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RESUMEN

Existe una gran diversidad de técnicas analiticas en el estudio de suelos, siendo las técnicas espectrosco-
picas las que mayor auge han tenido recientemente ante la necesidad de buscar metodologias que permitan
estudiar adecuadamente grandes extensiones de tierra y que sean amigables con el ambiente. Por esto es
necesario revisar dentro de las actuales técnicas espectroscépicas usadas en anélisis de suelos cual seria la téc-
nica mas adecuada para incorporar en los servicios de extension en suelos en Colombia bajo los lineamientos
dados anteriormente. La espectroscopia infrarrojo es la técnica més pertinente para incorporar en los anélisis
de fertilidad de suelos en Colombia considerando su versatilidad, bajo costo y reproducibilidad. Asociando los
datos de IR con el uso de anélisis quimiométrico se pueden lograr estimaciones de pardmetros edaficos con
alto grado de certeza, con lo cual se genera una nueva estrategia de trabajo en laboratorio ambientalmente
mas amigable.

Palabras Claves: Ultravioleta, infrarrojo, rayos X, resonancia magnética nuclear, espectrometria de masas.

1 Estudiante de Doctorado Ciencias Naturales y Desarrollo Sustentable. Universidad de la Amazonia. Investigador Grupo de
investigacion de Biotecnologia & control de Calidad de Alimentos. Magister en Ciencias Quimicas — Universidad Nacional.
Docente Universidad de la Amazonia. Correo de Contacto: gbiotecnologiaccm@gmail.com

2 Estudiante de Doctorado Agroindustria y Desarrollo Agricola Sostenible. Universidad Surcolombiana. Magister en Agro-
foresteria — Universidad de la Amazonia. Investigador Grupo de investigacién de Biotecnologia & Control de Calidad de
Alimentos. Grupo de investigacion Agroindustria USCO. Docente Universidad de la Amazonia.

3 Docente de la Universidad de la Amazonia. Doctor en Ciencias - Universidad Nacional de Colombia. Magister en Geologia
e Geoquimica — Universidade Federal Do Paraa.

ISSN 1900-4699 © Volumen 12 ¢ Numero 2 ® Paginas 228-251 ¢ 2016 ¢ DOI: http://dx.doi.org/10.18359/rfcb.2030



Revist:

FACULTAD DE CIENCIAS BASICAS

ABSTRACT

There is a wide variety of analytical techniques in the study of soils, with spectroscopic techniques which
have recently been more boom to the need to seek methodologies to properly study large tracts of land and
are environmentally friendly. Therefore it is necessary to review within the current spectroscopic techniques
used in soil analysis which would be the most appropriate technique to incorporate extension services in soils
in Colombia under the guidelines given above. Infrared spectroscopy is the most appropriate to incorporate
into the analysis of soil fertility in Colombia considering its versatility, low cost and reproducibility technique.
Associating IR data using chemometric analysis can be achieved estimates of soil parameters with a high de-

gree of certainty with which a new work strategy more environmentally friendly lab is generated.

Keywords: Utraviolet Infrared, X-ray, magnetic resonance, mass spectrometry.

INTRODUCCION

El andlisis de suelos tradicional caracteriza fisica
y quimicamente el suelo, cuya informacién generada
permite posteriormente incrementar la productivi-
dad, y buscar las practicas agricolas adecuadas, para
lograr alta calidad del suelo (Qui et al, 2009), éstos
andlisis han permitido potenciar practicas agricolas
tales como riego, fertilizacién, y encalado de suelos
bajo bosque inicialmente y convertidos en suelos de
uso agricola, esto implica buen manejo, y conocer
con que insumos se puede trabajar para determina-
do tipo de suelo (Castilla et al, 2010). El anélisis fisi-
co y quimico de suelos convencional, en Colombia,
estd basado en técnicas volumétricas, gravimétricas,
de espectrofotometria visible, difraccion de rayos X,
espectroscopia de absorcion atémica (EAA), turbi-
dimetria, potenciometria y conductivimetria (Zamu-
dio et al, 2006), que aportan valores in situ e in vitro
de cada parédmetro de utilidad agricola (Jaramillo,
2004), lo cual ayuda a conocer la calidad del suelo
(Morugén et al, 2013). Algunos procedimientos de
anélisis de suelos aparecen dentro de las normas

que emite el Instituto Colombiano de Normas Técni-
cas y Certificacion (ICONTEC) tales como NTC 5889
relacionada con determinacién de nitrdgeno total y
NTC 5403 que trata de determinacién del Carbono
Orgénico (Garcia y Ballesteros, 2005). No obstante
estos procedimientos de laboratorio (quimica hume-
da) son consumidores de tiempo, costosos y genera-
dores de grandes cantidades de residuos de sustan-
cias quimicas que contaminan el ambiente.

De otro lado, ante la creciente demanda de ba-
ses de datos (regionales, continentales o mundiales),
para monitorear el estado del suelo, es necesario
buscar herramientas de bajo costo. La espectrosco-
pia del suelo ha mostrado ser una herramienta ra-
pida, de bajo costo, ambientalmente amigable, no
destructiva y reproducible (Nocita et al, 2015), cons-
tituyéndose en un campo en continuo crecimiento.
Algunos trabajos han presentado la utilidad de la
espectroscopia en andlisis de suelos. Roach y Reddy
(2004), revisaron técnicas espectroscdpicas como
resonancia magnética nuclear (RMN), infrarrojo (IR),
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Raman, de haz electrénico y rayos X, entre otros, en
la caracterizacion de suelos contaminados con me-
tales. Chabrillat et al, (2013), evidenciaron la relacion
entre las diferentes regiones del IR y los diferentes
componentes del suelo. De otro lado, Armenta y
Guardia (2014) reportaron ventajas y desventajas
de la espectroscopia vibracional (IR y Raman), en
analisis de suelos y sedimentos. Nocita et al, (2015),
evidenciaron la necesidad de recopilar los multiples
analisis de suelos de diferentes latitudes para gene-
rar bases de datos que se puedan relacionar con las
actuales librerias espectrales y tratar de corregir las
fallas que presentan el andlisis espectroscopico del
suelo a escala local.

Es necesario revisar las actuales técnicas espec-
troscépicas usadas en los anélisis de suelos para eva-
luar su versatilidad en la estimacién de parametros de
fisica y quimica del suelo con alto grado de confia-
bilidad y asi, poder sugerir cuél de las actuales téc-
nicas espectroscopicas seria la mas conveniente de
incorporar en los servicios de extension de anélisis de
suelos en Colombia. Por lo anterior, el propésito de la
presente recopilacion es presentar las aplicaciones de
las técnicas espectroscépicas: ultravioleta-visible (UV-
VIS), IR, RMN, Espectrometria de Masas (EM), Emision
Optica, Absorcion Atédmica, Raman, Fluorescencia,
Laser, Rayos X, Mossbauer, Rayos Gama, Resonancia
de Espin Electrénico, Impedancia y Dicroismo Circu-
lar, usadas en la caracterizacién de suelos y con el fin
de presentar otras técnicas alternativas a la tradicional
quimica himeda del suelo.

