracciones, ni tampoco se puede recurrir a la preparación en 

probetas, ya que el proceso de pulido acabaría con la totalidad de las 

partículas.  

Debido a lo anterior, S.J.B. Reed (Reed, 2005) propone el análisis de 

partículas pequeñas (inferiores a 25 mm de diámetro) sin someterlas a pulido y 

aplicando el montaje directo de la muestra sobre un porta-muestras de aluminio 

con cinta adhesiva de doble cara de carbón. En este proyecto se aplicó dicha 

metodología. La Figura 9 presenta las diferencias entre la preparación para la 

observación en el microscopio electrónico de muestras de minerales y de 

polvos atmosféricos. 

 

Figura 9. Diferencias entre la preparación de las muestras para su 
observación en el microscopio electrónico de barrido. 

En las imágenes del inciso (a) se observa la disponibilidad de muestra 
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para cada uno de los casos. En el inciso (b) se presenta la preparación final 

para la observación en el microscopio electrónico de barrido. 

4.4.2 Análisis por espectroscopía de energía dispersiva de rayos X. 

Para el análisis cuantitativo de los componentes de una muestra por EDS 

es muy importante considerar las diferencias entre las formas de su 

preparación, ya que el procedimiento habitual para el análisis cuantitativo puede 

generar resultados inexactos para muestras de partículas, debido a que en el 

tratamiento matemático de la señal generada por el análisis de rayos X se 

utilizan factores de corrección que consideran al espécimen con una geometría 

ideal, plano y perfectamente pulido (Reed, 2005). Por otra parte, sí la partícula 

es muy pequeña para absorber la totalidad del haz de electrones, la intensidad 

de los rayos X generados serán inferiores a los obtenidos con estándares 

sólidos en probetas. Lo anterior se ilustra en la Figura 10, donde se observa 

como algunos de los electrones del haz no alcanzan la partícula y como varía la 

trayectoria de absorción de rayos X por la forma irregular de la partícula. 

Para prevenir la pérdida en la generación de rayos X existen diferentes 

algoritmos que se basan en correcciones que toman en cuenta la geometría de 

la partícula. Por ejemplo, se puede usar el Método Monte Carlo para simular la 

generación de rayos X en partículas de varias geometrías, o bien; deducir la 

relación de concentraciones a partir de la relación de intensidades de las líneas 

de rayos X. 
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Figura 10. Análisis de partículas por SEM-EDS. 

 

Otra alternativa para evitar la pérdida de rayos X es medir la relación pico-

señal de fondo considerando que el efecto de la geometría de la partícula 

permanece sin cambios, tanto en el modo continuo (señal de fondo) como en 

los rayos x característicos de la misma energía. Entonces la concentración se 

puede deducir de la relación pico-señal de fondo medidas en la muestra y 

comparada con la relación medida con estándares de concentración conocida 

(Reed, 2005).  

Como reiteradamente se ha mencionado, el sistema MLA encuentra su 

principal aplicación en los estudios mineralógicos en donde se requiere la 

determinación cuantitativa de los minerales presentes en la muestra y su grado 

de liberación. En este caso el análisis cuantitativo mediante la dispersión de 

rayos X es imprescindible. Además, obvia mencionar que los espectros de EDS 

para los minerales naturales se encuentran perfectamente delineados y 

establecidos, ya que estos materiales son 100% homogéneos. 
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En el presente estudio, el objetivo es caracterizar los polvos de PSTs para 

conocer el tipo de materiales que lo conforman, las formas químicas presentes 

y su concentración. En este sentido, los espectros EDS de los principales 

componentes de las muestras ambientales de PST son una herramienta 

importante para la identificación de las especies presentes, con la premisa de 

que difícilmente se obtienen espectros puros o bien definidos, sin embargo, la 

información es suficiente para poder establecer grupos de familias a partir de 

sus principales componentes y su comparación con espectros estandarizados 

de los minerales y/o especies naturales. 

Por otra parte, se debe considerar que existen electrones que provienen 

del haz que no alcanzó la partícula, por lo que algunos de los rayos X son 

generados por materiales ajenos a la partícula de interés, como puede ser el 

caso de la superficie sobre la cual se encuentra depositada la muestra o bien, 

de otras partículas muy cercanas a la partícula de interés y que no se lograron 

separar debidamente durante el proceso de preparación, como se muestra en la 

Figura 11.  

Como consecuencia, el espectro EDS final obtenido de la partícula de 

interés puede incluir señales generadas por partículas adyacentes y por la 

superficie del porta-muestras, sin mencionar que el funcionamiento del 

analizador de imágenes mediante señales BSE descrito en el apartado 4.3.1 de 

este capítulo, también influye en los resultados (des-aglomeración y 

segmentación). Lo anterior convierte el proceso de montaje de las partículas en 

una etapa muy importante de este proyecto. 



  41 

 

 

Figura 11. Efecto de las diferentes señales de rayos X sobre el espectro 
EDS de la partícula de interés.  

 

Según se describió en al apartado 4.2 de este capítulo, la muestra para su 

análisis por SEM debe ser eléctricamente conductora. Para proporcionarles 

esta propiedad a las muestras, se utilizó cinta adhesiva de carbón de doble cara 

y recubrimiento con carbón utilizando la técnica de deposición por Evaporación 

Térmica en Vacío (Vacuum Thermal Evaporation). Debido a lo anterior, se 

omitió el análisis correspondiente al carbón, lo cual no indica ausencia del 

mismo, sino que su cuantificación no es representativa. 

4.4.3 Calibración de las condiciones del software MLA. 

La Tabla II muestra las condiciones operativas recomendadas por el 

proveedor del software para análisis de muestras de minerales (JKMRC, 2003). 

Estas condiciones de operación aseguran la calidad de imágenes y espectros 

en muestras de minerales. 
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TABLA II 

CONDICIONES ÓPTIMAS DE CONFIGURACIÓN DEL MLA PARA LA 
MEDICIÓN DE MINERALES 

Está en función del tiempo de adquisición de rayos X y se calcula según las 
condiciones de operación del MEB (el estándar es 2000 cps y DT de 30% para un 

estándar de cuarzo)

Para colección de espectros  900 a 5,000 cps

Amp time  el que proporcione un DT entre 20 y 40%.  
Bajos valores de cps requieren mayor Amp time para una mejor resolución y 
viceversa. 

9.8 – 11.0 mm, posición óptima al detector EDS  10.0 mm
Distancia de 

trabajo

27 – 30 (según la vida del filamento)
Corriente del 

filamento

1.40 – 1.55 V (según la vida del filamento)
Voltaje del 
filamento

4 - 6

Spot size
(apertura de las 

lentes 
condensadoras 
del microscopio)

1.00E-06 mbarVacío

50 mAEmission current

15 kV en partículas menores a 10 mm y 25 kV en partículas mayores a 10 mm
Voltaje de 

aceleración

Está en función del tiempo de adquisición de rayos X y se calcula según las 
condiciones de operación del MEB (el estándar es 2000 cps y DT de 30% para un 

estándar de cuarzo)

Para colección de espectros  900 a 5,000 cps

Amp time  el que proporcione un DT entre 20 y 40%.  
Bajos valores de cps requieren mayor Amp time para una mejor resolución y 
viceversa. 

9.8 – 11.0 mm, posición óptima al detector EDS  10.0 mm
Distancia de 

trabajo

27 – 30 (según la vida del filamento)
Corriente del 

filamento

1.40 – 1.55 V (según la vida del filamento)
Voltaje del 
filamento

4 - 6

Spot size
(apertura de las 

lentes 
condensadoras 
del microscopio)

1.00E-06 mbarVacío

50 mAEmission current

15 kV en partículas menores a 10 mm y 25 kV en partículas mayores a 10 mm
Voltaje de 

aceleración

 

Para el análisis de muestras de PST es necesario establecer estos 

parámetros considerando las características particulares de la muestra, a saber, 

heterogeneidad y disponibilidad de material. 

4.4.4 Principales actividades del proyecto. 

La Figura 12 esquematiza las principales actividades involucradas en el 

desarrollo de este proyecto. 

El proceso incluyó la revisión y estudio de los principios técnicos sobre los 

cuales se fundamenta el MLA, para comprender su funcionamiento y detectar 

los requerimientos de ajuste en las condiciones operativas, para su aplicación 

en polvos atmosféricos y para efectuar pruebas exploratorias con el sistema 
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completo SEM-EDS-MLA. 

Optimización 
montaje muestra

Definición de 
parámetros operativos 

SEM-EDS-MLA

Comparación contra 
método actual

Análisis de 
muestras problema

Evaluar y concluir 
sobre resultados y 

metodologías.

Colección y 
recuperación de 

muestras
Inicio

Fin

Optimización 
montaje muestra

Definición de 
parámetros operativos 

SEM-EDS-MLA

Comparación contra 
método actual

Análisis de 
muestras problema

Evaluar y concluir 
sobre resultados y 

metodologías.

Colección y 
recuperación de 

muestras
Inicio

Fin

 

Figura 12. Principales actividades involucradas en el desarrollo del 
proyecto. 

 
Alcanzados los requerimientos necesarios para aprobar la metodología 

propuesta se midieron las muestras problema definidas para el estudio y 

finalmente se evaluaron los resultados y se obtuvieron las conclusiones sobre 

las metodologías evaluadas. 

 
4.5 Caracterización de PSTs aplicando SEM-EDS. 

 
 
 
El procedimiento que inicialmente se aplicó para caracterizar partículas 

atmosféricas con SEM-EDS y que se buscó optimizar mediante la aplicación del 

sistema automatizado SEM-EDS-MLA, es el siguiente: 

1. Las partículas recolectadas del muestreo de alto volumen se extraen de 

una porción del filtro mediante lavado con metanol, se someten a secado 

y ultrasonido para separación de aglomerados y se colocan directamente 

sobre un porta-muestras de aluminio con cinta adhesiva de doble cara de 

carbón. Con ayuda de aire comprimido, las partículas se dispersan sobre 

la superficie del porta-muestras, se recubren con carbón y se estudian en 
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el SEM. 

2. El análisis SEM-EDS consiste en seleccionar varios campos de análisis a 

una magnificación tal que se abarque la mayor variedad de partículas en 

cuanto a tamaño y morfología. Se analizan la totalidad de las partículas 

presentes en los campos seleccionados midiendo el tamaño y obteniendo 

los espectros de dispersión de energía de rayos X por EDS de cada 

partícula. El procedimiento concluye al contabilizar entre 150 a 200 

partículas individuales que proporcionan suficiente evidencia de la 

especiación y tamaños de las partículas de la muestra. 

3. Con la matriz de datos de tamaño y composición química de las partículas 

se efectúa un estudio estadístico multivariable para reconocimiento de 

patrones por composición y tamaños utilizando análisis de Clusters (o 

conglomerados) con el método k-means. La información que arroja el 

análisis de clusters marca la pauta para evaluar características operativas 

de la industria cercana al área de monitoreo y la dispersión de las 

partículas sobre el entorno. 

 
4.6 Preparación de muestras de PST para análisis SEM-EDS-MLA. 

 
 
 
Con la definición de las estaciones de monitoreo y el período de muestreo 

considerados para este estudio, se recuperaron los filtros impactados y se 

obtuvieron los polvos atmosféricos. El Apéndice A1 contiene la información de 

las condiciones del muestreo y los resultados de los análisis químicos 
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cuantitativos obtenidos de las muestras mencionadas. Las imágenes de la 

Figura 13 muestran la secuencia del procedimiento de obtención de la muestra 

final para la aplicación de la metodología SEM-EDS-MLA.  

 

Figura 13. Procedimiento de obtención de polvos ambientales a partir de 
los filtros de alto volumen. 

 
En el inciso (a) se observan los filtros debidamente preservados en su 

sobre de almacenamiento correspondiente. En (b) se presenta la forma del filtro 

extendido, en donde se observan las fracciones utilizadas para el estudio: ¼ se 

empleó en el análisis químico cuantitativo y ⅛ se utilizó para la obtención de 

polvos para este proyecto. En (c) se presenta la fracción a utilizar y (d) su 

colocación en el vaso de precipitados que colectará los polvos lavados con 
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metanol como se observa en (e) y la suspensión finalmente obtenida se lleva a 

sequedad en una estufa (f). 

Finalmente se recuperan los polvos secos en recipientes adecuados y 

debidamente identificados (g). El inciso (h) muestra la totalidad de las muestras 

incluidas en este estudio e (i) la preparación de los porta-muestras con la cinta 

adhesiva de carbón de doble cara para el análisis en el microscopio electrónico 

de barrido. Las porciones sobrantes de cada uno de los filtros se doblaron 

cuidadosamente y se regresaron a sus sobres correspondientes. Estos filtros se 

mantienen en resguardo debido a que forman parte de un inventario de 

muestras de PST obtenidas bajo diferentes condiciones climatológicas, 

ambientales y de operación del entorno evaluado. 

Con el material colectado de las estaciones de monitoreo seleccionadas 

para el estudio se realizaron pruebas con varias técnicas de preparación y 

montaje de muestra, en húmedo y en seco para optimizar el funcionamiento del 

analizador de imágenes del sistema. La descripción de estas pruebas y su 

selección final se discuten en el Capítulo V Discusión de Resultados.  
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CAPÍTULO 5 
 
 
 

DISCUSIÓN DE RESULTADOS. 
 
 
 

5.1 Preparación y montaje de muestras. 
 
 
 
Como se mencionó en el apartado 4.5, el procedimiento de rutina para 

montar las partículas sobre el porta-muestras es colocarlas sobre la superficie 

con ayuda de aire comprimido. Esta técnica no funcionó para la metodología 

SEM-EDS-MLA debido a que las imágenes obtenidas dificultaron la des-

aglomeración y limpieza en el análisis final porque las partículas se analizaron 

como aglomerados y no como partículas individuales con su respectivo 

espectro de dispersión de energía de rayos X.  

La Figura 14 muestra las imágenes obtenidas con el procedimiento de 

rutina, las cuales se consideraron como punto de partida para mejorar la 

dispersión de los polvos sobre el porta-muestras. Las imágenes en (a) y (c) 

corresponden a fotomicrografías BSE a 500x y 1600x. Las imágenes (b) y (d) 

muestran sus imágenes correspondientes con extracción del fondo. 
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Figura 14. Imágenes de partículas aplicando montaje normal de la 
muestra.  

 
5.1.1 Montaje de muestras en húmedo. 

Otra metodología evaluada es el montaje en húmedo con o sin aplicación 

de vacío. La técnica consiste en depositar pequeñas gotas de la solución 

alcohólica de los polvos sobre el porta-muestras y dejar secar con o sin ayuda 

de vacío. Para probar esta técnica se prepararon soluciones del polvo 

atmosférico a varias concentraciones. Las imágenes de la Figura 15 muestran 

fotografías a 200x de solución del polvo atmosférico de (a) 0.50, (b) 0.25, (c) 
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0.17 y (d) 0.125 % w/v de concentración, adquiridas en un microscopio óptico 

(Axio Imager M1m Zeiss) con luz reflejada y polarización a 90° en modo 

Extended Focus. 

 

Figura 15. Imágenes de montaje de partículas en húmedo.  

 
Los resultados obtenidos en la preparación al 0.125% w/v se observaron 

prometedores porque se obtuvieron partículas completamente dispersadas y 

des-aglomeradas. Sin embargo, esta técnica no resultó robusta ya que la 

tensión superficial del metanol y el secado a temperatura ambiente ocasionaron 

que las partículas se aglomeraran hacia los límites de la gota, dejando áreas 

con escasa población de partículas, como se observa en 15 (d).  

Posteriormente se intentó efectuar una volatilización instantánea del 
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solvente empleando vacío para eliminar la acumulación de partículas hacia el 

exterior de la gota, sin embargo, la cámara disponible para realizar este 

experimento resultó muy grande y la solución se secaba antes de alcanzar la 

evaporación instantánea del solvente. 

Existe en el mercado una unidad de dispersión de polvos en seco validado 

por la agencia norteamericana de farmacia (USP por las siglas en inglés de 

United States Pharmacopeia) para el análisis de fármacos en microscopía 

(Unidad de dispersión de polvos marca Clemex / Horiba). Sin embargo, el costo 

de adquisición descartó la posibilidad de utilizar este accesorio.  

5.1.2 Montaje de muestras aplicando nebulización de soluciones. 

Con la finalidad de utilizar soluciones alcohólicas para el montaje de las 

partículas se recurrió al empleo de técnicas de nebulización de soluciones que 

tienen como ventaja la volatilización instantánea del solvente. Una opción 

evaluada fue un nebulizador de vidrio que genera micro-gotas de solución. El 

dispositivo funcionó adecuadamente sin embargo, la cantidad de muestra 

dispensada era muy pequeña lo que podría generar una segregación de 

partículas, afectando la aleatoriedad y representatividad de la muestra: Por lo 

anterior se descartó su empleo para polvos ambientales en los que se tiene alta 

heterogeneidad, tanto en tamaños como en especies presentes. La Figura 16 

se presentan los accesorios descritos (a) Unidad de dispersión de polvos 

marca Clemex / Horiba y (b) Nebulizador manual de vidrio. 
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Figura 16. Accesorios disponibles en el mercado para la dispersión de 
polvos. 

 
Finalmente, se efectuaron pruebas con un compresor de aire con aerógrafo 

para generar aerosoles (marca Tamiya modelo 74520), que se emplea para 

pintar modelos a escala (Willis et al., 2002). El compresor produce micro-gotas 

de la solución y el aerógrafo permite dirigir el aerosol hacia la superficie del 

porta-muestras. En la Figura 17 se presentan imágenes del compresor y su 

funcionamiento: (a) equipo completo, (b) aerógrafo cargado con la muestra a 

nebulizar y (c) aerosol producido. 

 

Figura 17. Compresor de aire para la generación de aerosoles.  

 
El compresor se evaluó con soluciones de polvos ambientales en metanol 
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en concentraciones de 0.10, 0.25 y 0.50 % w/v. La Figura 18 presenta las 

imágenes obtenidas para cada concentración. 

 

Figura 18. Fotomicrografías de diferentes soluciones de polvos 
ambientales preparadas a 0.10, 0.25 y 0.50 % w/v en metanol. 

 
Las imágenes a 500x y 2000x de la solución preparada al 0.10% w/v 

muestra un mayor nivel de dispersión con respecto a las otras soluciones, por 

lo que fue esta preparación (la de menor concentración de sólidos) la que se 
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seleccionó como método de preparación y montaje de muestra.  

Finalmente, se prepararon las soluciones de las muestras a evaluar y se 

procedió al montaje para su análisis en el microscopio electrónico. El aerosol 

generado con el compresor de aire y aerógrafo se depositó sobre un porta-

muestras de aluminio recubierto con cinta adhesiva de carbón de doble cara y 

se recubrió con carbón utilizando la técnica de deposición por Evaporación 

Térmica en Vacío. El equipo utilizado para esta actividad fue un Balzers Union 

modelo MED 010.  

Las soluciones alcohólicas sobrantes se evaporaron. Los polvos residuales 

obtenidos, el resto de la muestra no utilizada y los porta-muestras de aluminio 

preparados con las muestras analizadas, se enviaron al contenedor de 

sobrantes de muestras del laboratorio, el cual se encuentra declarado dentro 

del proceso de recolección de residuos industriales de la empresa, quien es 

responsable de la disposición final de todos estos materiales. 

 
5.2 Definición de las condiciones de operación y calibración del sistema 

SEM-EDS-MLA. 
 
 
 
Para asegurar el funcionamiento en automático de todo el sistema SEM-

EDS-MLA fue necesario establecer las condiciones de operación de cada uno 

de sus componentes. Se utilizó un microscopio electrónico de barrido (marca 

FEI modelo Quanta 600) equipado con dos detectores de energía dispersiva de 

rayos X (marca EDAX) con su respectivo software de operación Genesis 
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Spectrum (Versión 4.61, 2006). Las condiciones finales de medición de los 

polvos ambientales se definieron tomando como guía las recomendaciones 

para la medición de muestras minerales de la Tabla II Capítulo 4. 

5.2.1 Condiciones de operación del microscopio electrónico de barrido. 

Dentro de los principales parámetros operativos del microscopio electrónico 

que se pueden optimizar para la obtención de imágenes y espectros de calidad, 

se encuentran el voltaje de aceleración y la apertura de las lentes 

condensadoras (spot size), parámetros están muy relacionados entre sí y cuya 

definición está en función del tamaño de las partículas a estudiar. Las demás 

condiciones operativas, como la corriente y voltaje del filamento, la corriente de 

emisión, la saturación del filamento, la alineación del haz de electrones, el 

vacío y la distancia de trabajo, permiten poco margen de manipulación, ya que 

éstas son condiciones estándares recomendadas por el fabricante del 

instrumento para el tipo de filamento y equipo utilizado (Dufek, 2005). 

Inicialmente se hicieron pruebas con voltajes de aceleración de 15 a 25 kV, 

obteniéndose imágenes aceptables, sin embargo, la calidad de los espectros 

no mejoró al variar la apertura de las lentes condensadoras (spot size) a estos 

voltajes de aceleración, por el contrario, se incrementó el porcentaje de 

espectros inválidos (espectro inválido es aquel de menos de 900 cps, cuentas 

por segundo cps).  

Debido a lo anterior se cambió el voltaje de aceleración a 30 kV y se 

revisaron las imágenes de la muestra a diferentes magnificaciones buscando la 
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mejor definición de todas las partículas presentes en el campo visual al aplicar 

la extracción de fondo en la imagen original.  

La Figura 19 presenta la fotomicrografía con los mejores resultados en 

función de definición de imagen y resolución individual de partículas, antes y 

después de aplicar extracción de fondo, a 2000x de magnificación y 30kV de 

voltaje de aceleración. 

 

Figura 19. Fotomicrografía de polvos ambientales y su imagen 
correspondiente con extracción de fondo.  

 
En el recuadro interno de las imágenes se observan las partículas más 

pequeñas que se alcanzan a resolver bajo las condiciones mencionadas. La 

distancia de trabajo se manejó entre 9.5 a 10 mm (distancia óptima al detector 

EDS). 

El ajuste final de la imagen se logró estableciendo los valores de contraste 

y brillo específicos para las condiciones de operación del filamento de 

tungsteno; las cuales deben mantenerse durante las mediciones para asegurar 
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39 a 42 mA
Corriente de emisión 
filamento

2.08 a 2.10 VVoltaje filamento

73Brillo Para facilitar la función 
del analizador de 
imágenes (BSE)

Posición óptima al 
EDAX

2000xMagnificación

Condiciones operaciCondiciones operacióón SEMn SEM

10.0 mmDistancia de trabajo (WD)

41Contraste

7.0
Apertura de la lentes 
condensadoras (spot size)

30 kVVoltaje de aceleración

39 a 42 mA
Corriente de emisión 
filamento

2.08 a 2.10 VVoltaje filamento

73Brillo Para facilitar la función 
del analizador de 
imágenes (BSE)

Posición óptima al 
EDAX

2000xMagnificación

Condiciones operaciCondiciones operacióón SEMn SEM

10.0 mmDistancia de trabajo (WD)

41Contraste

7.0
Apertura de la lentes 
condensadoras (spot size)

30 kVVoltaje de aceleración

la estabilidad de los tonos de grises. Durante las diferentes evaluaciones 

efectuadas para optimizar las imágenes, el filamento se mantuvo con una 

corriente de emisión entre 39 y 42 mA con un voltaje de 2.08 a 2.10 V. Con 

estas condiciones, los valores de contraste y brillo que permitieron obtener los 

resultados que se observan en la Figura 19 corresponden a 41 y 73 

respectivamente, siendo éstos los definidos para realizar la totalidad de las 

mediciones. La Tabla III resume las mejores condiciones de operación del 

microscopio electrónico de barrido para la medición de la totalidad de las 

muestras de polvos de PST de este estudio. 

TABLA III 

CONDICIONES DE OPERACIÓN DEL MICROSCOPIO ELECTRÓNICO DE 
BARRIDO. 

 

 

 

 

 

 
5.2.2 Condiciones de operación del espectrómetro de energía dispersiva 

de rayos X (EDS). 

Para la adquisición de espectros de rayos X se requiere optimizar dos 

parámetros:  
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a) Las cuentas por segundo (cps) que miden los pulsos generados por la 

radiación de rayos X cuando éstos llegan al detector, y 

b) El tiempo muerto (o DT), que se define como el tiempo en el que el 

detector no puede aceptar un pulso o señal debido a que se encuentra 

procesando o bien rechazando más eventos.  

El tiempo muerto se modifica ajustando la constante del amplificador del 

tiempo (Amplifier time constant) en delante denominada ampt, que define el 

tiempo que lleva al detector procesar un pulso o evento de rayos X.  

Un valor bajo de ampt (3.2 ms) permite mayores cuentas por segundo para 

ser procesadas sin embargo la resolución disminuye porque el tiempo de 

adquisición del espectro de rayos X es menor. Un valor alto de ampt (12.8 ms) 

proporciona un espectro de mayor resolución, debido a que la electrónica tiene 

más tiempo para procesar el pulso, ya que las cps que llegan al detector 

disminuyen en cantidad.  

Por diseño de fábrica, la operación óptima del EDS se logra con DT de 

entre 20 a 40% y con una cantidad de cps de entre 900 a 5,000. Al final, se 

decidió emplear un valor estándar de ampt de 6.4 ms. Como consecuencia de 

fijar este parámetro, la variable que se tiene disponible para alcanzar los 

valores de cps y DT deseados es la apertura de las lentes condensadoras (spot 

size). Se encontró que el valor de la apertura de las lentes condensadoras que 

permitió cumplir con los requisitos de cps y DT estaba entre 7.0 y 7.3.  
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5.2.3 Condiciones de operación del software MLA (FEI CompanyTM). 

El establecimiento de las condiciones del software para el análisis de las 

fotomicrografías inició con la calibración de la imagen, para lo cual se ajustaron 

las condiciones de operación del microscopio a las descritas en la Tabla III, y 

se optimizó la imagen ajustando el enfoque y corrigiendo el astigmatismo.  

Con la magnificación definida en 2000x y tomando en cuenta que la 

resolución de la imagen recomendada para las mediciones en modo XBSE es 

de 1024 x 800, cada píxel de la imagen corresponde a 0.13 mm. con un ancho 

total de imagen de 135.17 mm. Estas condiciones permiten detectar partículas 

en un rango de tamaños de 0.20 a 95 mm equivalentes a áreas de 2 y 448,500 

píxeles respectivamente. Este rango de medición de tamaños de las partículas 

es adecuado para la caracterización de las PST. 

Adicionalmente se definió el tiempo de adquisición de los espectros de 

rayos X el cual se calculó de acuerdo con las condiciones de operación del 

microscopio. Considerando que por diseño el detector del EDS alcanza un 

conteo rápido de hasta 30,000 cps y definiendo el tiempo muerto recomendado 

de 30% y 2,000 cps para cada espectro a medir, el tiempo de adquisición se 

obtuvo según se expresa en las siguientes ecuaciones (JKMRC, 2003): 

CPS relativas = CPS x (1-DT) (2) 

CPS combinadas = CPS relativas (detector 1) + CPS relativas (detector 2) (3) 
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CPMS = CPS combinadas / 1000 (4) 

Tiempo adquisición = CPS requeridas / CPMS (5) 

La ecuación (2) involucra las cuentas máximas del detector. En la ecuación 

(3) se suman las CPS relativas de los detectores disponibles en el sistema, en 

este caso, son dos detectores. En la ecuación (5), las CPMS obtenidas se 

relacionan con las cuentas deseadas en los espectros durante la medición, 

considerando este valor en 2,000 cps. 

CPS relativas = 30,000 x (1-0.70) = 21,000 

CPS combinadas = 21,000 x 2 = 42,000 

CPMS = 42,000 / 1,000 = 42 

Tiempo adquisición = 2,000 / 42 = 47.6 ~ 48 ms. 

Por recomendación del fabricante, al tiempo de adquisición obtenido de 48 

ms. se aumentan 10 ms, para finalmente fijar este valor en 60 ms. 