TECNICAS ESPECTROSCOPICAS
EN EL ANALISIS DE SUELO

A continuacién se presentan las diferentes técni-
cas espectroscopicas que son Utiles en estudios de
suelos y para cada una se describe sus inicios, fun-
damento, aplicaciones y algunos estudios de caso.

Ultravioleta-Visible (UV- VIS)

El primer espectrofotémetro UV VIS entrd en uso
general en la década de 1940 siendo una de las téc-
nicas de laboratorio mas comunes (Yicesoy, 2000).
La espectroscopia UV trata con las interacciones de
radiacion ultravioleta con la muestra, estd basada
sobre la absorcién de radiacién electromagnética a
longitudes de onda en el rango 200-400 nm, las mo-
léculas que contienen electrones 1 o electrones no
enlazantes (electrones n) pueden absorber la ener-
gia en forma de luz ultravioleta o visible para excitar
estos electrones a orbitales moleculares antienlazan-
tes maés altos. Los electrones mas facilmente excita-
dos, es decir con menor diferencia de energia entre
HOMO Y LUMO, mayor seré la longitud de onda de
la luz que pueden absorber. La espectroscopia UV si-
gue la ley de Beer-Lamberts (Kulkarni et al, 2014). La
diferenciacién en las sefiales del espectro de orden
cero y obteniendo espectros de derivadas consecu-
tivos, se logra la separacién de picos sobrelapados,
incrementando la selectividad sin separacion del
analito. Generalmente, un incremento en la sensibili-
dad de la determinacién es lograda con un aumento
en el orden de la derivada (Ku$ et al, 1996).

El estudio del espectro UV-VIS de la materia
organica del suelo (MOS) haciendo un extracto al-
calino de la muestra (Saito y Seckler, 2014), ha per-
mitido clasificar el humus en tipo A, B, Rp o P con-
siderando el AlogK'y la relacién E,/E,, entre otras y
ha informado del grado de humificacién de la MOS
(Cunha et al, 2009). La A,,, se relaciona con la pri-

mera fase del proceso de humificacion y A, . esta

665
relacionada a componentes bien humificados, de
s (6 E,/E) indican alta

calidad de sustancias himicas del suelo (SHS) (Fa-

forma que valores bajos de Q

surova y Pospisilova, 2010). Esta técnica también ha
sido Util en la caracterizacion de materia orgénica
(MQ), extractable de la solucion del suelo (Hassou-
na et al, 2012). Se ha sugerido describir el espectro
de absorcion UV de MOS considerando tres bandas
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tipo gaussiana y relacionadas con las transiciones
electrénicas de moléculas similares a benceno. Una
banda muy intensa centrada en 180 nm (transicién
permitida m-t*), en 205 nm y 250 nm (afectada por
presencia de funciones polares: hidroxilo, carbonilo,
carboxilo), y en 280 nm (representa aromaticidad to-
tal, transicién electronica m-t*), comuin para arenos
fendlicos, acido benzoico, derivados de anilina, po-
lienos e hidrocarburos aromaticos policiclicos con
dos o mas anillos (Purmalis y Klavins, 2013).

Infrarrojo (IR)

Con la construccién en 1930 del primer prototi-
po de espectrofotdometro IR se inicio un interés cre-
ciente por la espectroscopia infrarrojo (Derrick et al,
1999), siendo la técnica espectroscépica méas usada
en andlisis de suelos (Nocita et al, 2015). La espec-
troscopia infrarrojo cercano (NIR, por su sigla en in-
glés) es un método espectrofotométrico que trata
con las interacciones de radiacion de infrarrojo cer-
cano con la muestra. Se basa en la absorcion de ra-
diacién electromagnética de longitudes de onda en
el rango de 780-2500 nm. La absorcién de radiacion
infrarroja depende sobre el cambio neto en el mo-
mento dipolar de la molécula como consecuencia
de su movimiento vibracional. Cuando las vibracio-
nes son acompanadas por un cambio en el momen-
to dipolar y cuando la frecuencia de las vibraciones
iguala la frecuencia de radiacién infrarroja sucede
una transferencia de energia neta desde la fuente de
radiacion a la molécula. Esto resulta en un cambio
en amplitud de la vibracién molecular. Esto es, la vi-
bracién absorbe la radiaciéon infrarroja y la molécula
es excitada a niveles energéticos superiores. Esta
transmision de energia puede ser medida como una
relacion de energia (reflectancia, absorcion o trans-
mitancia), contra la longitud de onda (Kulkarni et al,
2014). Dentro de las ventajas de la espectroscopia
FTIR estan: relativamente répida y facil de usar, se
requiere poca o nula preparacién de muestra, usa
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cantidades de muestra del orden de mg o menos.
Algunas desventajas de esta espectroscopia son:
control de las condiciones ambientales (p. e. hume-
dad relativa) alrededor del instrumento que pueden
causar variaciones en los espectros y son requeri-
dos multiples barridos de la misma muestra (Davis
y Mauer, 2010).

Se ha caracterizado caolinita mediante FTIR (Sai-
kia y Parthasarathy, 2010). El espectro de infrarrojo
con transformada de Fourier (FTIR por sus siglas en
inglés), de MOS ha permitido a) caracterizar las con-
centraciones de minerales arcillosos de suelos a par-
tir de su perfil espectral (Bastidas y Carbonell, 2010),
b) diferenciar caolinita de gibbsita, sin embargo FTIR
ha sido poco informativa en la diferenciacién de sue-
los bajo diferente cobertura, c) evidenciar el enrique-
cimiento de estructuras quimicamente recalcitrantes
con mayor funcionalizacién y pobre en grupos con-
teniendo nitrégeno al introducir especies arbdreas
en suelos de pastura (Dick et al, 2011), d) estudiar el
mecanismo de degradacién en suelos de 2-hidroxi-
(2H)-1,4-benzoxazin-3(4H)-ona, un aleloquimico fito-
toxico de las gramineas (Oliveros et al, 2012) entre
otras aplicaciones.

De otro lado, los anélisis de infrarrojo cercano vi-
sible (VIS-NIR por sus siglas en inglés, 0,35-2,5 pm),
y infrarrojo medio (MIR por su sigla en inglés, 2,5-
25 pm), se han usado para predecir propiedades
del suelo como: color, composicién mineral, MO y
contenido de agua (hidratacién, higroscopicidad y
poros libres de agua), forma y cantidad de hierro,
carbonatos, sales solubles, distribucién de agrega-
dos y de tamafio de particula (Shepherd, 2010), CO,
Ca, Mg, Na, K, P Al, pH (Bonett et al, 2015). Estudios
en suelos con MIR también han permitido a) estimar
contenido de limo, arena y arcilla del suelo (Linker,
2012; Bashagaluke et al, 2015), b) analizar rizosfera
usando reflectancia total atenuada (ATR, por su sigla
en inglés) cuyos espectros han servido para estudios
taxondmicos de vegetales (Rewald y Meinen, 2013),
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c) caracterizar suelos (Linker, 2008) y d) caracterizar
filosilicatos (Parikh et al, 2014).