El área mínima de partícula que se requiere para colectar un espectro de 

rayos X se fijó en 4 píxeles, de tal forma que el programa de medición no 

analizara las áreas en una partícula que fueran menores a este tamaño en la 

imagen. La Tabla IV resume los valores de los parámetros utilizados para la 

adquisición de los espectros de rayos X. 
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4 píxelesÁrea mínima grano

60 ms por detectorTiempo adquisición

30%DT

6.4 ms  equivale a un AMP
time index del software de 0.10

Amp time

2,000Cps

Parámetros adquisición rayos X

10.0 mm  Posición óptima al 
EDAX

Distancia de trabajo (WD)

7.0
Apertura de la lentes 
condensadoras (spot size)

4 píxelesÁrea mínima grano

60 ms por detectorTiempo adquisición

30%DT

6.4 ms  equivale a un AMP
time index del software de 0.10

Amp time

2,000Cps

Parámetros adquisición rayos X

10.0 mm  Posición óptima al 
EDAX

Distancia de trabajo (WD)

7.0
Apertura de la lentes 
condensadoras (spot size)

TABLA IV 

VALORES DE LOS PARÁMETROS DEFINIDOS PARA LA ADQUISICIÓN DE 
RAYOS X. 

 

 

 

 

 

 
Finalmente, se definieron las características para considerar un análisis 

como terminado con base en la cantidad de campos analizados, la cantidad de 

partículas analizadas o el tiempo de análisis. Estos valores se fijaron evaluando 

los parámetros operativos de 55 estudios efectuados bajo el método 

convencional de caracterización (SEM-EDS) descrito en el Capítulo 1. Los 

promedios de estas mediciones se presentan en la Tabla V. 

Para conocer el error atribuible al tamaño de muestra promedio de un 

estudio convencional se utilizó la ecuación (6) (Larios, 1998). 

 
(6) 

Esta ecuación aplica en caso de desconocer el tamaño de la población (N).  
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Análisis información, h

Tiempos SEM, h

208Espectros analizados / muestra

4Campos analizados / muestra

208Partículas analizadas / muestra

19.0Total estudio, h

15.0

4.0

Tiempo análisis

ValorParámetro

Análisis información, h

Tiempos SEM, h

208Espectros analizados / muestra

4Campos analizados / muestra

208Partículas analizadas / muestra

19.0Total estudio, h

15.0

4.0

Tiempo análisis

ValorParámetro

TABLA V 

VALORES PROMEDIO DE LOS PARÁMETROS OPERATIVOS OBTENIDOS 
DE MEDICIONES EFECTUADAS CON EL MÉTODO CONVENCIONAL DE 

CARACTERIZACIÓN DE PARTÍCULAS ATMOSFÉRICAS (SEM-EDS). 

 

 

 

 

 

 
Para un nivel de confianza del 95% de una distribución normalmente 

distribuida para el cual Z = 1.96, una muestra de 208 eventos equivale a 

mantener un error (E) de 6.8% considerando una máxima variabilidad en la 

población (p = q = 0.5). 

En estudios mineralógicos se analiza una población de 10,000 partículas ya 

que sus resultados se emplean de manera cuantitativa. Considerando el 

enfoque de caracterización de las muestras ambientales de este trabajo se 

definió una población de 5,000 partículas a analizar. Con este valor, el error 

estimado de las mediciones disminuye hasta aproximadamente 1.4%.  

Los campos a analizar y el tiempo de análisis se seleccionaron en valores 

de 1,000 campos y 360 min respectivamente, para asegurar el análisis de la 
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totalidad de las partículas. La información anteriormente descrita se introdujo 

en los parámetros de medición del software MLA.  

 
5.3 Aseguramiento de la calidad de imágenes y espectros. 

 
 
 

Después de definir las condiciones operativas del sistema, se analizó una 

muestra para evaluar la calidad de las imágenes y de los espectros obtenidos. 

Como resultado del análisis, por cada muestra el sistema genera 3 archivos: 

a) Archivos que contienen las imágenes de grises (BSE) de todos los 

campos analizados.  

b) Archivos que contienen los espectros de rayos X (SPX) de todos 

las partículas / granos analizados. 

c) Archivos donde se almacenan todos los parámetros de la medición 

(condiciones del microscopio electrónico durante el análisis; el total 

de campos, partículas y espectros de rayos X capturados, tiempo 

de análisis, etc.). 

Los archivos BSE se utilizan para revisar la calidad de las imágenes 

adquiridas y los del tipo SPX contienen las imágenes de las partículas 

segmentadas y coloreadas en función del espectro de rayos X adquirido. La 

Figura 20 presenta un ejemplo de las imágenes contenidas en estos dos tipos 

de archivos para una misma muestra; en este punto, un color semejante no 
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indica igualdad de especies. 

 

Figura 20. Imagen BSE de las partículas de un filtro de alto volumen y su 
correspondiente imagen segmentada y coloreada en función 
del espectro de rayos X adquirido.  

 
5.3.1 Integración del catálogo de especies. 

Para evaluar la calidad de los espectros se consideró el % de espectros 

inválidos, para lo cual se necesita determinar qué especie está representada 

por cada espectro de rayos X recogido durante la medición. Esta identificación 

requirió elaborar un catálogo de especies características de la muestra. 

El proceso inició seleccionando una partícula sobre la imagen en el 

microscopio, posteriormente se colocó el punto de mira (spot) sobre ésta y se 

obtuvo su espectro EDS utilizando el sistema convencional EDAX y el software 

Genesis para cuantificar los elementos presentes en el espectro.  

Sin dejar de seleccionar la partícula y utilizando la aplicación 

correspondiente del software MLA, se midió nuevamente el espectro 

obteniéndose 10 réplicas de forma automática. Las réplicas se promediaron y 
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el espectro promediado, junto a los resultados del análisis elemental obtenido 

por el software EDAX-Genesis, se guardaron integrándose al catálogo de 

especies. Entonces, el catálogo contiene todos los espectros identificados.  

5.3.2 Clasificación de espectros. 

En el proceso de clasificación se toma la imagen de rayos X de la muestra 

(archivos SPX) para asignar las especies que corresponden a las partículas. El 

proceso se basa en la comparación de los espectros medidos de cada partícula 

con los espectros incluidos en el catálogo de especies para identificar los 

componentes presentes en la muestra. La clasificación de espectros requirió 

definir los parámetros de clasificación Fiabilidad (Reliability), Canal Límite 

(Channel Limit) y Cuentas Mínimas (Minimum Counts). 

El parámetro de fiabilidad (Reliability) define qué tan cercanamente un 

espectro medido en una partícula debe coincidir con un espectro de rayos X 

estándar (del catálogo de especies), a fin de ser identificado como el mineral 

representado por el estándar. Si el límite de coincidencia del patrón se 

establece en 1, significa que el espectro medido y el estándar son exactamente 

iguales, es decir, existe una probabilidad de 100% en su similitud. 

La Tabla VI presenta los valores de fiabilidad para cada porcentaje de 

coincidencia entre los espectros de las mediciones y el espectro utilizado como 

patrón. La información es proporcionada por el proveedor y se basa en pruebas 

de varianza 2.  
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TABLA VI 

VALORES DE FIABILIDAD Y PORCENTAJES DE COINCIDENCIA DE LOS 
ESPECTROS DE LAS PARTÍCULAS COMPARADOS CON EL ESPECTRO 

PATRÓN (JKMRC, 2003). 

0.0001.00E-8050

4.13E-16013.98E-7056

3.98E-15066.31E-6063

6.31E-140

2.51E-130

1.00E-120

1.58E-110

6.31E-100

2.51E-90

Valor de 
probabilidad 
(Fiabilidad)

13

19

25

32

38

44

Valor 
porcentual 

(%)

1.00E-4075

2.51E-5069

3.98E-3081

Valor de 
probabilidad 
(Fiabilidad)

Valor 
porcentual 

(%)

Probabilidad de coincidencia

6.31E-2088

2.51E-1094

1.00100

0.0001.00E-8050

4.13E-16013.98E-7056

3.98E-15066.31E-6063

6.31E-140

2.51E-130

1.00E-120

1.58E-110

6.31E-100

2.51E-90

Valor de 
probabilidad 
(Fiabilidad)

13

19

25

32

38

44

Valor 
porcentual 

(%)

1.00E-4075

2.51E-5069

3.98E-3081

Valor de 
probabilidad 
(Fiabilidad)

Valor 
porcentual 

(%)

Probabilidad de coincidencia

6.31E-2088

2.51E-1094

1.00100

 
 
A medida que el valor de la coincidencia tiende a cero, la probabilidad de 

similitud va disminuyendo. Una probabilidad de 50% es una similitud promedio 

y equivale a un valor de fiabilidad de 1x10-80. 

Para alcanzar una mayor coincidencia entre los espectros (fiabilidad más 

alta) es necesario conformar un catálogo de especies con una gran cantidad de 

patrones ya que, al exigir una mayor probabilidad de coincidencia, también se 

incrementa la cantidad de espectros desconocidos. Esta actividad puede ser 

tan estricta como se desee, sin embargo un catálogo con muchas especies 

resulta poco operativo, ya que, por el tipo de muestras que se analizan, lo que 

implica su método de preparación y cómo contribuyen las diferentes señales de 

rayos X sobre el espectro EDS (ver apartado 4.4.2 del Capítulo 4); se 

necesitaría prácticamente un espectro por cada partícula.  
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El valor de fiabilidad seleccionado en este trabajo fue de 1E-50, que 

corresponde a un 69% de coincidencia entre el espectro patrón y el medido. La 

selección de este valor se discute en los siguientes párrafos. 

Otro parámetro importante necesario es el Canal Límite (Channel Limit en 

inglés) el cual permite limitar los canales de rayos X que se utilizan en el 

proceso de clasificación con el fin de descartar las señales de elementos no 

deseados. En este caso, la señal del carbón no se requiere considerar en la 

clasificación debido a que en su mayoría proviene del material de 

recubrimiento. Entonces, el parámetro Canal Límite es el valor debajo del cual 

los canales de medición de rayos X se ignoran durante el proceso de 

clasificación. La unidad del canal límite es de 10 eV y está definida por la 

resolución del detector.  

En la Figura 21 se observa un espectro amplificado donde se ilustra la 

definición del Canal Límite, específicamente se desea ignorar el pico principal 

del carbón que aparece a los 227 eV, debido a que en su mayoría corresponde 

a carbón proveniente del recubrimiento utilizado (ver apartado 5.1.2). 

Considerando lo anterior se decidió establecer el Canal Límite en 35 canales 

que equivalen a 350 eV. 

Por último, se definió el parámetro de Cuentas Mínimas (Minimum Counts 

en inglés), que se refiere al valor mínimo de cuentas medidas en un espectro 

para que sea considerado dentro del proceso de clasificación. Los espectros 

que no cumplen con el valor definido se clasifican como inválidos.  
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Figura 21. Canales de rayos X ignorados durante el proceso de 
clasificación de espectros. 

 
Un valor alto de espectros inválidos se puede modificar solo si se 

reconsideran los parámetros iniciales de medición de la muestra o bien, si se 

eliminan las partículas con estas características durante el retoque de 

imágenes, esta última técnica es la más sencilla, pero no adecuada, ya que 

agrega sesgo a la medición al depurarlas del proceso de caracterización. Para 

asegurar la calidad de los espectros analizados se tomaron 900 cps como valor 

mínimo. 

La Figura 22 presenta los resultados obtenidos en una misma muestra 

clasificada con diferentes valores de fiabilidad, Canal Límite de 35 y Cuentas 

Mínimas de 900. En la columna (a) se empleó valor de fiabilidad de 10-50 

equivalente a 69% de probabilidad, en (b) 10-20 correspondiente a 88% y en (c) 

10-10 a un 94%. La diferencia es más evidente en el valor de especies sin 
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identificar dentro de la imagen (mostrados con la etiqueta “Unknown”). 

 

Figura 22. Resultados de imágenes clasificadas con diferentes valores de 
fiabilidad.  

 
Otro dato a considerar es la cantidad de espectros inválidos, el cual 

siempre es igual para cualquier valor de fiabilidad, ya que depende de la 

calidad del espectro y no del proceso de clasificación.  

 
5.4 Medición de muestras por SEM-EDS-MLA. 

 
 
 

Con las condiciones de análisis definidas, se efectuaron las mediciones en 

las muestras del proyecto. La Tabla VII presenta un resumen de las mediciones 

efectuadas, el Apéndice A2 contiene la información completa. 
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TABLA VII 

RESULTADOS DE LAS MEDICIONES EFECTUADAS EN LAS MUESTRAS 
PROBLEMA DEFINIDAS EN EL PROYECTO. 

Partículas Campos (frames)
Tiempo 

medición, min.
Espectros

feb-09 1C Feb01 2 10,082 74 80 22,801

B Feb02 4 20,166 280 196 48,021

TJ Feb03 4 20,156 225 183 48,532

VG Feb04 4 20,192 201 211 64,265

AL Feb05 4 20,121 216 157 39,315

abr-09 1C Abr01 2 10,118 113 102 28,698

B Abr02 2 10,078 117 95 25,291

TJ Abr03 2 10,150 99 94 25,064

VG Abr04 3 15,137 124 157 48,806

AL Abr05 3 15,198 122 129 37,346

jun-09 1C Jun01 3 14,263 349 141 21,700

B Jun02 3 10,702 417 155 17,500

TJ Jun03 2 10,020 400 141 14,150

VG Jun04 2 10,113 296 117 15,228

AL Jun05 2 10,105 217 105 19,002

jul-09 1C Jul01 2 10,079 215 101 17,493

B Jul02 2 10,057 255 113 18,880

TJ Jul03 2 10,131 129 97 23,800

VG Jul04 2 10,043 332 149 21,824

AL Jul05 2 10,035 249 134 24,331

oct-09 1C Oct01 2 10,148 292 114 11,351

B Oct02 2 10,059 349 144 20,119

TJ Oct03 2 10,029 266 126 22,117

VG Oct04 2 10,079 427 162 19,611

AL Oct05 2 10,015 314 150 20,981

dic-09 1C Dic01 2 10,108 471 166 14,386

B Dic02 2 10,010 240 115 20,445

TJ Dic03 2 10,103 577 209 20,346

VG Dic04 2 9,292 245 111 18,725

AL Dic05 2 10,016 181 97 20,535

--- SRM 1648a Std 3 15,390 953 325 23,421

Estación
Periodo 

muestreo
Identificación 
de la muestra

Mediciones 
por muestra

Cantidad de datos obtenidos en la totalidad de mediciones efectuadas

 
 
El proceso de medición se llevó a cabo en 6 diferentes sesiones, 

desarrolladas en diferentes periodos de tiempo, por disponibilidad del equipo. 
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Algunas de las muestras incluyen más de una réplica, ya que las mediciones 

efectuadas como pruebas exploratorias resultaron con la suficiente calidad 

como para integrarlas al proceso de evaluación del proyecto, debido a que las 

condiciones de medición aplicadas resultaron muy similares a las obtenidas 

como definitivas para llevar a cabo la totalidad del estudio. 

Dentro del proceso de medición se incluyó un material de referencia 

certificado, analizado bajo las mismas condiciones operativas del sistema. El 

estándar es material urbano particulado procedente del Instituto Nacional de 

Estándares y Tecnología (NIST por sus siglas en inglés) de los Estados Unidos 

(NIST, 2008). Su código de referencia es 1648a Urban Particulate Matter y 

aunque su certificado solo valida los contenidos de los elementos presentes 

bajo técnicas analíticas cuantitativas, la cantidad de material disponible hizo 

posible su análisis por Espectrometría de Difracción de Rayos X para identificar 

las principales especies presentes y compararlas con las obtenidas con el 

sistema SEM-EDS-MLA. Los resultados obtenidos se discuten en el apartado 

5.8.4. 

En 4 de las muestras analizadas las mediciones concluyeron antes de 

contabilizarse 5,000 partículas, debido a que se alcanzó la otra condición de 

finalización: 100 campos analizados, los cuales no fueron suficientes. Por lo 

anterior se modificaron las corridas subsiguientes, incrementando el número de 

campos estudiados para asegurar la cantidad de partículas requeridas.  

Concluido el proceso de medición de muestras se inició la integración del 
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catálogo de especies, para la posterior clasificación de las imágenes, 

comenzando con la muestra denominada “Feb01 Normal”.  

La Tabla VIII muestra el avance de la clasificación con la disminución de 

especies desconocidas a medida que se integraban más especies al catálogo. 

La información considera un valor de fiabilidad de 1E-50. 

Al final se integró un catálogo de 59 especies el cual se utilizó para 

reprocesar la totalidad de las muestras. Obviamente, no todas las especies 

estaban presentes en cada muestra. 

TABLA VIII 

DISMINUCIÓN DEL PORCENTAJE DE ESPECTROS DESCONOCIDOS 
DURANTE EL PROCESO DE CLASIFICACIÓN DE LA MUESTRA. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

% Desconocidos 
(Unknown)

100.00

1 CaO

2 CuZn

3 SiAlO

4 PbClO

5 PbClO2

6 SiAlOCaK

7 CaSiO

8 CaO2

9 SiAlOCaS

10 SiCaO

11 CaFeAlO

12 SiAlONaK

13 SiAlO2

59 Especie 59 2.09

51.80

Identificación especie

NOTA: La identificación de la especie es solo una etiqueta y no 
corresponde necesariamente a la fórmula química de la especie

86.80

81.40

69.06

63.00

94.30
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El Apéndice A3 contiene la totalidad de los espectros de dispersión de 

energía de rayos X de cada especie y el Apéndice A4 la composición elemental 

expresada en porcentaje en peso de cada espectro. 

En el caso particular de la muestra “Feb01 Normal”, el valor de especies 

desconocidas se disminuyó hasta un 2.09%. Sin embargo, desde la primera 

clasificación efectuada con las primeras 3 especies (ver Tabla IX) ya se 

conocía el valor de espectros inválidos resultantes, que para este caso fue de 

0%, lo cual indica que todos los espectros adquiridos durante la medición son 

de calidad suficiente para poder emplearse en la caracterización de la muestra. 

La Tabla IX presenta el resumen de los resultados de la clasificación de los 

archivos con dos diferentes valores de fiabilidad.  

TABLA IX 

RESULTADOS DEL PROCESO DE CLASIFICACIÓN DE MUESTRAS CON 
DOS DIFERENTES VALORES DE FIABILIDAD. 

 

1E-20 
(88%)

1E-50 
(69%)

1E-20 
(88%)

1E-50 
(69%)

1E-20 
(88%)

1E-50 
(69%)

Feb01 - N 0.00 14.48 2.09 Feb02 - R 0.72 8.92 4.99 Jul05 - N 0.01 7.98 4.69

Feb01 - R 0.00 22.24 3.60 Feb03 - N 0.14 4.91 2.27 Jul05 - R 0.19 4.65 2.76

Feb02 - N 0.00 15.15 4.09 Feb03 - R 0.00 7.61 3.96 Oct01 - N 0.05 7.36 3.99

Feb02 - R 0.00 20.36 6.61 Feb04 - N 0.06 3.69 1.19 Std - N 0.00 16.76 5.65

Feb03 - N 0.00 14.01 3.47 Feb04 - R 0.00 4.82 1.99 Std - R 1 0.04 16.24 5.47

Feb03 - R 0.00 12.59 2.64 Feb05 - N 0.00 10.03 3.38 Std - R 2 0.00 9.52 2.98

Feb04 - N 0.00 6.55 1.50 Feb05 - R 0.00 5.69 2.37 Oct01 - R 0.00 13.56 4.57

Feb04 - R 0.00 5.22 1.04 Abr04 - N 0.00 4.17 2.22 Oct02 - N 0.04 5.69 2.39

Feb05 - N 0.00 6.65 2.84 Abr04 - R 0.10 3.65 1.92 Oct02 - R 0.15 13.34 4.50

Feb05 - R 0.00 10.85 5.77 Abr05 - N 0.02 3.11 1.27 Oct03 - N 0.13 6.68 2.37

Abr01 - N 0.00 3.89 0.84 Abr05 - R 0.03 2.98 0.76 Oct03 - R 0.02 5.43 1.73

Abr01 - R 0.00 4.11 1.00 Jun01 - N 0.00 5.98 2.80 Oct04 - N 0.02 8.11 4.16

NOTA: R - Réplica, N - Normal

Muestra
% 

Espectros 
inválidos

% Desconocidos

Muestra
% 

Espectros 
inválidos

% Desconocidos

Muestra
% 

Espectros 
inválidos

% Desconocidos
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TABLA IX 

RESULTADOS DEL PROCESO DE CLASIFICACIÓN DE MUESTRAS CON 
DOS DIFERENTES VALORES DE FIABILIDAD. (Continuación) 

 

1E-20 
(88%)

1E-50 
(69%)

1E-20 
(88%)

1E-50 
(69%)

1E-20 
(88%)

1E-50 
(69%)

Abr02 - N 0.00 8.94 1.61 Jun01 - R 0.00 12.17 6.32 Oct04 - R 0.03 6.96 4.51

Abr03 - N 0.00 5.81 3.60 Jun02 - N 0.01 13.06 5.11 Oct05 - N 0.03 3.58 1.62

Abr04 - N 0.00 2.91 0.98 Jun02 - R 0.00 13.60 4.58 Oct05 - R 0.02 4.81 1.67

Abr05 - N 0.00 2.37 1.45 Abr02 - R 0.04 13.29 4.48 Dic01 - N 0.16 19.68 6.35

Jun01 - N 0.00 7.64 3.96 Abr03 - R 0.05 6.59 1.62 Dic01 - R 0.37 9.16 5.05

Jun02 - N 0.00 6.86 2.98 Jun03 - R 0.00 13.80 4.65 Dic02 - N 0.22 13.22 3.22

Jun03 - N 0.00 17.28 5.82 Jun04 - R 0.12 17.56 5.92 Dic02 - R 0.05 9.27 4.69

Jun04 - N 0.00 5.51 2.84 Jun05 - R 0.02 5.49 1.05 Dic03 - N 0.16 12.98 4.37

Jun05 - N 0.00 5.74 1.37 Jul01 - R 0.17 5.12 2.72 Dic03 - R 0.11 6.46 3.78

Jul01 - N 0.00 8.03 3.40 Jul02 - R 0.03 6.63 4.41 Dic04 - N 0.06 4.34 2.24

Jul02 - N 0.00 4.05 2.10 Jul03 - R 0.18 4.63 1.93 Dic04 - R 0.18 13.09 5.62

Jul03 - N 0.00 4.34 2.15 Jul04 - N 0.15 3.39 1.25 Dic05 - N 0.04 6.33 1.63

Feb02 - N 0.01 9.84 6.35 Jul04 - R 0.00 8.14 5.95 Dic05 - R 0.00 8.65 1.35

NOTA: R - Réplica, N - Normal

Muestra
% 

Espectros 
inválidos

% Desconocidos

Muestra
% 

Espectros 
inválidos

% Desconocidos

Muestra
% 

Espectros 
inválidos

% Desconocidos

 
 
Nótese que los valores para los espectros inválidos en todos los casos son 

inferiores a 1%, lo que confirma la idoneidad de las condiciones operativas 

seleccionadas en el sistema SEM-EDS-MLA. 

Con el propósito de segmentar, des-aglomerar, reasignar especies e 

incluso, borrar partículas o porciones de la misma que no pertenecían a su 

misma identidad, las imágenes clasificadas se sometieron a un retoque o 

Touch Up (por su nombre en inglés) el cual se efectuó de manera manual. 

Al realizar un retoque, el analizador de imágenes recalcula 

automáticamente las modificaciones efectuadas en la imagen, de esta forma se 

modifican los porcentajes de las especies clasificadas y el porcentaje de 
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especies desconocidas disminuye, lo que permite mejorar los valores de la 

clasificación. La Figura 23 ejemplifica el proceso de retoque aplicado a la 

imagen de la muestra “Abr03 Réplica”.  

 

Figura 23. Resultados del proceso de retoque de imágenes.  

 
En (a) se presenta la imagen BSE original, con flechas señalando material 

ajeno a las partículas ambientales, en (b) se presenta la misma imagen 

clasificada. El material señalado por la flechas en (a) y (b) pertenece a fibras 

del filtro usado en el muestreador de alto volumen, su morfología es muy típica 

y ha sido caracterizada en experiencias anteriores. La línea gruesa que 

atraviesa de arriba a abajo la imagen BSE mostrada en (a) corresponde al 

níquel utilizado como soporte en la cinta adhesiva de carbón sobre la que se 
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depositaron las partículas.  

En las imágenes (a) y (b) se dibujó un cuadro en la parte inferior izquierda 

para identificar una alteración de la cinta adhesiva, que el analizador de 

imágenes procesaría como si fuesen partículas, de no ser eliminada. Estas 

alteraciones en la cinta adhesiva son resultado del proceso de manufactura y 

se presentan de manera regular aun y cuando se adquiera cinta adhesiva del 

tipo ultra lisa. La imagen en (c) muestra la imagen retocada manualmente 

eliminando los materiales externos. La tabla de clasificación (parte inferior 

izquierda) muestra las diferencia en los porcentajes debido al proceso de 

retoque. 

Las imágenes clasificadas que se sometieron al proceso de retoque fueron 

aquellas obtenidas con el valor de fiabilidad de 1E-50, que como se ha 

mencionado, corresponde a un 69% de coincidencia entre el espectro patrón y 

el medido. Este valor se tomó considerando que al incrementar el tamaño del 

catálogo de especies patrón, los valores de los porcentajes de desconocidos ya 

no disminuían significativamente. 

Adicionalmente, se observó que los espectros de algunas partículas 

desconocidas no eran identificadas positivamente, a pesar de que el espectro 

obtenido era similar a alguno de los espectros ya existentes en el catálogo. 

Este error se atribuye a la variación en intensidad entre los picos de los 

espectros, como se puede observar en la Figura 24. En realidad los tres 

espectros corresponden a la misma especie, sin embargo, el software no lo 
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interpretó de esta forma. 

 

Figura 24. Comparación de tres diferentes espectros correspondientes a 
las especies denominadas SiO (en rojo), SiO2 (en café) y SiO3 
(en verde). 

 
Esta variación en la intensidad de los picos se debe a la variación en la 

intensidad de los rayos X debido al tamaño y a la forma de la partícula y el 

material circundante, según se describió en el Apartado 4.4.2. Entonces, la 

forma de preparación de las muestras es la que genera los errores en la 

identificación de especies según se discute a continuación. 
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5.5 Depuración del catálogo de especies patrón. 
 
 
 

Tomando en cuenta la base del análisis por EDS descrita en el Apartado 

4.4.2 y la experiencia obtenida en el manejo del analizador de imágenes BSE 

del software, se puede explicar la existencia de varios espectros para una 

misma especie que solo difieren en intensidad de sus señales. 

Sí se consideran los electrones que llegan a la partícula y la forma 

tridimensional de ésta, es de esperarse que durante el proceso de 

segmentación existan regiones de diferente tono de gris atribuidas a la forma 

de la partícula, además de las regiones que se generan por diferencia en el 

número atómico promedio cuando existen diferentes especies dentro de la 

misma partícula. La Figura 32 presenta las imágenes de dos partículas 

específicas de una de las muestras estudiadas.  

La imagen BSE de la Figura 25 (a) muestra que se trata de partículas 

homogéneas porque a simple vista el tono gris de la partícula es uniforme. Sin 

embargo, la imagen segmentada de mostrada en (b) indica que el software 

identificó 4 diferentes regiones de grises. Los resultados de esta segmentación 

son atribuidos a la morfología de la partícula y no así a diferencias en el 

número atómico promedio que nos indicarían la presencia real de una especie 

diferente.  

Al analizar cada segmento por EDS, se identificaron las 4 especies 
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mostradas el recuadro (c) denominada partículas clasificadas. Sin embargo, los 

espectros mostrados en la (d) correspondientes a las especies identificadas, 

muestran que en realidad se trata de la misma especie y la única diferencia es 

la intensidad de los picos. La composición química es semejante en 

identificación y contenido de los elementos presentes. 