La espectroscopia VIS-NIR se ha usado en estu-
dios de remediacion de suelos (Lu, 2013), carbonata-
cién y salinizacion (Feyziyev et al, 2016) y estimacion
del contenido de MOS (Tian et al, 2013). La reflec-
tancia de espectroscopia de reflectancia difusa por
infrarrojo cercano visible (VIS-NIR-DRS por sus siglas
en inglés) (700-2500 nm), desarrollada inicialmente
para predecir carbono orgéanico del suelo (COS), ha
sido util en el modelamiento de paisajes, agricultura
de precisién, mapeo digital de suelos y monitoreo
de COS para uso en secuestro y bonos de carbono
(Shiferaw y Hergarten, 2014). Los anélisis de espec-
troscopia de reflectancia difusa con infrarrojo cer-
cano (NIR-DRS por su sigla en inglés) y anélisis de
regresién por minimos cuadrados parciales ha per-
mitido la cuantificacion del carbono del suelo, con
modelos de prediccién (Amare et al, 2013; Camacho
et al, 2014). la espectroscopia de infrarrojo cercano
(NIRS), se ha usado, entre otros, en la determinacion
de hidrocarburos del petréleo, como contaminantes
del suelo, ademas en el estudio de drenaje acido
de mineria, el cual es un subproducto de la oxida-
cién de disulfuro de pirita, mediante el estudio del
contenido de azufre (Schwartz et al, 2011). Se ha re-
gistrado el uso de la espectroscopia de reflectancia
con espectroscopia de infrarrojo cercano con visible
(VNIR por su sigla en inglés) para predecir el conte-
nido de arsénico en muestras de suelo (Lokhande y
Deshmukh, 2016).

La reflectancia en la region de IR de onda corta
(SWIR por sus siglas en inglés) ha sido util para mo-
nitorear el contenido de N, P, Sy K en plantas en
combinacién con reflectancia en la region VIS-NIR
(Mahajan et al, 2014). El estudio del espectro de DR
en la regién infrarrojo con transformada de Fourier
(DRIFT por su sigla en inglés) de la MOS ha mos-
trado bandas tipicas en la region 3057-3055 cm™ y
en 2934-2928 cm™ y cuya relacién de absorbancias

se ha denominado indice de aromaticidad, ya que
expresa la relaciéon entre el estiramiento de C-H de
grupos aromaticos y el estiramiento asimétrico axial
de C-H alifatico respectivamente. De otro lado, la re-
lacién entre la absorbancia de la banda de absorcion
en la region 2928 cm™ y en 1050-1080 cm™ también
ha permitido establecer un indice de hidrofobicidad
que expresa la relacion entre los grupos apolares
(CH,) y polares (-OH, C-O) debido al estiramiento
de C-H de grupos aromaticos y el estiramiento asi-
métrico axial de C-H alifatico respectivamente. Fi-
nalmente, la relacién entre las bandas de absorcion
1.720-1.722/1.525 se denomina indice de reactivi-
dad, ya que expresa la relacion entre el estiramiento
C=0 de COOH y cetonas y el estiramiento del C=C
aromatico (Cunha et al, 2009).

El andlisis de datos obtenidos por técnicas basa-
das en sensores remotos épticos tales como espec-
troscopia del suelo e imagenologia hiperespectral
han servido para caracterizar y monitorear variables
del suelo. Estas técnicas han usado informacién es-
pectral dentro de las regiones visible e infrarrojo cer-
cano (VIS y NIR 400-1000 nm) e infrarrojo de onda
corta (SWIR 1000-2500 nm). En éstas regiones espec-
trales los componentes orgénicos e inorgénicos, ta-
les como arcillas, materia orgénica, éxidos de hierro
o carbonato de calcio interactéan con la radiacién
electromagnética y producen sefiales caracteristicas
de absorcién en espectros de reflectancia del suelo
que pueden ser usadas para identificar propiedades
del suelo cuando los suelos estéan expuestos a la su-
perficie y la cubierta vegetal es baja, tal como suce-
de con la erosién (Schmid et al, 2016).

Resonancia Magnética Nuclear (RMN)

Los primeras aplicaciones de la espectroscopia
de RMN se registraron en el afo de 1946 convir-
tiéndose en una de las metodologias maés Utiles en
diferentes campos del conocimiento, desde ciné-
tica hasta superconductividad (Becker, 1993). La
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principal limitaciéon de la espectroscopia RMN es
la baja sensibilidad en la deteccién y mayor con-
sumo de tiempo, comparado a cristalografia de ra-
yos X o espectroscopia de masas. En muchos casos
la cantidad de muestra disponible es limitada o la
solubilidad de la sustancia de interés es baja o se
debe trabajar una solucién diluida se debe usar de-
bido a que la muestra tiende a agregarse a altas
concentraciones. Aunque se usa un instrumento de
alto costo y cuidado, la fuerza de la espectroscopia
RMN consiste en generar datos para anélisis esta-
distico de mezclas hasta permitir la determinacién
de estructuras tridimensionales para moléculas de
interés bioldgico (Kovacs et al, 2005). Los minerales
y materia orgénica son normalmente analizados por
difraccién de rayos X (XRD por su sigla en inglés), y
métodos de quimica himeda como cromatografia
de exclusién por tamario de alta eficiencia, pirdlisis-
cromatografia de gases acoplado a espectrometria
de masas o titulaciones. Sin embargo XRD requiere
alto grado de cristalinidad de los minerales, en tan-
to que los analisis por quimica humeda para MO
necesitan tratamientos de muestra que pueden
modificar la estructura y conformacién de la MO.
Contrariamente los anélisis por RMN de estado sé-
lido pueden ser aplicados directamente sobre la
muestra de suelo para estudiar MO sin perturbar
y minerales amorfos o la naturaleza de las interac-
ciones entre MO vy arcillas (Conte y Piccolo, 2007).
Un nucleo puede ser considerado como una fuen-
te de campo magnético (B)). La fuerza del B, es
medida por un vector llamado momento magnéti-
co (y), dirigido desde el polo sur al polo norte del
campo. El u se relaciona con el spin (I), mediante
la expresién matemética p=ylh/2mn, donde h/2m es
la constante de planck y y es la razén giromagnéti-
ca, que es una constante para cada nucleo. De otro
lado, todos los momentos magnéticos de una po-
blaciéon de nucleos son aleatoriamente orientados
en un espacio de tres dimensiones en ausencia de
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cualquier campo magnético. Sin embargo, cuando
los nuicleos son colocados en un campo magnético
(Bo), orientado z, sus momentos magnéticos son
alineados a lo largo de la direccién del campo apli-
cado y el spin alrededor del eje z. después de la
aplicacién del campo magnético z, la energia de los
spin nuclear es dividida en diferentes niveles segin
el numero cuantico magnético (m), cuyos valores se
relacionan con I. Al aumentar el campo magnético
aplicado, es més grande la diferencia entre los nive-
les de spin nuclear. El fendmeno RMN esta basado
sobre la transicion del spin nuclear de nivel de spin
baja a alta energia. Solo los nicleos que tienen 120
son RMN activos o sensibles y pueden ser detec-
tados. De otro lado, la sensibilidad a RMN es tam-
bién directamente relacionada a valores dey y a la
abundancia relativa. Asi, los nlcleos més sensibles
de ser analizados por RMN son 'H, "F, 3'P, 7Al, 2Na
y %Mn ya que éstos nucleos pueden tener sea, la
mas alta abundancia isotépica relativa o el mayor
valory (Conte y Piccolo, 2007).