 

Figura 25. Segmentación de partículas atribuida a diferencias en la 
morfología de la partícula. 

 
Otro caso se presenta en las imágenes de la Figura 26 donde se pueden 

apreciar las diferencias en la segmentación por forma y por especie dentro de 

una partícula. En la imagen mostrada en (a) se presenta una partícula con una 

notoria diferencia en los tonos de grises e incluso con contenidos metálicos en 

su composición, lo cual se deduce por el brillo presente en ciertas áreas de la 

partícula. La imagen en (b) presenta los resultados de la segmentación y 
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clasificación efectuada por el software donde se observan 5 regiones 

diferentes.  

 

Figura 26. Segmentación de partículas atribuida a diferencias en la 
morfología y diferencia de número atómico promedio de las 
especies presentes. 

 
Una herramienta incluida en una actualización más reciente del software 

permitió efectuar una comparación de espectros EDS del catálogo de especies 

en forma automática. Como resultado de esta operación, se corroboró que 3 de 

las especies identificadas en (b) en realidad corresponden a una misma fase, lo 

cual se observa en (c) donde se presentan los 3 espectros de las especies 

mencionadas. Note que en la lista de espectros las 3 especies obtienen un 100 

de similitud entre ellas. Entonces, como en el caso discutido previamente, la 

existencia de tres espectros diferentes para una misma especie es resultado de 

la diferencia en intensidad de los rayos X por la forma de la partícula. Las dos 
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especies restantes (denominadas PbO y ZnMgPb) son resultado de diferencias 

en el número atómico promedio de las especies presentes. Finalmente en la 

figura (d) se observa el resultado final del retoque efectuado con el catálogo de 

especies depurado.  

Considerando la información anterior, se definió un algoritmo para 

simplificar el catálogo de especies utilizado en la clasificación de partículas 

atmosféricas. Esta actividad se llevó a cabo comparando entre sí todos los 

espectros de dispersión de energía de las especies del catálogo para su 

depuración y posterior identificación. La Figura 27 presenta un ejemplo de la 

depuración de especies del catálogo; la imagen corresponde a 6 especies que 

coinciden en la intensidad relativa de sus picos y en las líneas espectrales, lo 

que sugiere que se trata de la misma especie. 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 27. Depuración de espectros de una las especies del catálogo 
utilizado en la clasificación de las partículas atmosféricas. 

 
La totalidad de los 59 espectros EDS recopilados en el catálogo de 

especies se evaluaron de la forma anteriormente descrita para depurarlos y 
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posteriormente clasificarlos. El Apéndice A5 contiene los resultados de la 

depuración de los espectros con su correspondiente especie identificada según 

el procedimiento que se describe a continuación. 

 

5.6 Identificación de especies del catálogo de estándares. 
 
 
 

Con el objetivo de establecer el origen del material impactado en los filtros, 

como natural o antropogénico, se procedió con la identificación de las especies 

del catálogo de estándares. Esta actividad inició con la clasificación de los 

espectros EDS depurados en función de la composición química y 

mineralógica. 

Debido a la automatización de la metodología de clasificación 

implementada, no fue posible considerar la morfología de las partículas en este 

proceso ya que esta actividad debe realizarse de manera manual, para que a 

criterio del operador, se agrupen partículas considerando su forma, lo cual no 

resultó viable en este estudio por la gran cantidad de partículas y muestras 

incluidas en el proyecto.  

Las especies de origen antropogénico se definieron en función del 

contenido de metales pesados en su composición (As, Cr, Co, Ni, Cu, Zn, Ag, 

Cd, Hg, Ti, Se y Pb) o especies con alto contenido de metales como Al, Mn, Sb, 

Te, Bi y Fe. Todas estas especies químicas provienen de procesos 
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metalúrgicos y metal-mecánicos, y no ocurren de manera natural en 

concentraciones significantes en el ambiente. El resto del material que no se 

incluyó en el grupo de especies antropogénicas corresponde a especies de 

origen natural.  

Los espectros EDS depurados de las especies clasificadas de origen 

natural se identificaron mediante comparación con los espectros característicos 

propuestos por Reed. S.J.B. (Reed, 2005); los cuales fueron obtenidos con un 

detector Si(Li) de ventana delgada y que, al igual que en este trabajo, se omite 

el pico del carbón (C K), ya que corresponde al recubrimiento utilizado en la 

preparación de las muestras. La Figura 28 muestra la identificación de dos de 

las especies del catálogo de estándares.  

 

Figura 28. Identificación de dos de las especies del catálogo utilizado en 
la clasificación de las partículas atmosféricas. 
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Como puede observarse, la especie presentada en imagen izquierda de la 

Figura 28, de la cual se obtuvieron 6 espectros, se identifica como ortoclasa, 

que corresponde a la familia de los feldespatos. Aunque también presenta 

mucha similitud con la moscovita, especie de origen natural perteneciente a la 

familia de las micas y cuyo espectro se muestra en el recuadro inserto en el 

feldespato. Del conocimiento previo sobre el tipo de suelo presente en la región 

estudiada, se sabe que son los feldespatos son los que predominan en el polvo 

natural del área de estudio de este proyecto.  

Por otra parte, en la imagen derecha de la Figura 28 se presenta la 

identificación de 7 espectros independientes a los anteriores que coinciden con 

el espectro de la calcita, especie de origen natural característica del área de 

estudio.  

Como se mencionó con anterioridad, el software MLA utilizado sufrió una 

importante actualización por parte del proveedor que incluyó una nueva 

herramienta que permite efectuar comparación de espectros EDS del catálogo 

de especies obtenido, con una base de datos de alrededor de 500 espectros de 

minerales naturales incluidos en el software. Esta comparación se lleva a cabo 

de forma automática.  

Para la confirmación de la clasificación efectuada se aplicó esta nueva 

herramienta a los espectros del catálogo obtenido. La Figura 29 presenta las 

imágenes de la clasificación para la especie Ortoclasa. 
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Figura 29. Clasificación automática de las especies del catálogo 
identificadas como Ortoclasa. 

 
Los datos de la izquierda de la Figura 29 presentan las especies que se 

identifican dentro del mismo espectro EDS de la Ortoclasa, el cual se muestra 

en el centro de la imagen. La imagen derecha presenta la totalidad de los 

espectros del catálogo utilizado así como el espectro del estándar del software 

donde se observa la similitud de todos ellos.  

Esta misma operación se aplicó a los espectros del catálogo obtenido, sin 

embargo, en 4 de las especies identificadas no se encontró espectro estándar 

en el software. El Apéndice A5 contiene los resultados de la depuración de 

todos los espectros e identificación de las especies de origen natural llevada a 

cabo según lo descrito en este apartado. La Tabla X muestra un resumen de 

los resultados obtenidos.  

Finalmente, las especies de origen antropogénico solo se agruparon en 

función del elemento mayoritario presente en su composición, ya que en su 

mayoría corresponden a fases multi-elementales cuya identificación resulta 
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más compleja. 

TABLA X 

RESUMEN DE LA IDENTIFICACIÓN DE ESPECIES DEL CATÁLOGO DE 
ESTÁNDARES. 

Tipo Especie identificada

Calcita CaO CaSiAlO2 CaSiO CaSiO2 CaSiO3 CaSiOAl CaSO

Feldespatos SiAlKO SiAlKO2 SiAlO SiAlO2 SiAlO3 SiAlOK

Granates CaKSiAlO CaSiAlO CaSiAlO3 SiOCa

Cuarzo SiO SiO2 SiO3

Anfibolitas SiMgO SiAlOFe2

Apatita CaPO CaPO2

Yeso CaPO3 CaSO2

Barita BaSO

Celestita SrSO

Mica SiAlOFe

Dolomita CaMgO

Especies de Pb PbSnSb PbSnSb2 PbCl PbSiO Pb Pb2 PbPO ZnPb

Especies de Fe FeO2 FeO3 FeO4 CaPS FeO FeZn FeZnPbS

Otras especies TiO TiO2 AlFe CrFe CaSiFeMn CaSiOZn

Especies de Zn ZnSiO PbZn ZnS ZnS2

Especies de Cu Cu CuPb CuZn CuZnO

La identificación (nombre de especie) es solo una etiqueta y no corresponde a la fómrula química de la especie 

Nombre especie en el catálogo

Antropogénico

Natural

 

 
Una vez que se concluyó con la depuración e identificación de las especies 

contenidas en el catálogo, las imágenes procesadas se sometieron a retoque 

para disminuir y/o eliminar el porcentaje de desconocidos atribuidos a 

accidentes del porta-muestras o materiales externos a los polvos de interés.  

Los archivos obtenidos del procesamiento manual de retoque de las 

imágenes (Touch Up) se utilizaron para generar las bases de datos con toda la 
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información de las partículas y especies de todas las muestras consideradas en 

este estudio, utilizando herramientas propias del sistema MLA. Los archivos 

obtenidos tienen formato Excel, lo que facilitó el manejo de la información para 

el análisis de los datos y la obtención de los resultados que a continuación se 

discuten.  

 

5.7 Análisis de resultados. 
 
 
 

El Apéndice A6 contiene los resultados obtenidos de los Reportes de 

Distribución Modal de todas las muestras analizadas, incluyendo los resultados 

de la identificación del origen de las especies presentes, naturales o 

antropogénicas, según el criterio que se presenta en la Tabla X.  

Los reportes modales se reclasificaron según lo discutido en los Apartados 

5.5 y 5.6 y los resultados se presentan en el Apéndice A7.  

5.7.1 Especies de origen antropogénico. 

Para obtener los valores promedio del material antropogénico presente en 

cada una las estaciones monitorizadas durante los diferentes periodos de 

tiempo del presente estudio, se obtuvieron los porcentajes de ocurrencia del 

total de las especies antropogénicas en cada estación y se promediaron con 

sus réplicas correspondientes. De la misma manera se obtuvieron los 
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promedios por cada especie antropogénica en cada estación. Los resultados se 

presentan en la Tabla XI. 

TABLA XI 

MATERIAL ANTROPOGÉNICO DETECTADO EN LAS MUESTRAS 
ANALIZADAS CON LA METODOLOGÍA SEM-EDS-MLA. 

Estación FEB ABR JUN JUL OCT DIC PROM. Estación FEB ABR JUN JUL OCT DIC PROM.

1C 19.9 5.5 6.9 4.4 12.5 17.2 11.2 1C 3.59 0.43 0.62 0.51 1.31 6.27 2.26

B 12.8 7.0 7.6 5.2 9.8 16.2 10.0 B 1.34 0.51 1.81 0.60 0.95 1.34 1.17

TJ 11.4 5.1 7.8 4.3 7.6 9.7 8.2 TJ 0.68 0.41 0.72 0.80 0.79 1.57 0.81

VG 7.1 5.4 5.3 5.1 9.6 12.0 7.3 VG 2.41 0.31 0.50 0.68 0.83 1.16 0.65

AL 8.7 4.8 4.6 3.6 8.3 15.7 7.6 AL 0.93 0.24 0.58 0.33 0.66 1.14 0.65

PROM. 11.1 5.5 6.6 4.5 9.6 14.2 PROM. 1.19 0.36 0.91 0.58 0.91 2.30

Estación FEB ABR JUN JUL OCT DIC PROM. Estación FEB ABR JUN JUL OCT DIC PROM.

1C 0.36 0.06 0.19 0.11 0.10 0.13 0.17 1C 1.13 0.06 0.95 0.19 1.12 0.59 0.69

B 0.09 0.15 0.24 0.20 0.22 0.44 0.21 B 0.14 0.11 0.34 0.13 0.46 0.55 0.27

TJ 0.07 0.07 0.13 0.16 0.01 0.26 0.11 TJ 0.21 0.14 2.61 0.17 0.43 0.88 0.66

VG 0.20 0.08 0.15 0.07 0.18 0.10 0.09 VG 0.38 0.08 0.39 0.80 0.28 0.27 0.24

AL 0.11 0.04 0.16 0.15 0.07 0.19 0.12 AL 0.18 0.15 0.10 0.15 0.21 0.17 0.25

PROM. 0.11 0.08 0.18 0.14 0.12 0.22 PROM. 0.26 0.11 0.84 0.29 0.50 0.49

Estación FEB ABR JUN JUL OCT DIC PROM. Estación FEB ABR JUN JUL OCT DIC PROM.

1C 12.80 4.57 4.90 3.29 9.76 9.91 7.47 1C 2.06 0.41 0.21 0.29 0.17 0.34 0.60

B 10.55 5.88 4.53 3.62 7.79 13.29 7.80 B 0.71 0.31 0.71 0.67 0.36 0.56 0.58

TJ 9.75 4.31 3.35 2.59 6.07 6.33 6.02 TJ 0.66 0.19 0.96 0.63 0.35 0.61 0.58

VG 23.46 4.52 3.29 3.11 7.93 10.08 5.89 VG 2.11 0.37 1.01 0.46 0.42 0.33 0.43

AL 6.63 4.03 3.37 2.19 7.07 13.90 6.02 AL 0.89 0.38 0.36 0.76 0.24 0.35 0.57

PROM. 8.71 4.60 4.03 2.96 7.72 10.70 PROM. 0.85 0.34 0.62 0.56 0.31 0.44

% Ocurrencia promedio de partículas de origen antropogénico % Ocurrencia especies Pb

% Ocurrencia especies Zn % Ocurrencia especies Cu

% Ocurrencia especies Fe % Ocurrencia otras especies antropogénicas

 

 
Puede observarse que en promedio anual, son las estaciones 1C y B las 

que mantienen los valores más altos de ocurrencia de partículas 

antropogénicas. Similarmente son los meses de Diciembre y Febrero, 

correspondientes a la temporada invernal, los que presentan la mayor 
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ocurrencia de partículas de origen no natural. En el apartado siguiente se 

discute sobre las tendencias de estos resultados. 

5.7.2 Concentración de PST en las muestras estudiadas. 

La Figura 30 muestra los resultados de las mediciones de PST de las 

muestras consideradas en este estudio (ver Apéndice A1). El límite máximo 

permisible de PST es de 210 μg m-3, según la NOM-025-SSA1-1993 (DOF, 

2005), consecuentemente las concentraciones medidas en las 5 estaciones de 

los meses de Febrero, Abril, así como las medidas en Diciembre en las 

estaciones B y VG se encuentran fuera de especificación. 

 

Figura 30. Concentración de PST en las muestras consideradas en el 
estudio. 

 
El comportamiento de estas mediciones son consistentes con resultados de 

mediciones históricas efectuadas en las mismas estaciones a lo largo de 
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diferentes años tal y como se observa en la Figura 31, lo que confirma que las 

muestras incluidas en el estudio son representativas del comportamiento anual 

de las PST’s en la región estudiada. 

 

Figura 31. Concentración histórica de PST de la región geográfica 
considerada en el estudio. 

 
Desde el punto de vista estacional, las mayores concentraciones de PST 

se presentan durante el invierno (Febrero y Diciembre), esto ocasionado 

principalmente por la ocurrencia de inversiones térmicas que dificultan la 

dispersión de los contaminantes en la atmósfera. 

Sin embargo, los valores más altos se detectaron en el mes de Abril que 

supone la entrada de un fenómeno natural en el que los vientos dominantes 

provocan que las partículas de polvo sean levantadas con gran facilidad 

provocando tolvaneras. Esta situación es muy común en los meses de nula 
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precipitación en esta región semidesértica donde no existe una cubierta vegetal 

natural que impida la erosión eólica. 

Aun y cuando la concentración de PST en el ambiente es más alta en las 

muestras colectadas durante el mes de Abril, en este mes no se registran las 

muestras con mayor contenido de material antropogénico en las estaciones 

correspondientes. Lo anterior se debe a la inestabilidad atmosférica propiciada 

por las tolvaneras que se presentan en la región de estudio, facilitando la 

dispersión del material en comparación de los meses restantes. La Figura 32 

muestra que en efecto, el mes de Abril se incluye entre los meses con mayor 

ocurrencia de partículas de origen natural y entre los de mayor cantidad de 

material particulado colectado en los filtros problema. 

 

Figura 32. Comparación de la ocurrencia de partículas de origen natural y 
la concentración de PST de las muestras consideradas en el 
estudio. 
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Desde el punto de vista del contenido del material antropogénico en las 

muestras analizadas en este estudio, se tiene referencia de mediciones y 

mediciones continuas de metales pesados que se realizan en diferentes 

ciudades en el mundo. La Agencia de Protección Ambiental de los Estados 

Unidos proporciona a través de sus reportes de evaluación de ciencia integrada 

diferentes mediciones de material particulado (USEPA, 2009) y de Pb (USEPA, 

2006) en varias ciudades americanas, no obstante, las mediciones se basan en 

la identificación y cuantificación de cada elemento tóxico orgánico o inorgánico 

y su asociación a alguna fuente de emisión. Sin embargo, no se clasifican 

como especies antropogénicas ni definen su proporción con respecto a la 

totalidad de especies de la muestra. Obviamente, en un entorno limpio, la 

expectativa es la ausencia de material antropogénico en las muestras.  

5.7.3 Concentración de Pb en las muestras estudiadas. 

Actualmente, en la Legislación Mexicana el único elemento normado es el 

Pb, estableciéndose en 1.5 mg m-3 como concentración máxima permisible 

promedio aritmético de tres meses. (NOM-026-SSA1-1193, DOF 1994), sin 

embargo, en todas las muestras analizadas ninguna de ellas rebasó esta 

especificación, como se muestra en la Figura 33. También se observa que 

durante los primeros meses del año se registró la menor concentración de Pb 

(< 0.40 mg m-3). Una posible explicación a este fenómeno es la suspensión de 

actividades de una de las principales industrias del entorno, por conflictos 

laborales internos. 
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Figura 33. Concentración de Pb en las muestras estudiadas. 

 
Esta suspensión de actividades abarcó los meses de Febrero y parte de 

Marzo del mismo año de realización del estudio (2009); y aunque 

comparativamente con la tendencia de otros años no resultó en una 

disminución importante en el contenido de Pb, si es posible detectarla según se 

observa en la Figura 34. 

5.7.4 Resultados del estudio aplicado al Material de Referencia 

Certificado. 

El Material de Referencia Certificado (CRM por sus siglas en inglés) 

utilizado para evaluar el desempeño del software corresponde a polvo 

atmosférico recolectado en la ciudad estadounidense de San Luis, Missouri. En 

el Apéndice A8 se incluye el Certificado de Análisis correspondiente.  
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Figura 34. Concentración histórica de Pb en PST de la región geográfica 
considerada en el estudio. 

 
Los resultados obtenidos de las mediciones efectuadas al CRM presentan 

una menor ocurrencia de material de origen natural comparado con el promedio 

presente a lo largo de todo el año en las muestras analizadas, según se puede 

observar en la Figura 35.  

Las muestras del presente estudio, en promedio presentan un porcentaje 

de ocurrencia de partículas naturales del 91% contra un 77% obtenido en el 

CRM. La Tabla XII muestra las principales especies de origen natural 

identificadas. 
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Figura 35. Comparación de la ocurrencia de partículas naturales entre las 
muestras analizadas y el Material de Referencia Certificado. 

 
TABLA XII 

MATERIAL DE ORIGEN NATURAL DETECTADO EN LAS MUESTRAS 
ANALIZADAS CON LA METODOLOGÍA SEM-EDS-MLA 

Granates Calcita Yeso Feldespato Cuarzo
Otras 

especies
SUMA

FEB 13.5 30.2 4.9 29.5 8.1 2.8 88.9

ABR 9.6 18.4 2.0 47.3 13.5 3.7 94.5

JUN 9.0 29.0 4.5 37.3 10.2 3.4 93.4

JUL 10.8 28.5 5.1 36.4 11.8 2.9 95.5

OCT 10.5 34.6 4.7 30.2 7.6 2.8 90.4

DIC 10.5 41.5 4.6 21.7 5.6 2.0 85.8

PROM. 10.7 30.3 4.3 33.7 9.4 3.0 91.4

CRM 1648a 5.8 9.4 16.8 25.3 11.0 8.6 77.0

% Ocurrencia especies naturales

 

 



  95 

 

El CRM no se utilizó para evaluar los parámetros analíticos del método 

debido a que su certificado indica la concentración de los elementos presentes 

y no el contenido de especies (compuestos químicos). Además existe una 

diferencia entre las metodologías analíticas: mientras que en este trabajo se 

discute la técnica SEM-EDS-MLA, los métodos instrumentales principalmente 

utilizados por la NIST para la certificación de los elementos presentes en el 

CRM son el Análisis por Activación de Neutrones (NAA) y Espectrometría de 

Fluorescencia de Rayos X por Dispersión de Longitud de Onda (WDXRF).  

Sin embargo, el CRM se sometió a un análisis por Espectrometría de 

Difracción de Rayos X para identificar las principales especies presentes y 

compararlas con las obtenidas con el sistema SEM-EDS-MLA. Como resultado 

de este estudio se identificaron el cuarzo, yeso, moscovita, calcita y 

dolomita; las cuales también se identificaron en el método SEM-EDS-MLA a 

partir del análisis de imágenes, y corroborado ahora por la difracción de sus 

principales especies cristalinas según se observa en la Figura 36. 

En el caso particular de la moscovita identificada en el difractograma, si 

observamos el espectro EDS que se incluye en el inserto del feldespato de la 

Figura 28, se puede comprobar que el material identificado como feldespato en 

el CRM por el método SEM-EDS-MLA en realidad corresponde a moscovita o 

bien, si la identificamos como su familia genérica, es una mica.  

Debido a que no fue posible validar el método con el CRM, se efectuaron 

mediciones aplicando SEM-EDS-MLA a una muestra problema anteriormente 
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analizada con la metodología convencional y que se consideró como 

referencia. 

SRM 1648a

01-084 -1208 (C) - Dolomite - CaMg(CO3)2

01-081 -2027 (C) - Calcite, syn - Ca(CO3)

01-084 -1304 (C) - Muscovite  2M1 - KAl3Si3O10(OH)2

01-074 -1905 (C) - Gypsum - Ca(SO4)(H2O)2

00-046 -1045 (*) - Quartz, syn - SiO2

Operations: Displacement -0.016 | Displacement -0 .203  | Smooth 0.050 | Background 0.676,1.000  | Impo rt

SRM 1648a - File: STD Polvos  Amb, SRM 1648a.raw - Type: 2Th/Th locked - Start: 5.008 ° - End: 90.006 ° - Step: 0.020 ° - Step time: 2. s  - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started: 4295 s  - 2-Theta: 5.008 ° - Theta : 2.50
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Figura 36. Difractograma del Material de Referencia Certificado. (Equipo 
utilizado: Bruker D8 Advance) 

 
La muestra, identificada como 06201-0303-04, corresponde a un filtro de 

alto volumen de medición de PST de una estación de monitoreo ubicada al 

interior de una empresa metalúrgica, cuyo fin es caracterizar el medio ambiente 

laboral. La muestra se analizó por cuadriplicado. La Tabla XIII presenta los 

parámetros operativos de las mediciones efectuadas por SEM-EDS-MLA y el 

método convencional. El Apéndice A9 contiene los resultados de estas 

mediciones. 
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TABLA XIII 

COMPARACIÓN DE PARÁMETROS OPERATIVOS ENTRE EL MÉTODO 
CONVENCIONAL Y SEM-EDS-MLA. 

Convencional

Tiempo análisis, h MEB 4 0.79 0.61 0.63 0.73

Reporte 15 3 3 3 3

Total estudio 19 3.79 3.61 3.63 3.73 4

Partículas analizadas / muestra 220 5,008 5,033 5,013 5,016 5,000

Campos analizados / muestra 2 97 72 85 93 85

Espectros analizados / muestra 220 8,915 6,933 6,973 7,087 7,400

Parámetro
SEM-EDS-MLA

Análisis muestra de referencia 062010-0303-04

 

 
En las columnas sombreadas se presenta la información obtenida por 

ambas metodologías (convencional y SEM-EDS-MLA), observándose una 

marcada disminución en el tiempo de estudio y una mayor cantidad de 

partículas analizadas cuando se aplicó el método automatizado. Esta 

información se utilizó para efectuar el siguiente análisis, que considera las tres 

diferentes situaciones descritas a continuación. 

I. Identificación de especies por el método SEM-EDS-MLA. Se refiere a la 

metodología automatizada propuesta en este proyecto. 

II. Identificación de familias mediante análisis estadístico multivariable para 

reconocimiento de patrones por composición y tamaños, utilizando análisis 

de Clusters (o conglomerados) con el método k-means. Este análisis 

estadístico se denominó SOMA (acrónimo de Sistema de evaluación del 

Origen de las partículas en Muestras Ambientales). La base de datos, con 
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las propiedades de las partículas obtenidas de la medición SEM-EDS-MLA, 

se sometió al análisis SOMA para identificación de patrones. 

III. Identificación de familias aplicando el método convencional. La base de 

datos de la medición convencional (manual) se sometió al análisis SOMA. 

Los resultados obtenidos se presentan en la Tabla XIV donde se puede 

observar la reproducibilidad y repetibilidad de las mediciones efectuadas por 

cuadriplicado y cuya información se procesó con dos metodologías diferentes: 

• Análisis de imágenes y   • Análisis estadístico multivariable. 

TABLA XIV 

COMPARACIÓN DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS CON LAS 
METODOLOGÍAS EVALUADAS EN LA IDENTIFICACIÓN DE MATERIAL DE 

ORIGEN NATURAL Y ANTROPOGÉNICO. 

Situación 
evaluada

Origen base de 
datos

Análisis de 
información

Medición
% Material 

origen natural

% Material 
origen 

antropogénico

Tiempo 
estudio, h

Partículas 
analizadas

1 76.4 23.6

2 77.3 22.7

3 74.6 25.4

4 75.4 24.6

1 68.9 31.1

2 77.1 22.9

3 74.6 25.4

4 74.8 25.2

III Convencional
SOMA 

(estadístico 
multivariable)

Única 69.7 30.3 19 220

I

II

4 5,000

4 5,000

SEM-EDS-MLA (análisis de imágenes 
automatizado)

SEM-EDS-MLA 
(análisis de imágenes)

SOMA 
(estadístico 

multivariable)

 

Estas mediciones corresponden a cuatro réplicas independientes de la 
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misma muestra, que incluyó desde la preparación (micro-nebulizado, montaje y 

recubrimiento con carbón) hasta la medición por separado de cada una de ellas 

en el sistema SEM-EDS-MLA. El coeficiente de variación (CV) para cada base 

de datos se calculó de acuerdo a las ecuaciones (7), (8) y (9) (Miller & Miller, 

1993) que se presentan a continuación. 
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
  (9) 

Los CV obtenidos para el material de origen natural de la situación I y II son 

del orden de 1.5% y 4.7% respectivamente; y de 4.8% y 13.3% para el material 

antropogénico. En la situación III no fue posible determinar el CV debido a que 

la medición efectuada fue única. 

Los resultados que se presentan en la Tabla XIV se sometieron a un 

análisis de varianza considerando un diseño desbalanceado por la diferencia 

de observaciones que presenta la situación III (Montgomery, 2001). Si 

comparamos solamente la situación I y II, estadísticamente no existe diferencia 

significativa entre ambas metodologías. Incluyendo posteriormente la situación 

III, el análisis de varianza mantiene el mismo resultado, es decir, que 

estadísticamente no existe diferencia entre los tres diferentes tratamientos 

evaluados. Los resultados del análisis de varianza se resumen en la Tabla XV. 
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TABLA XV 

ANÁLISIS DE VARIANZA DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS DE LAS 
DOS METODOLOGÍAS EVALUADAS EN LA IDENTIFICACIÓN DE 

MATERIAL DE ORIGEN NATURAL Y ANTROPOGÉNICO. 

ANÁLISIS DE VARIANZA.

H0: Medias de los tratamientos son iguales

H1: Medias de los tratamientos son diferentes

SITUACIÓN I Y II.

Fuente de variación
Suma 

cuadrados
Grados libertad

Cuadrados 
medios

F0 F = 5%

SSTrat 8.60                1                     8.60                1.27              5.99              

SSErr 40.57              6                     6.76                

SST 49.18              7                     

SITUACIÓN I, II Y III.