Se ha usado RMN proténica de relajacion para
estudiar la distribucion del tamafno de poro en el
suelo, humectacién, expansién o cambios en la con-
dicién macromolecular, que se basa en las interac-
ciones entre moléculas de la materia orgéanica del
suelo y que puede servir para establecer la asocia-
cién de agua y otros compuestos (Bayer et al, 2010).
Se ha revisado la determinacion de P en suelo por
resonancia magnética nuclear de isétopo de fosfo-
ro 31 (*'P-RMN) (Cade-Menun, 2005). De otro lado,
los resultados de anélisis de espectros de *'P-RMN
de extractos de suelos han reevaluado los indices

DNA/PHODNA)
nados con el origen del P orgénico del suelo indi-

diéster (Pdiéster/Pmonoéster y P relacio-
cando que no son universales (Makarov et al, 2005).
La espectroscopia de resonancia magnética nuclear
con angulo magico con polarizaciéon cruzada (°C
NMR CPMAS por su sigla en inglés) es una técnica
muy comun en andlisis de suelos. El espectro *C
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RMN en estado sélido se ha usado para estudiar
la composicion de MOS y sus fracciones. La combi-
nacién de RMN H en solucién y RMN *C de estado
sélido ha proporcionado un anélisis méas detallado
de la composicion de la MOS; el parametro deno-
minado degradacién alquilo/O-alquilo ha mostrado
que la MO asociada a fracciones de arcilla estuvieron
en estados mas avanzados de degradaciéon compa-
rado con la MO asociada a las fracciones de suelo
de densidad liviana (Clemente et al, 2012). Median-
te el empleo de RMN en estado sdlido, se estudid
MOS de tres suelos destinados al cultivo de cebo-
lla larga a dos profundidades. Los espectros de 13C
NMR CPMAS evidenciaron el orden respecto al tipo
de carbonos que conforman la materia orgénica del
suelo, determinando que el carbono resonante N-y
O-alquilo y acetal dominé en toda la MOS obtenida;
seguido de carbono aromético para los unos suelos
y carbono alifatico para otros suelos. Finalmente, el
carbono C=0 fue el menos dominante en la MOS en
todos los tres suelos caracterizados (Mosquera et al,
2010). La resonancia magnética de imagenes (RMI)
ha permitido a) estimar el contenido de agua en sue-
los bajo pastura asociado a porosidad (Carrero et al,
2010), compactacién (Carrero et al, 2012), b) monito-
rear como las raices de la planta penetran el suelo
(Antonsen et al, 2010) e ingieren agua (Pohlmeier et
al, 2010), c) determinar propiedades conformacio-
nales de &cidos fulvicos (AF) y acidos humicos (AH)
(Contey Piccolo, 2007), d) crear mapas del contenido
de MOS (Wang et al, 2010), e) detectar salinizacién
del suelo (Yong et al, 2010), y f) realizar estudios de
infiltracién en suelos (Amin et al, 1998).

ESPECTROMETRIA DE MASAS (EM)

Los primeros equipos de espectrometria de ma-
sas (EM) se remontan a 1912 cuando J. J. Thomson
construyd el primer espectrémetro de masas y se

empezaron a comercializar hacia 1942, este instru-
mento mide la relacién masa/carga de los elec-
trones, y cuyos desarrollos permitieron demostrar
la existencia de isdtopos y han permitido analizar
macromoléculas de interés bioldgico usando técni-
cas de ionizacién como ionizacién y desorcién de
matriz asistida por laser (MALDI, por sus sigla en in-
glés) e ionizacion electrospray (ESI, por sus sigla en
inglés) (Griffiths, 2008). Entre las desventajas de la
EM estéan: se destruye la muestra, costoso, dificul-
tad de introducir la muestra en un sistema de alto
vacio y entre las ventajas estén: se requiere poca
muestra, alta sensibilidad y especificidad y consu-
mo de tiempo (Neetu et al, 2012).

El primer paso en andlisis de espectrometria
de masas de compuestos es la produccion de io-
nes en fase gaseosa del compuesto de interés, por
ejemplo por impacto electrénico, el idn molecular
formado sufre fragmentaciones. Debido a este i6n
molecular es un catiéon radical con un nimero impar
de electrones, éste puede fragmentar para dar un
radical y un ién, con un numero par de electrones o
una molécula y un nuevo radical catién. Estos dos
tipos de iones tienen diferentes propiedades qui-
micas. cada producto idnico primario derivado del
ién molecular puede a su vez sufrir fragmentacio-
nes asi sucesivamente. Todos estos iones son sepa-
rados en el espectrémetro de masas segun su rela-
cién masa/carga y son detectados en proporcion a
sus abundancias (Griffiths, 2008).

Mediante cromatografia liquida acoplada con
espectrometria de masas usando como interfase
ionizacion quimica a presién atmosférica (LC/APCI/
MS por su sigla en inglés) se ha evaluado residua-
lidad de imidacloprida en suelos (Bonmatin et al,
2003). Mediante EM de proporcién isotopica (EMPI)
se han estudiado isétopos de azufre del suelos (Lui-
za et al, 2012), y la produccién de nuevo carbono del
suelo derivado de pasturas C, dentro de fracciones
de agregados del suelo bajo pasturas productivas
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monitoreando *C (Fonte et al, 2014). Estudios re-
lacionados con el proceso de denitrificacion para
formar dxido nitroso (N,O) en suelos y usando EMPI
se midi¢ la diferencia entre 8'°0 producido del N,O
y del agua del suelo para establecer el parametro
8"%0 (N,O/H,0) denominado diferencia de propor-
cién isotopica relativa entre N,O y agua del suelo,
el cual permite diferenciar denitrificacién fungica y
bacteriana (Lewicka et al, 2016).

Estudios por EM de los isétopos C estable y
C radiactivo sirvieron para estudiar las transforma-
ciones de los residuos orgéanicos frescos en MOS
(Martinez et al, 2008). Mediante mediciones de C
por EM de aceleracion se ha puesto en evidencia
coémo el tamafio de particula controla la recalcitran-
cia del carbono presente en la MOS (Marzaioli et
al, 2009). La Termoquimidlisis acoplado a cromato-
grafia de gases con espectrometria de masas (CG-
EM), proporciona informacion relacionada con gru-
pos metoxilo, &cidos metilados, alcoholes, fenoles,
derivados de lignina y esteres metilicos de acidos
grasos presentes en SH. Esta técnica también apor-
t6 informacion asociada con el papel de los grupos
quinona-hidroquinona como mediadores redox de
SH, como mediadores de la reduccién de contami-
nantes organicos (Tadini et al, 2015).