Fuente de variación
Suma 

cuadrados
Grados libertad

Cuadrados 
medios

F0 F = 5%

SSTrat 32.09              2                     16.05              2.37              5.14              

SSErr 40.57              6                     6.76                

SST 72.67              8                     

Prueba hipótesis

Aceptar H0: Medias de los 

tratamientos son iguales

Aceptar H0: Medias de los 

tratamientos son iguales
 

Por otra parte, sí evaluamos el error atribuido al muestreo de una población 

de 220 eventos (situación III) y el error obtenido de una muestra de 5,000 

eventos (situación I y II) obtenemos valores de 6.9% y 1.4% respectivamente 

(calculado según se describe en la ecuación (6)). Obviamente, se prefieren 

valores menores del error de muestreo ya que representan una versión 

simplificada más acertada de la población y refuerza las conclusiones inferidas 

sobre ésta. 
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Adicionalmente, el análisis convencional está sujeto a sesgo por parte del 

operador, el cual decide qué campos va a considerar en el estudio y cuál 

partícula incluir o segregar en la muestra a analizar, lo cual no sucede en el 

método automatizado, que sin importar si un campo contiene o no suficientes 

partículas, su tipo, forma, imagen o tamaño; las considera por igual en la 

población de estudio. 

Un valor agregado de la metodología automatizada es la definición de las 

especies características de las muestras, la cual no se había realizado con 

anterioridad con la metodología convencional, debido a que el análisis 

multivariable (SOMA) se efectúa con base en los resultados de composición y 

no en la imagen de los espectros.  

Por otra parte, la empresa que desarrolla este proyecto ambiental tiene un 

interés particular en la distribución de Pb en el material particulado. Debido a lo 

anterior, los clústers o conglomerados que se obtienen del análisis 

multivariable, se calculan con base exclusivamente en las partículas 

antropogénicas de Pb. En este estudio en particular, todas las muestras 

contienen especies de Pb, por lo que la comparación de la ocurrencia de 

población antropogénica o natural del método convencional con el 

automatizado es similar; sin embargo, para poblaciones diferentes es de 

esperarse que los resultados entre ambos métodos difieran. 

Esta limitación no se presenta con la aplicación del método automatizado 

ya que proporciona información de toda la muestra, la clasifica en función de 
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sus especies presentes manteniendo una alta repetibilidad y reproducibilidad 

(menor al 5% tanto en las especies naturales como en las antropogénicas), con 

una disminución del tiempo superior al 75%. Otra ventaja del método 

automatizado es que el catálogo de especies elaborado como patrón se podría 

seguir utilizando y solo se complementaría en casos donde el valor de % de 

especies desconocidas supere el 3%. 
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CAPÍTULO 6 
 
 
 

CONCLUSIONES. 
 
 
 

6.1 Conclusiones. 
 
 
 

La aplicación del sistema SEM-EDS-MLA en la caracterización de partículas 

atmosféricas permitió automatizar el proceso de adquisición y análisis de 

imágenes del microscopio electrónico y la obtención individualizada de los 

espectros de energía dispersiva de rayos X de las partículas. Lo anterior 

representó la automatización y estandarización del método analítico de 

caracterización de polvo atmosférico.  

Para asegurar el adecuado funcionamiento del analizador de imágenes del 

software MLA, se probaron varios métodos de preparación de muestras a fin de 

obtener partículas dispersadas, encontrando como mejor opción el método de 

preparación de muestras basado en la micro-nebulización de soluciones 

alcohólicas de metanol al 0.1% w/v de los polvos atmosféricos.  
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La automatización del proceso analítico aunado al desarrollo e 

implementación del método de preparación de muestras permitió disminuir el 

error atribuido al muestreo desde un valor de 6.9% hasta 1.4%, al incrementar 

de 200 hasta 5,000 partículas en cada estudio. Adicionalmente se elimina el 

sesgo del operador al automatizar el proceso de adquisición de imágenes y 

espectros, lo que permite alcanzar coeficientes de variación inferiores al 5% en 

la identificación de material de origen natural y antropogénico, resultando en un 

procedimiento de alta repetibilidad y reproducibilidad. 

Después de la implementación de esta metodología, el tiempo de análisis 

por muestra se redujo de 19 hasta 4 horas, lo que equivale a una disminución 

de 79%. Adicionalmente se definieron las condiciones operativas del sistema 

SEM-EDS-MLA (voltaje de aceleración de 30 kV, magnificación 2000X, cps 

mínimas para los espectros de rayos X 900 y valor de fiabilidad de 69%), que 

aseguran la calidad de las imágenes y de los espectros de energía dispersiva 

según se discutió en su momento en el Capítulo V.  

Los resultados de los análisis químicos efectuados para el S, Fe, Zn, Cu y 

Pb oscilaron entre los 5.0 a 15.0 mg/g para los tres primeros elementos y de 

1.0 a 2.0 mg/g para el Cu y Pb; analizados mediante Espectroscopía de 

Emisión de Plasma Acoplado Inductivamente (ICP-OES). Estos niveles de 

concentración fueron suficientes para detectar la presencia de los elementos 

mencionados en los filtros de alto volumen considerados en el estudio. Sin 

embargo, los resultados de As, Se, Te y Ag se encontraron en concentraciones 

inferiores a 0.50 mg/g. Este valor se encuentra por debajo del límite de 
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detección de la metodología de caracterización SEM-EDS-MLA y por lo que la 

presencia de estos elementos no fue detectada. 

Con la aplicación de la metodología SEM-EDS-MLA se desarrolló una 

metodología analítica para identificar las especies presentes en las muestras 

de polvos atmosféricos, lo que permitió conocer que el material de origen 

natural de la zona de estudio tiene una proporción promedio anual de un 90% 

de ocurrencia y está compuesto principalmente de feldespatos, calcitas y 

cuarzo. En el material antropogénico se detectaron principalmente especies a 

base de fierro y seguido en importancia, de especies de plomo. 

Otra aportación importante de este estudio es que se evita el uso de 

software adicional para realizar el análisis estadístico multivariable de la base 

de datos, ya que el sistema SEM-EDS-MLA clasifica automáticamente la 

información por conglomerados de similitud de composición que incluyen la 

totalidad de los metales pesados presentes y no se basa exclusivamente en el 

Pb, que es como se realiza en el método convencional. 

 

6.2 Características del polvo atmosférico del área de estudio. 
 
 
 

La aplicación de la metodología SEM-EDS-MLA permitió obtener la 

información suficiente para conocer las principales características del polvo 

atmosférico de la región de estudio.  
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Se evidenció la presencia de partículas de origen antropogénico en las 

muestras de material particulado de la región estudiada, cuya ocurrencia es de 

8.7%, obtenido a partir de los valores de material antropogénico detectado en 6 

diferentes muestras obtenidas a lo largo del año 2009, en 5 diferentes 

estaciones de monitoreo. Se demostró que para la región de estudio la 

ocurrencia de partículas antropogénicas varía en función de la estación de 

monitoreo y del periodo de tiempo de estudio, debido a la localización de los 

puntos de muestreo respecto a las fuentes emisoras y la estación del año a la 

que corresponde la muestra.  

Las estaciones 1C y B presentaron la mayor ocurrencia de material de 

origen antropogénico, este hallazgo resulta comprensible ya que estas 

estaciones se ubican en el centro de la ciudad, donde se registra un alto 

tránsito vehicular. Además es importante considerar la contribución de las 

industrias del entorno, ya que sus emisiones son dispersadas por los vientos 

predominantes que van del Noroeste al Sureste, cruzando toda la ciudad. 

Los resultados obtenidos de la clasificación de los espectros de energía 

dispersiva de rayos X mostraron que el material de origen natural está 

compuesto principalmente de feldespatos, calcita y cuarzo; y una menor 

proporción de granates y anfibolitas (silicoaluminatos de calcio y magnesio). 

Mientras que el material de origen antropogénico está conformado 

principalmente por especies de fierro (óxido férrico y óxido férrico aglomerado 

en partículas naturales) y por especies de plomo. Las especies de plomo se 

consideran un indicador de actividades antropogénicas de entornos donde se 
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localizan industrias del ramo minero-metalúrgico y sitios que presentan un 

intenso tráfico vehicular. La primera condición se cumple en el caso del área 

donde se llevó a cabo el presente estudio, por lo que los niveles de Pb en aire 

ambiente representan uno de los indicadores a monitorear continuamente para 

evaluar e implementar las estrategias más adecuadas de control de emisiones 

hacia el exterior de la empresa. 

Con los resultados de la composición química obtenida a partir de los 

espectros de energía dispersiva de rayos X y las imágenes de las partículas, se 

encontró que el plomo generalmente se encuentra en forma metálica, asociado 

a aglomerados de partículas naturales. Sin embargo, también se encuentra 

presente como PbO y asociado al antimonio y zinc. De igual manera, las 

especies encontradas de zinc principalmente lo presentan asociado al plomo y 

en forma de aglomerado metálico con partículas naturales. El cobre siempre se 

encuentra asociado al zinc y en menor proporción al plomo, en una proporción 

de ocurrencia 13:1. Este tipo de asociaciones encontradas entre los elementos 

mencionados son acordes a los procesos de la industria metalúrgica localizada 

en la región de estudio. Específicamente, son características del proceso de 

refinación de metales preciosos, en donde se obtienen metales con pureza 

superior al 99.9% como el Pb, Bi, Ag y Au; y como material secundario se 

generan escorias antimoniales, cementos de Cu, Pd, Se y Pt.  

Para evaluar el desempeño del método SEM-EDS-MLA se utilizó el 

material de referencia certificado SRM 1648a que corresponde a un polvo 

atmosférico recolectado en la ciudad de San Luis, Missouri, USA. Los 
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resultados obtenidos permitieron evidenciar que el método automatizado es 

capaz de contrastar las diferencias presentes entre materiales provenientes de 

diferentes regiones. Para garantizar la confiabilidad del proceso de 

identificación, las especies mayoritarias presentes en el material de referencia 

certificado fueron confirmadas por Difracción de Rayos X. 

La metodología desarrollada en este trabajo actualmente ha sido 

implantada en su totalidad en el laboratorio de caracterización de la empresa 

donde se llevaron a cabo estos estudios, confirmándose de esta forma la 

importancia y utilidad de los resultados obtenidos en este trabajo de tesis.  
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APÉNDICE A1 
 
 
 

CONDICIONES DEL MUESTREO Y RESULTADOS DE ANÁLISIS QUÍMICOS 

DE LAS MUESTRAS CONSIDERADAS EN EL ESTUDIO 

 
 

MES ID Fecha Estación

Feb09 Mta 01 17-Feb-09 1C 1440 2,026 0.5207 257

Feb09 Mta 02 17-Feb-09 B 1440 2,126 0.5247 247

Feb09 Mta 03 17-Feb-09 TJ 1445 1,629 0.4497 276

Feb09 Mta 04 17-Feb-09 VG 1439 2,044 0.5999 294

Feb09 Mta 05 24-Feb-09 AL 1436 2,153 0.5360 249

Abr09 Mta 01 19-Abr-09 1C 1440 2,343 0.8347 356

Abr09 Mta 02 19-Abr-09 B 1440 2,226 0.9388 422

Abr09 Mta 03 19-Abr-09 TJ 1444 1,561 0.7623 488

Abr09 Mta 04 19-Abr-09 VG 1439 1,923 0.8078 420

Abr09 Mta 05 19-Abr-09 AL 1429 2,101 0.6963 331

Jun09 Mta 01 18-Jun-09 1C 1440 2,216 0.2815 127

Jun09 Mta 02 18-Jun-09 B 1440 2,054 0.2596 126

Jun09 Mta 03 18-Jun-09 TJ 1431 2,092 0.2950 141

Jun09 Mta 04 18-Jun-09 VG 1439 2,161 0.4029 186

Jun09 Mta 05 18-Jun-09 AL 1438 2,143 0.3498 163

Datos Generales Volumen total de 

aire muestreado, m3
Partículas 

captadas, g PST mg m-3

FEBRERO

ABRIL

Tiempo de 
Muestreo (min)

JUNIO
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APÉNDICE A1 (Continuación) 
 
 
 

MES ID Fecha Estación

Jul09 Mta 01 30-Jul-09 1C 1440 2,248 0.3526 157

Jul09 Mta 02 30-Jul-09 B 1440 2,122 0.4084 192

Jul09 Mta 03 30-Jul-09 TJ 1435 2,169 0.3306 152

Jul09 Mta 04 30-Jul-09 VG 1409 1,967 0.2998 152

Jul09 Mta 05 30-Jul-09 AL 1438 2,179 0.3421 157

Oct09 Mta 01 04-Oct-09 1C 1440 2,280 0.2143 94

Oct09 Mta 02 04-Oct-09 B 1440 2,035 0.2293 113

Oct09 Mta 03 04-Oct-09 TJ 1438 2,093 0.1627 78

Oct09 Mta 04 22-Sep-09 VG 1439 2,081 0.2255 108

Oct09 Mta 05 04-Oct-09 AL 1397 2,197 0.3011 137

Dic09 Mta 01 21-Dic-09 1C 1440 2,237 0.4578 205

Dic09 Mta 02 21-Dic-09 B 1440 2,342 0.5774 247

Dic09 Mta 03 21-Dic-09 TJ 1441 2,223 0.3524 159

Dic09 Mta 04 21-Dic-09 VG 1443 2,207 0.4912 223

Dic09 Mta 05 21-Dic-09 AL 1436 2,364 0.3795 161

Datos Generales Volumen total de 

aire muestreado, m3
Partículas 

captadas, g PST mg m-3Tiempo de 
Muestreo (min)

JULIO

OCTUBRE

DICIEMBRE

 
 

MES ID Pb Cd As Fe S Sb Se Te Zn Ag Bi Cu

Feb09 Mta 01 0.154 0.025 0.027 1.940 4.028 0.018 0.027 0.014 1.542 0.014 0.018 0.144

Feb09 Mta 02 0.225 0.025 0.025 2.200 3.997 0.017 0.025 0.014 2.216 0.014 0.017 0.133

Feb09 Mta 03 0.033 0.031 0.033 2.248 3.521 0.022 0.033 0.018 0.307 0.018 0.022 0.202

Feb09 Mta 04 0.146 0.024 0.026 2.254 3.819 0.018 0.026 0.014 0.556 0.014 0.018 0.153

Feb09 Mta 05 0.088 0.023 0.025 1.690 2.897 0.017 0.025 0.013 0.910 0.013 0.017 0.148

Abr09 Mta 01 0.022 0.021 0.021 0.954 2.757 0.015 0.023 0.012 0.213 0.012 0.015 0.724

Abr09 Mta 02 0.075 0.022 0.022 1.180 3.238 0.016 0.024 0.013 0.225 0.013 0.016 0.085

Abr09 Mta 03 0.043 0.032 0.035 2.210 3.780 0.023 0.035 0.019 1.045 0.019 0.023 0.104

Abr09 Mta 04 0.146 0.026 0.028 2.175 3.877 0.019 0.028 0.015 1.406 0.015 0.019 0.102

Abr09 Mta 05 0.025 0.024 0.024 0.896 2.567 0.017 0.026 0.014 0.238 0.014 0.017 0.074

Jun09 Mta 01 0.067 0.018 0.019 0.601 2.566 0.016 0.024 0.013 0.384 0.013 0.016 0.501

Jun09 Mta 02 0.403 0.019 0.021 0.954 3.326 0.018 0.026 0.014 0.838 0.014 0.018 0.108

Jun09 Mta 03 0.050 0.019 0.021 0.678 2.517 0.017 0.026 0.014 0.239 0.014 0.017 0.040

Jun09 Mta 04 0.041 0.019 0.020 0.994 2.781 0.017 0.025 0.013 0.231 0.013 0.017 0.122

Jun09 Mta 05 0.160 0.019 0.020 0.656 2.529 0.017 0.025 0.014 0.481 0.014 0.017 0.079

JUNIO

FEBRERO

ABRIL

Concentraciones por elemento mg m-3 (25°C, 1 atm)Datos Generales
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APÉNDICE A1 (Conclusión) 
 
 
 

MES ID Pb Cd As Fe S Sb Se Te Zn Ag Bi Cu

Jul09 Mta 01 0.070 0.018 0.019 0.901 1.929 0.016 0.024 0.013 1.327 0.013 0.016 0.543

Jul09 Mta 02 0.145 0.019 0.020 1.096 2.312 0.017 0.025 0.014 1.350 0.014 0.017 0.091

Jul09 Mta 03 0.531 0.060 0.077 0.572 2.141 0.017 0.025 0.013 1.263 0.013 0.017 0.066

Jul09 Mta 04 0.204 0.020 0.022 0.723 2.465 0.018 0.027 0.015 0.410 0.015 0.018 0.124

Jul09 Mta 05 0.050 0.018 0.020 0.663 1.886 0.017 0.025 0.013 0.531 0.013 0.017 0.072

Oct09 Mta 01 0.062 0.018 0.019 0.735 1.611 0.016 0.024 0.013 0.219 0.013 0.016 0.627

Oct09 Mta 02 0.462 0.020 0.021 0.840 1.856 0.018 0.027 0.014 0.246 0.014 0.018 0.086

Oct09 Mta 03 0.038 0.019 0.021 0.570 1.522 0.017 0.026 0.014 0.239 0.014 0.017 0.055

Oct09 Mta 04 0.148 0.019 0.021 0.892 2.522 0.017 0.026 0.014 0.240 0.014 0.017 0.116

Oct09 Mta 05 0.068 0.018 0.020 0.888 1.938 0.016 0.025 0.013 0.228 0.013 0.016 0.262

Dic09 Mta 01 0.402 0.040 0.026 1.774 4.072 0.016 0.024 0.013 2.346 0.013 0.016 0.151

Dic09 Mta 02 1.018 0.076 0.112 1.853 4.317 0.032 0.023 0.012 2.271 0.012 0.015 0.986

Dic09 Mta 03 0.088 0.018 0.019 1.163 2.336 0.016 0.024 0.013 0.225 0.013 0.016 0.105

Dic09 Mta 04 0.155 0.018 0.019 1.556 3.401 0.016 0.024 0.013 0.714 0.013 0.016 0.120

Dic09 Mta 05 0.152 0.017 0.018 1.091 2.442 0.015 0.023 0.012 0.212 0.012 0.015 0.061

JULIO

OCTUBRE

DICIEMBRE

Concentraciones por elemento mg m-3 (25°C, 1 atm)Datos Generales
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APÉNDICE A2 
 
 
 

RESUMEN OPERATIVO DEL PROCESO DE ANÁLISIS DE LAS MUESTRAS 

CONSIDERADAS EN EL ESTUDIO.  
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APÉNDICE A2 
 
 
 

RESUMEN OPERATIVO DEL PROCESO DE ANÁLISIS DE LAS MUESTRAS 

CONSIDERADAS EN EL ESTUDIO. 

 
 
 

I Feb01 1C 5,032 29 42.5 12,954

I Feb01 1C 5,050 45 37.1 9,847

I Feb02 B 5,010 54 44.2 10,985

I Feb02 B 5,043 75 51.4 12,003

I Feb03 TJ 5,098 46 42.5 11,433

I Feb03 TJ 5,004 46 42.6 12,048

I Feb04 VG 5,095 45 51.2 16,256

I Feb04 VG 5,055 46 49.4 15,455

I Feb05 AL 5,023 66 43.3 10,051

I Feb05 AL 5,011 38 36.3 9,826

I Abr01 1C 5,074 58 51.5 14,546

I Abr01 1C 5,044 55 50.2 14,152

Número de 
corrida

Tiempo 
medición, Min

Muestra Estación Partículas
Campos 

estudiados 
(Frames)

Espectros
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APÉNDICE A2 (Continuación) 
 
 
 

II Abr02 B 5,030 45 50.8 15,061

II Abr03 TJ 5,119 40 49.6 14,458

II Abr04 VG 5,007 40 48.0 15,179

II Abr05 AL 5,078 44 40.0 11,666

II Jun01 1C 5,011 161 59.0 7,505

II Jun02 B 5,021 217 75.9 8,382

II Jun03 TJ 5,018 229 73.4 5,533

II Jun04 VG 5,087 168 61.3 8,110

II Jun05 AL 5,049 128 55.7 8,631

II Jul01 1C 5,039 93 47.0 8,547

II Jul02 B 5,030 109 51.1 9,389

II Jul03 TJ 5,054 64 43.1 9,855

III Feb02 B 5,066 73 51.5 12,836

III Feb02 B 5,047 78 49.3 12,197

III Feb03 TJ 5,004 63 46.7 11,782

III Feb03 TJ 5,050 70 51.7 13,269

III Feb04 VG 5,024 55 57.3 16,786

III Feb04 VG 5,018 55 52.8 15,768

III Feb05 AL 5,039 56 39.0 9,733

III Feb05 AL 5,048 56 37.9 9,705

III Abr04 VG 5,090 38 52.5 15,799

III Abr04 VG 5,040 46 56.1 17,828

III Abr05 AL 5,069 39 45.6 13,145

III Abr05 AL 5,051 39 43.4 12,535

III Jun01 1C 4,228 100 39.7 6,512

III Jun01 1C 5,024 88 42.8 7,683

III Jun02 B 3,497 100 45.0 6,564

III Jun02 B 2,184 100 33.9 2,554

Número de 
corrida

Tiempo 
medición, Min

Muestra Estación Partículas
Campos 

estudiados 
(Frames)

Espectros
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APÉNDICE A2 (Continuación) 
 
 
 

IV Abr02 B 5,048 72 44.3 10,230

IV Abr03 TJ 5,031 59 44.9 10,606

IV Jun03 TJ 5,002 171 67.1 8,617

IV Jun04 VG 5,026 128 55.8 7,118

IV Jun05 AL 5,056 89 49.8 10,371

IV Jul01 1C 5,040 122 54.2 8,946

IV Jul02 B 5,027 146 61.5 9,491

IV Jul03 TJ 5,077 65 54.1 13,945

IV Jul04 VG 5,018 119 60.9 11,637

IV Jul04 VG 5,025 213 87.8 10,187

IV Jul05 AL 5,022 129 63.9 11,214

IV Jul05 AL 5,013 120 70.3 13,117

IV Oct01 1C 5,012 233 84.8 8,406

IV Std - 5,197 218 83.3 6,599

IV Std - 5,182 442 142.4 9,767

IV Std - 5,011 293 99.0 7,055

V Oct01 1C 5,136 59 29.4 2,945

V Oct02 B 5,041 124 62.1 11,471

V Oct02 B 5,018 225 81.8 8,648

V Oct03 TJ 5,009 149 68.5 10,948

V Oct03 TJ 5,020 117 57.4 11,169

V Oct04 VG 5,046 205 78.0 10,091

V Oct04 VG 5,033 222 83.5 9,520

V Oct05 AL 5,015 140 73.4 10,314

V Oct05 AL 5,000 174 76.5 10,667

V Dic01 1C 5,001 333 110.8 8,150

V Dic01 1C 5,107 138 55.0 6,236

V Dic02 B 5,003 109 57.0 10,495

V Dic02 B 5,007 131 58.3 9,950

V Dic03 TJ 5,084 343 114.3 8,237

V Dic03 TJ 5,019 234 94.4 12,109

V Dic04 VG 5,002 145 67.7 11,788

Número de 
corrida

Tiempo 
medición, Min

Muestra Estación Partículas
Campos 

estudiados 
(Frames)

Espectros
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APÉNDICE A2 (Conclusión) 
 
 
 

VI Dic04 VG 4,290 100 43.0 6,937

VI Dic05 AL 5,012 89 49.2 10,594

VI Dic05 AL 5,004 92 47.7 9,941

Número de 
corrida

Tiempo 
medición, Min

Muestra Estación Partículas
Campos 

estudiados 
(Frames)

Espectros
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APÉNDICE A3 
 
 
 
ESPECTROS DE DISPERSIÓN DE ENERGÍA DE RAYOS X DE LAS 

ESPECIES QUE INTEGRAN EL CATÁLOGO DE ESTÁNDARES. 
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APÉNDICE A3 
 
 
 
ESPECTROS DE DISPERSIÓN DE ENERGÍA DE RAYOS X DE LAS 

ESPECIES QUE INTEGRAN EL CATÁLOGO DE ESTÁNDARES. 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
 
 
 

 



  129 

 

APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Continuación) 
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APÉNDICE A3 (Conclusión) 
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APÉNDICE A4 
 
 
 
COMPOSICIÓN ELEMENTAL DE LAS ESPECIES QUE INTEGRAN EL 

CATÁLOGO DE ESTÁNDARES. 
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APÉNDICE A4 
 
 
 
COMPOSICIÓN ELEMENTAL DE LAS ESPECIES QUE INTEGRAN EL 

CATÁLOGO DE ESTÁNDARES. 

 
 
 

 
 NOTA: Valores expresados en % en peso. La identificación (nombre) es solo una etiqueta y no corresponde a la fórmula química de 

la especie  
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APÉNDICE A4 (Conclusión) 
 
 
 

 
 
 
 
 
 

NOTA: Valores expresados en % en peso. La identificación (nombre) es solo una etiqueta y no corresponde a la fórmula química 
de la especie  
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APÉNDICE A5 
 
 
 

DEPURACIÓN E IDENTIFICACIÓN DE LAS ESPECIES CONTENIDAS EN EL 

CATÁLOGO DE ESTÁNDARES. 
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APÉNDICE A5 
 
 
 

DEPURACIÓN E IDENTIFICACIÓN DE LAS ESPECIES CONTENIDAS EN EL 

CATÁLOGO DE ESTÁNDARES. 

 
 
 
A continuación se presentan los espectros obtenidos y empleados en la 

clasificación de las partículas de las muestras. Los espectros se depuraron y 

posteriormente se compararon con espectros disponibles en las bibliografías 

que se presentan en el calce de cada figura para identificar las especies 

mineralógicas correspondientes. 

Posteriormente, se aplicó para confirmar la identificación de las especies 

un análisis automatizado con el software MLA, el cual contiene un catálogo de 

espectros de una amplia gama de minerales. Este procedimiento se empleó de 

forma posterior debido a que al inicio del proyecto no se contaba con esta 

herramienta, la cual se incluyó en una actualización efectuada al software MLA 

durante el desarrollo de esta tesis. 
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RESULTADOS DE LA DISTRIBUCIÓN DE ESPECIES EN LAS MUESTRAS 

PROBLEMA OBTENIDOS DE LA APLICACIÓN DE LA METODOLOGÍA 

SEM-EDS-MLA. 

 
 
 
Las tablas que se anexan a continuación concentran la información de la 

distribución modal (porcentaje de área relativa de cada especie en la muestra) 

de un total de 75 archivos de Excel generados a partir de un número igual de 

mediciones de muestras, réplicas y material de referencia certificado. 

Las celdas vacías indican ausencia de la especie en esa muestra en 

particular. Los valores se encuentran expresados en % de área u ocurrencia de 

la especie en la muestra. La identificación (nombre) es solo una etiqueta y no 

corresponde a la fórmula química de la especie 
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RESULTADOS FINALES DE LA DEPURACIÓN Y CLASIFICACIÓN DE 

ESPECIES EN LAS MUESTRAS PROBLEMA. 

 
 
 
Las tablas siguientes contienen la información de la depuración y 

clasificación definitiva de las especies encontradas en las muestras 

consideradas en este proyecto y sobre las cuales se construyeron las 

diferentes conclusiones del proyecto. 

Las celdas vacías en todos azules indican ausencia de la especie en esa 

muestra en particular. Los valores se encuentran expresados en % de área u 

ocurrencia de la especie en la muestra.  
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RESULTADOS DE LAS MEDICIONES SEM-EDS-MLA DE LA MUESTRA 

PROBLEMA 062010-0303-04. 

 
 
 
Las tablas siguientes contienen los resultados de las mediciones de una 

muestra problema analizada por cuadruplicado aplicando el método SEM-EDS-

MLA para evaluar la repetibilidad del método propuesto en este trabajo. 

Las celdas vacías en todos azules indican ausencia de la especie en esa 

muestra en particular. 
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