EMISION OPTICA Y ABSORCION ATOMICA

A mediados de la década de 1940 aparecieron
los espectrometros de lectura directa, que propor-
cionaron anélisis multielemento de alta velocidad
a la industria metalurgica (Willis, 1993). La espec-
trofotometria de AA se basa en la medicién de la
concentracion por deteccién de la absorcion de
radiacién electromagnética por dtomos mas que
de moléculas. En el instrumento la fuente usual de
luz, denominada como lampara de catodo hueco,

consiste de una camara hermética conteniendo un
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dnodo, un catodo cilindrico y un gas inerte, tales
como helio o argén. Cuando se aplica voltaje, el
gas de llenado es ionizado. Los iones atraidos al ca-
todo colisionan con el metal y causa que los d&tomos
del metal sean excitados. Cuando ellos vuelven al
estado basal la luz emitida es caracteristica del me-
tal en el catodo. Generalmente una lampara sepa-
rada es requerida para cada metal, es decir, una
lampara de catodo hueco de cobre es usada para
medir cobre. la muestra analizada debe contener
el metal reducido en estado atémico vaporizado
(Drees y Wu, 2010).

El principal problema en preparacion de las
muestras para analisis de trazas por AA es el riesgo
de contaminacion, por el grado de reactivo usado,
recipiente de la muestra, pasos de digestion o di-
lucién de la muestra (Ramadan, 2011). La espec-
trofotometria de AA es sensible y precisa. Es ruti-
nariamente usada para medir la concentracion de
metales traza que no son facilmente excitados. Es
generalmente més sensible que emision de llama
debido a la gran cantidad de atomos producidos
en la llama de propano o aire-acetileno que perma-
necen en el estado basal disponibles para absor-
cién de luz. La AA es exacta, precisa y especifica.
Una desventaja es la inhabilidad de la llama para
disociar muestras en &tomos libres. por ejemplo,
el fosfato puede interferir con analisis de calcio, lo
cual se puede superar adicionando 6xido o cloruro
de lantano o estroncio. Otro posible problema es la
ionizacion de dtomos siguiendo la disociacion por
la llama, lo cual se minimiza disminuyendo la tem-
peratura de la llama (Drees y Wu, 2010)

La espectrometria de absorcion atémica es la
técnica clasica para determinar base totales y ele-
mentos menores del suelo (Zamudio et al, 2006).
Mediante el uso de espectroscopia de emisidn
Optica con plasma inductivamente acoplado (ICP-
OES, por su sigla en inglés) se determiné P minera-
lizado de suelos tratados con enmiendas orgénicas
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(Haney et al, 2015). El arsénico en suelos se ha de-
terminado usando EAA, espectroscopia de fluo-
rescencia atémica (EFA) y anélisis de activacién de
neutrones (NAA, por su sigla en inglés) (Alonso et
al, 2014).

RAMAN

Hacia finales de la década de 1920 se publicaron
los primeros resultados de la utilizaciéon de la es-
pectroscopia Raman, la cual es actualmente usada
en quimica clinica, estudio de explosivos, analisis
de farmacos entre otros. Es un técnica dispersiva
basada en el efecto Raman, en el cual la frecuencia
de una pequena fraccién de radiacién dispersada
es diferente de la frecuencia de radiacién incidente
monocromatica y se fundamenta en la dispersién
ineléstica de radiacion incidente a través de sus
interacciones con moléculas en vibraciéon de ma-
nera que esta técnica explora las vibraciones mo-
leculares. En espectroscopia Raman, la muestra es
iluminada con haz de laser monocroméatico el cual
interactla con moléculas de la muestra y origina
una luz dispersada. Esta luz dispersada tiene una
frecuencia diferente respecto de la luz incidente
y se usa para construir el espectro Raman, el cual
puede cubrir un rango de 4000-10 cm". El espectro
Raman es mas simple que su contraparte IR ya que
en Raman normal las bandas de tipo sobretonos,
de combinacién y de diferencia son raras. La baja
sensibilidad debida a una débil dispersion Raman
es el principal problema asociado con esta técni-
ca, sin embargo la sensibilidad se puede aumen-
tar usando espectroscopia Raman de resonancia
y espectroscopia Raman de superficie aumentada
(Bumbrah y sharma, 2015).

Raman es una técnica de espectroscopia vi-
bracional que ha sido Util para estudiar humedad
del suelo en tiempo real. En el espectro Raman de

agua sobresalen las bandas de tension simétrica
en 3652b cm, tension simétrica en 3756 cm' y fle-
xion simétrica en 1595 cm™'. Al comparar éstas ban-
das con el espectro Raman de la muestra de suelo,
se observaron dos bandas OH en 3355y 3583 cm™.
La banda en 3355 cm se asocia a la presencia de
agua (Corluka et al, 2011). También se ha usado
espectroscopia Raman en estudios de clasificacién
de suelos asociada a herramientas quimiométricas
(Luna et al, 2014)

FLUORESCENCIA

Hacia 1955 se desarrollé el primer prototipo
de espectrofluorometro, el cual a diferencia de los
fluorémetros anteriores permitian variar la longitud
de onda de la luz de excitacién asi como medir la
intensidad y longitud de onda de la luz fluorescente
emitida (Udenfriend, 1995). Los espectros de fluo-
rescencia y rendimiento cuéntico son mas depen-
dientes sobre el ambiente que de los espectros de
absorcién y coeficientes de extincion. Los factores
que afectan las propiedades fluorescentes son: po-
laridad del solvente, pH del medio acuoso, dilucién
del fluoréforo y temperatura (Sauer et al. 2011). La
fluorescencia es el resultado de un proceso de tres
etapas en la capa electrénica de ciertas moléculas
(generalmente hidrocarburos poliarométicos o he-
terociclos) llamados fluoréforos, los tres procesos
involucrados en fluorescencia son a) excitacion:
un fotdén de energia huex es suministrado por una
fuente externa tal como una lampara incandescente
o un laser y absorbido por el fluoréforo. La energia
es usada para empujar un electron del estado basal
a un estado excitado. La absorcién ocurre en cerca
de 11s (10'° s), b) transicion no radiante: los electro-
nes gastan un tiempo (1-10 ns) en el estado excita-
do. Durante este tiempo, el fluoréforo sufre cam-
bios conformacionales y es sujeto a una multitud
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de posibles interacciones con su ambiente mole-
cular (p. e. colisiones). Estos procesos tienen dos
aspectos relevantes: primero la energia del subes-
tado inicial es parcialmente disipada, llevando a un
estado excitado singlete relajado del cual se origi-
na la emision de fluorescencia. Segundo, no todas
las moléculas inicialmente excitadas por absorcién
vuelven al estado basal por la fluorescencia; otros
procesos tales como aplacamiento colisional "co-
llisional quenching", transferencia de energia de
fluorescencia y cruzamiento intersistemas también
pueden despoblar el subestado inicial sin emitir un
fotén y ¢) emisién de fluorescencia: finalmente con
cierta probabilidad un fotén de energia hv, es emi-
tido, retornando el fluoréforo a su estado basal. De-
bido a la energia de disipacién durante el tiempo
de vida del estado excitado (relajacién no radiante),
entonces la energia de este fotén es menor y por
tanto de mayor longitud de onda que la del fotdon
de excitacion hv_. La diferencia de energia esté re-
lacionada al desplazamiento de stokes, el cual es
la diferencia en longitud de onda entre los méxi-
mos de absorcion y emisién (Patterson et al, 2001).

En anélisis de suelos se han registrado espec-
tros de fluorescencia de emision, excitacion y sin-
crénico. La prolongada longitud de onda para los
picos de fluorescencia de sustancias humicas in-
dican la presencia de anillos aromaticos conden-
sados y otros sistemas de enlace insaturado, un
alto grado de conjugacién y grupos aceptores de
electrones como grupo carbonilo y carboxilo. La
corta longitud de onda de los principales picos de
fluorescencia de lignohumatos indica presencia de
componentes estructurales simples de amplia hete-
rogeneidad molecular y bajo peso molecular, bajo
tamafio molecular, bajo grado de policondensacion
aromética, bajo nivel de fluoréforos conjugados y
bajo grado de humificacion (Enev et al, 2014). La
fluorescencia sincrénica puede determinar todos
los picos de fluorescencia de la muestra, el nimero
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de picos principales es igual al nimero de fluoréfo-
ros presentes en la estructura himica. Las longitu-
des de onda cortas de picos de fluorescencia prin-
cipales son tipicos de AF y longitudes de onda largas
son tipicas de AH con una baja diferencia constante
AN (Fasurové y Pospisilova, 2010). La fluorescencia to-
tal de rayos X, abreviada TXRF (por su sigla en in-
glés) proporciona anédlisis de todos los elementos.
Los perfiles de concentracién total de elementos
son usados como huella digital del suelo, esta-
blecimiento de diferencias mineralégicas claves y
como entrada para funciones de pedotransferencia
(Shepherd, 2010; Towet et al, 2013). Con respecto
a la espectroscopia de fluorescencia 3D, también
denominada espectroscopia de luminiscencia total
(TL, por sus sigla en inglés) es una técnica para ca-
racterizar y diferenciar AH y AF de la MOS en rela-
cién a su naturaleza y origen (Nogueira et al, 2009).
Se ha usado la fluorescencia de matriz de emision-
excitacién asociada a la electroforesis capilar en la
caracterizacién de sustancias himicas del suelo (He
et al, 2008). La espectroscopia de fluorescencia ha
sido usada para derivar mediciones de rasgos ca-
racteristicos de raices en suelos, de forma que se
separan las raices de suelo mediante un sistema de
elutriaciéon hidroneumética y se evallan las propie-
dades de emisividad de fluorescencia de suelo y
raices (Wasson et al, 2016).

LASER

La primera publicacién sobre amplificaciéon de
luz por emisién estimulada de radiacién (laser, por
su sigla en inglés) fue en 1958 (Bertolotti, 2013). El
laser es un mecanismo para producir un haz de luz
monocromatica en la cual todas las ondas estan
en fase. Los instrumentos con léser tienen cuatro
componentes a) medio activo: puede ser un cris-
tal sélido como rubi o Nd:YAG, o gases como CO,
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o He/Ne o semiconductores como GaAs. el medio
activo contiene atomos cuyos electrones pueden ser
excitados a un nivel de energia metaestable por una
fuente de energia b) mecanismo de excitacién: sumi-
nistra energia dentro del medio activo por métodos
Opticos, eléctricos o quimicos ¢) espejo de alta reflec-
tancia: un espejo que refleja el 100% de la luz laser y
d) espejo parcialmente transmisivo. Cuando se aplica
energia a un medio activo laser, los electrones son
elevados a un nivel electrénico inestable entonces
espontdneamente decaen a un estado metaestable
menor y relativamente de larga vida. Los electrones
en este estado no deben espontaneamente retornar
a su nivel de energia basal, por lo tanto es posible su-
ministrar grandes cantidades de energia dentro del
material asi obteniendo una inversion de la poblacién
en la cual muchos de los d&tomos estan en estado me-
taestable. Después de esto la accién laser es iniciada
por un electrén el cual espontaneamente vuelve a su
estado basal produciendo un fotén. Si el fotédn libera-
do es de exactamente la longitud de onda determi-
nada éste debe estimular un dtomo en un estado me-
taestable para emitir un fotén de la misma longitud
de onda. La técnica laser se debe usar con cuidado
dado el posible dafio ocular al operador, los altos vol-
tajes requeridos para potenciar el laser, intoxicacién
con colorantes para laser y la manipulacion de fluidos
criogénicos (Drewsen, 2002).

La espectroscopia de difraccién laser (LDS, por su
sigla en inglés), se ha usado para determinar textura
del suelo usando un rango detectable de 0.01-3000
pum (Shepherd, 2010), y siendo mejor que bouyoucos
para predecir las propiedades hidraulicas de suelos
(Segal et al, 2009). La espectroscopia de plasma in-
ducido por laser (LIBS por sus siglas en inglés) detec-
ta a) elementos metélicos contaminantes, b) clasifica
los tipos de suelos y ayuda a caracterizar fertilizantes
(Lopez et al, 2011), c) detecta carbono en suelo (Be-
lkov et al, 2010), y d) determina bases totales y ele-
mentos menores del suelo (Pareja et al, 2013).

RAYOS X

El descubrimiento de los rayos X en 1895 fue el
inicio de grandes cambios en el entendimiento del
mundo fisico (Assmus, 1995). Los fotones de rayos X
son una forma de radiacién electromagnética pro-
ducida siguiendo la expulsién de un electron de or-
bital interno y subsecuente transicion de electrones
de orbitales atémicos desde estados de alta a baja
energia. Cuando un haz monocromético de foto-
nes de rayos X cae dentro de un espécimen dado,
se puede presentar absorcion, dispersién o fluores-
cencia. Los protones dispersados coherentemente
pueden sufrir subsecuente interferencia llevando a
su vez a la generacién de méaximos de difraccién. Los
tres fendmenos antes mencionados son la base de
tres importantes métodos de rayos X: la técnica de
absorcién, la cual es la base del anélisis radiogréfico,
el efecto dispersante, el cual es la base de la difrac-
cién de rayos X y el efecto de fluorescencia, el cual
es la base de espectrometria de fluorescencia de
rayos X (XRF por su sigla en inglés), (Jenkins, 2000).

La espectroscopia de absorcién de rayos X de es-
tructura fina (XAFS, por sus siglas en inglés) permite
elucidar mecanismos de sorcién de Co, Cr, Mn, Ni
y Zn en suelos (Sparks, 2006). La espectroscopia de
absorcion de rayos X en estructuras de borde cerca-
no (XANES por su sigla en inglés), se ha usado para
estudiar la organizacién estructural de suelo saturado
con Cu* y Zn*? determinando el mecanismo de sus
interacciones con el suelo y todas las uniones quimi-
cas que toman lugar (Nevidomskaya et al, 2014), y la
nitracién de estructuras aromaticas para la produc-
cion de N,O en rizésfera (Gillespie et al, 2007). Se ha
cuantificado Ni, Cr, Cd, Cuy Pb en suelos contamina-
dos usando una variante de espectroscopia de rayos
X de energia dispersiva (EDX por su sigla en inglés),
como es la espectrometria de fluorescencia de rayos
X con energia dispersiva (EDXRF por su sigla en in-
glés) (Fierascu et al, 2007). En la técnica de difraccion
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por rayos X, (XRD por su sigla en inglés) los espectros
crudos (conteo vs angulo) de estudios mineralégicos
de las muestras de suelo pueden ser usados directa-
mente como entradas para funciones de pedotransfe-
rencia (Shepherd, 2010). Con XRD se han identificado
minerales ricos en arcillas, determinado propiedades
de hidratacién, grado de cristalinidad y desviaciones
de la estructura nativa (Das et al, 2014; Haque et al,
2013). La espectroscopia de fotoelectrones emitidos
por rayos X (XPS por su sigla en inglés), o espectros-
copia electrénica de andlisis quimico (ESCA, por su
sigla en inglés) reporté composicion elemental de la
superficie del suelo, O (65.14 %), Si (15.79), Al (7.53), C
(5.96), Mg (2.11), Ca (0.82) y N (0.68) (Ogundalu y Oye-
kan, 2014). La espectroscopia de rayos X de estructura
fina y borde cercano (NEXAFS por su sigla en inglés)
y Fe K edge XAFS se han utilizado para monitorear
los cambios en reactividad de minerales con hierro en
suelo luego de aplicaciones por largo tiempo de ferti-
lizantes y estiércol (Huang et al, 2016).

RAYOS y

Los cimientos de la espectrometria de rayos
gama se dieron en 1914 con los trabajos de Ruther-
ford y Andrade (Deslattes, 2000). Los rayos gama son
emitidos de nucleos radioactivos en sus procesos de
descomposicién, un rayo gama tiene una energia
definida y un nucleo radioactivo emite muchos rayos
gama con diferente energia mientras que otros solo
emiten un rayo gama con una energia. Midiendo la
energia de los rayos gama es posible deducir de cual
isdtopo éstos son emitidos una vez las energias son
bien conocidas para todos los nicleos radioactivos.
Se sabe como "¥Cs es producido en el reactor du-
rante la irradiacion tanto como la energia de su rayo
gama. Se puede medir rayos gama con esa energia
particular entonces podemos cuantificar '¥’Cs en ese
material (Willman, 2006).
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Se ha usado espectroscopia gama (y) para eva-
luar suelos contaminados con radiondclidos de ura-
nio luego de operaciones militares, determinando
28 y 25U, Los resultados indicaron que la fuente de
emision edéfica de rayos gama alcanzé 6.5 pSv/h
(Anagnostakis et al, 2001). En suelos de Iraq, se ha
evaluado niveles de radiactividad natural debida a
radiontclidos como U, #2Th y “°K mediante espec-
troscopia de rayos gama hallandose que la velocidad
de la dosis absorbida fue 17.558 nGy/h, el cual es un
valor bajo respecto a la media mundial (55 nGy/h)
e indicando que los suelos estudiados emiten una
baja radiacién natural pero sin riesgo radioldgico
para la poblacién humana (Assie et al, 2016).

MOSSBAUER

En 1957, Mdssbauer descubrié que un nlcleo
en un sdlido puede algunas veces emitir y absorber
rayos gama sin retroceso. El nivel de energia de un
nucleo situado en un dtomo y en un sélido son modi-
ficados por el ambiente del nucleo. La espectrosco-
pia Mdssbauer es una técnica que permite describir
estos niveles de energia midiendo la dependencia
de la energia de la absorcién resonante de los rayos
gama Mossbauer por el nucleo. Experimentalmen-
te la espectroscopia Méssbauer incluye una fuente
radioactiva conteniendo el isotopo Md&ssbauer en
un estado excitado y un material en estudio, el cual
contiene el mismo isotopo en su estado basal (Dick-
son y Berry, 1986).

La espectroscopia Méssbauer (MS, por sus siglas
en inglés), identifica dxidos, hidréxidos y otros mine-
rales que contienen hierro de suelo y arcillas (Bustos
et al, 2012). La combinacién de técnicas como XRD
y MS en estos anélisis de suelos es necesario ya que
los componentes mineralégicos que se observan en
MS no son visualizados por XRD, debido a que se

encuentran en estado amorfo o baja concentracién
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Tabla 1. Parédmetros de analisis de suelos evaluados mediante diferentes técnicas espectroscopicas.

Parametro Espectroscopia Referencia
UV VIS Saito y Seckler, 2014
RMN Clemente et al, 2012
Materia organica ESR Santos et al, 2013
CD Fan et al, 2004
IR Shiferaw y Hergarten, 2014
Carbono orgénico RMN Conte y Piccolo 2007
Laser Belkov et al, 2010)
Cadmio, Plomo, Cobre Rayos x Fierascu et al, 2007
pH IR Bonett et al, 2015
IR Lokhande y Deshmukh, 2016
Arsénico
EFA Alonso et al, 2014
Nitrégeno IR Mahajan et al, 2014
IR Mahajan et al, 2014
Fosforo RMN Cade-Menun 2005
ICP Haney et al, 2015
Azufre IR Mahajan et al, 2014
RMN Conte y Piccolo, 2007
EM Tadini et al, 2015

Sustancias himicas

fluorescencia

Enev et al, 2014

ESR Melo et al, 2011
Imidacloprida EM Bonmatin et al, 2003
32G, 3G, 3G, 3G EM Luiza et al, 2012
3C EM Fonte et al, 2014
80O EM Lewicka et al, 2016
Yy U Gama Anagnostakis et al, 2001
28y, B2Th y 9K Gama Assie et al, 2016
Rayos x Huang et al, 2016
Hierro
Mossbauer Bustos et al, 2012
Fosfatasa acida CD Huang et al, 2009
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ADN Cai et al, 2006
Bonett et al, 2015
Minerales Laser Pareja et al, 2013
Rayos x Towet et al, 2013
Saikia y Parthasarathy, 2010
Arcillas
RMN Conte y Piccolo, 2007
Color Shepherd, 2010
Shepherd, 2010
RMN Carrero et al, 2010
Humedad )
Raman Corluka et al, 2011

Li et al, 2016

Compactacion

Carrero et al, 2012

Bashagaluke et al, 2015

Textura
Laser Shepherd, 2010
Filosilicatos Parikh et al, 2014
Porosidad RMN Bayer et al, 2010
Infiltracién RMN Amin et al, 1998
Rewald y Meinen, 2013
Rizésfera RMN Antonsen et al, 2010

fluorescencia

Wasson et al, 2016

UV-VIS: ultravioleta.visible, RMN: resonancia magnética nuclear, ESR: electronic spin resonance, CD: circular dichroism, IR: infrarojo, EFA:
espectroscopia de fluorescencia atémica, ICP: ionization coupled plasm, EM: espectrometria de masas, ADN: acido desoxiribonucléico, EIS:

electrochemical impedance spectroscopy, ATR: Attenued total reflectance.

y los componentes mineraldgicos vistos por XRD y
que no son observados por MS, se debe a que no
contienen hierro, por lo cual pasan desapercibidos
por esta Ultima técnica (Trujillo et al, 2011).

RESONANCIA DE ESPIN ELECTRONICO

En 1921, Gerlach y Stern observaron que un haz
de adtomos de plata se dividia en dos lineas cuando

este estaba sujeto a un campo magnético presentan-
do un efecto Zeeman anormal. La comprension de
este fendmeno llevo a la resonancia de espin elec-
tronico la cual estd basada sobre transiciones entre
estados cuantizados del momento magnético resul-
tante. La técnica es poco comuin, comparada con
RMN, debido a la ausencia de sistemas paramag-
néticos ya que la formacién de un enlace quimico
esté asociado al pareamiento electrénico y aun spin
electrénico general igual a cero. la espectroscopia
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de espin electrénico (ESR), o resonancia electroni-
ca paramagnética (EPR), es una técnica cuya radia-
cién da informacién acerca de las vecindades de
especies quimicas que tienen uno o mas electro-
nes desapareados (radicales libres organicos e in-
orgéanicos o complejos inorgénicos poseyendo un
metal de transicién). En EPR se trabaja con el spin
electron excitado mientras que en RMN se usa el
spin de nucleos atomicos (Junk, 2012).

La ESR se ha usado en estudios de la MOS aso-
ciado a recuperacién de suelos de explotacién pe-
trolera (Santos et al, 2013). Estudios por ESR mostra-
ron que la alta concentracién de radicales libres tipo
semiquinona en suelo bajo cultivo fue consistente
con la frecuente quema realizada antes de sembrar
observandose incremento en la aromaticidad de &ci-
dos humicos (AH) con mayor concentracién de radi-
cales libres semiquinona (Melo et al, 2011).

DICROISMO CIRCULAR

Hacia 1930 se empezaron a formalizar los aspec-
tos tedricos relacionados con el dicroismo circular
(CD), fenémeno previamente registrado por Faraday
como rotacién magneto-éptica. El fenémeno es ob-
servado cuando la materia Opticamente activa absor-
be luz polarizada circular hacia la izquierda y hacia la
derecha con una pequefia diferencia. el equipo e CD
debe medir absorbancia en el UV lejano (<190 nm).
Las diferencias de absorbancia son del orden de 104,
con una elipticidad de 0.01°. CD es una funcién de la
longitud de onda y los espectros CD de distintos ti-
pos de macromoléculas son diferentes, permitiendo
su identificacién. Debido a que la quiralidad es indu-
cida por campo magnético estético se puede usar
CD para identificaciéon de compuestos no quirales.
Es una técnica costosa como RMN, AA, consideran-
do su inversién inicial (St&panek y Bout, 2011).

Estudios con dicroismo circular (CD, por sus
siglas en inglés) de MOS mostraron que la per-
sistencia de estructuras peptidicas preexistentes
presentaron resistencia a la degradacién mientras
la presencia de aminoacidos completamente mar-
cados sugiridé incorporacion masiva de péptidos
nuevamente sintetizados en SHS (Fan et al, 2004).
Con CD se ha estudiado la conformacién de fosfa-
tasa acida sobre arcillas del suelo. Los resultados
mostraron que la fosfatasa acida cambié de forma
desordenada a ordenada durante el ciclo de ad-
sorcién/desorcién (Huang et al, 2009). Se han estu-
diado los fendémenos de adsorcién, desorcidny de-
gradacion de ADN por nucleasas en suelo y arcilla.
El ADN cambié de laforma B alaforma C, observa-
do por CD, cuando fue desorbido de caolinita. Se
concluyé que la presencia de minerales proporcio-
nd proteccién al acido desoxiribonucleico (ADN)
contra degradacién por DNAsa | (Cai et al, 2006).

ESPECTROCOPIA
DE IMPEDANCIA

La espectroscopia de impedancia electroquimi-
ca (EIS, por su sigla en inglés), considera la ley de
Faraday para caracterizar un proceso quimico en
termino de medicion eléctrica. La impedancia elec-
troquimica es la respuesta de un sistema electro-
quimico a un potencial aplicado. Es de notar que la
respuesta del sistema electroquimico no es lineal
(Lasia, 1999).

Se ha determinado in situ la conductividad eléc-
trica del suelo usando espectroscopia de impedan-
cia electroquimica con valores de humedad entre
9.1-37.5 % segln su resistencia 6hmica. Se encon-
tré una correlacion significativa (R?=0.896, p<0.01)
entre la conductividad del suelo y el contenido de
humedad (Li et al, 2016).
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CONSIDERACIONES GENERALES

Como se ha observado, la espectroscopia no
es sélo util en la elucidacion de compuestos puros
sino que también ha proporcionado informacién
valiosa en la caracterizacion de componentes/pa-
rémetros del suelo (Tabla 1) ya que ha permitido
estudiar el componente organico, en pequefa
proporcién muchas veces en la fase mineral del
suelo. Se puede estudiar AH o AF por UV VIS, IR,
RMN, EM, fluorescencia, ESR y luminiscencia total
logrando una caracterizacion mas detallada de la
estructura orgénica de la MOS y se pueden mo-
nitorear los cambios que se suceden en el suelo
durante la mineralizacién/humificacién. Igualmen-
te el estudio del contenido de humedad del suelo
se puede realizar, en tiempo real, mediante analisis
de IR, RMN y Raman. Los estudios de minerales
en suelos se han realizado usando técnicas espec-
troscopicas como Mdsbauer, rayos gama, rayos X,
ldser como alternativas a las técnicas clésicas de
emision éptica y AA. Es importante resaltar el uso
de CDy RMI para evaluar aspectos conformaciona-
les de enzimas en suelos, como una aproximacién
al entendimiento de la interaccién sustrato-recep-
tor en la actividad catalitica y las interacciones en
el complejo organomineral, respectivamente. La
determinacion de isétopos de algunos elemen-
tos mediante EM, RMN y rayos gama ha sido otra
estrategia para evaluar aspectos en suelos, tales
como degradacion. Como se observa la MOS es el
componente del suelo méas estudiado por espec-
troscopia. Finalmente la espectroscopia laser e IR
emergen como una alternativa a la tradicional de-
terminacién de textura por bouyoucos. Es eviden-
te de la presente revisién que la espectroscopia IR
es la mas adecuada para redireccionar el trabajo
en extensién en estudios de fertilidad de suelos ya
que de bajo costo, junto al andlisis quimiométrico
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puede estimar gran cantidad de pardmetros de fi-
sica y quimica del suelo, tiene relativamente ma-
nejo simple de la instrumentacién, se puede traba-
jar la muestra en fase liquida y sélida requiriendo
poco manejo previo de la misma y necesita poca
inversion econdmica inicial comparado con RMN.
La incorporacion de los andlisis IR en servicios de
extension para el sector agricola Colombiano se-
guiria el enfoque sugerido por Nocita et al, (2015)
en cuanto a la disminucién de las técnicas conta-
minantes de quimica humeda y buscar su menor
impacto en el ambiente. Es de notar que bajo este
enfoque ya existen experiencias en el agro Colom-
biano relacionados considerando los desarrollos
tecnoldgicos en agricultura comercial a través del
uso de sensores e imagenes satelitales (Adamchuk
et al, 2004), los cuales poco a poco se han ido in-
corporando en el cultivo de café (Urbano, 2013),
durazno (Jiménez et al, 2010), y de palma de aceite
(Lizarazo y Alfonso, 2011), en Colombia.

CONCLUSIONES

La espectroscopia infrarrojo es la técnica mas
pertinente para incorporar en los anélisis de ferti-
lidad de suelos en Colombia considerando su ver-
satilidad, bajo costo y reproducibilidad. Asociando
los datos de IR con el uso de anélisis quimiométri-
co se pueden lograr estimaciones de pardmetros
edéficos con alto grado de certeza, con lo cual se
genera una nueva estrategia de trabajo en labora-
torio ambientalmente méas amigable.
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