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FOTQMETRIA DE _LLAMA, DETERMINACION DE SODIO Y POTASIO EN CEMEN-
© T0S PORTLAND REFRACTARIOS, SILICATOS, VIDRIOS, ETC - -

RESUMEN

EL PRESENTE TRABAJO QUE TRATA SOBRE LA DETERMINACION DE SO

D10 Y POTASIO, SE HA DESARROLLADO EN BASE A NECESIDADES DE DURA
CION Y PRECISION EN EL ANALISIS; FACTORES ESTOS DE INDUDABLE (M
PORTANCIA EN TODO LABORATOR1O DE CONTROL. LA NECESIDAD DEL CONQ
CIMIENTO DE LOS PORCENTAJES DE SODIO Y POTAS10, PRESENTES EN DL
VERSOS MATERIALES COMPLEJOS, VERBIGRACIA: LADRILLOS Y CEMENTOS
REFRACTARIOS, CEMENTOS PORTLAND, ROCAS MINERALES, VIDRIOS, ETC,
JUSTIFICA LA BUSQUEDA DE UN METODO, QUE PERMITA DETERMINAR EN

UN LARSO DE TIEMPO MUY INFERIOR AL QUE SE EMPLEA EN LOS METODOS
TRADICIONALES, LOS ELEMENTOS ALCALINOS,

LA FOTOMETRIA DE LLAMA APLICADA A LOS METALES ALCALINOS,
PERMITE DETERMINARLOS RAPIDAMENTE EN UN AMPLIO NUNMERO DE MATERIA
LES Y EN UN VARIADO RANGO DE CONCENTRACION,

UNA DE LAS CARACTERISTICAS PRINCIPALES DEL CRITERIO CON
QUE SE ELABORO ESTA TESIS, CONSISTE EN EL TRATAMIENTO DE LAS
INTERFERENCIAS QUE GENERALMENTE SUELEN PRESENTARSE,

ALGUNOS DE LOS TIPOS DE INTERFERENCIAS ENCONTRADAS EN LAS
DETERMINACIONES ESPECTROFOTOMETRICAS DE LLAMA SON REVISTADAS,-
Es HECHA UNA COMPARACION ENTRE LAS TECNICAS DE "BUFFER DE RADIA
CION INTERNA" Y "ABSOLUTO". SE ESTUDIA LA ACCION DE CIERTOS Ti-
POS DE INTERFERENTES, INYECTANDOLOS DIRECTAMENTE EN EL QUEMADOR
Y REGISTRANDO GRAFICAMENTE SUS INFLUENCIAS, EN LA DETERMINACION
DE LOS ALCALINOS.

CUANDO SE EVALUAN LOS ELEMENTOS POR ESA TECNICA, ES NECESA
R10 TENER CONOCIMIENTO ACERCA DE ‘LA NATURALEZA DE LA MUESTRA, Y
EL MAS PRECISO ANALISIS REQUIERE ESTANDARDS QUE SON MUY SIMILA-
RES EN SU COMPOSICION A LA MUESTRA PROBLEMA,

SE ESTUDIO EN PARTICULAR LA INTERFERENCIA DEL CALCIO, ESTE
ELEMENTO ES CAUSA DE ERRORES EN LA DETERMINACION DE SODIO Y PO~
TASIO POR ESPECTROFOTOMETRIA DE LLAMA., ESOS ERRORES SON FUNCION

DE LAS CANTIDADES DE ALCALINOS Y CALC10, PARA EVITAR LA INFLUEN
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ClA DE DICHO ELEMENTO Y OTROS INTERFERENTES, ESTOS  DEBEN SE

.
QUIMICAMENTE ELIMINADOS DEL MEDIO, POR ESTARAZRON SE ACONSEJA U-
NA MODIFICACION AL METODO ASTM PARA DETERMINACION DE ALCAL INOS
EN CEMENTOS, POR CUANTO ESA INSTITUCION PROPONE UNA TECNICA PA-
RA OBVIAR LAS INTERFERENCIAS, CONSIDERANDO LOS PORCENTAJES DE
ALGUNAS DE ELLAS CONSTANTES E 1GNORANDO LA PRESENCI|A DE OTRAS,

EN EL PRESENTE TRABAJO SE ELIMINAN.TODOS ELLOS POR ViA Quf
MICA Y SE AGREGAN A LAS MUESTRAS CANTIDADES DE GALCIO IGUALES A
LAS DE LAS SOLUCIONES DE CALIBRACION DE MANERA DE OBTENER UNA
INTERRELACION ENTRE LOS PORCENTAJES DE ALCALINOS PRESENTES Y EL
OTRO ELEMENTO AGREGADO,

OTRA DE LAS CONSIDERACIONES DE ESTE TRABAJO ES SABER ADAP-
TADO, LA CURVA DE CALIBRACION PROPUESTA POR ASTM PARA LA DETER-
MINACION DE LOS ALCALINOS EN CEMENTOS, A LA DETERMINACION DE AL
CALINOS EN SILICATOS, MATERIALES INSOLUBLES EN ACIDOS (QUE NECE
SITAN DISGREGACION PREVIA) VIDRIO,ETC., PROPONIENDO UN METODO
DE DISGREGACION CON ACIDO FLUORHIDRICO Y ACIDO PERGLORICO, CON=-
TENUANDO LA MARCHA ANAL{TICA PARA LA SEPARACION DE INTERFEREN=-
CIAS Y TRANSFORMAR LUEGO LA MUESTRA EN UN CEMENTO DE LABORATORIO
POR AGREGADO DE CANTIDADES DE CALCIO IGUALES A LAS DE LAS SOLU-
CIONES ESTANDARDS.

EL METODO PROPUESTO Y LOS RESULTADOS OBTENIDOS SON DISCUTY
DoS, AS{ COMO TAMBIEN LAS CURVAS CONSTRUIDAS CONFORME A AQUELLOS.

DE LOS VALORES HALLADOS SE DEDUCE QUE EL MfTODO PROPUESTO,
COMPARADO CON EL DE ASTM Y GRAVIMETRICO, ES MAS CONVENIENTE. CON
RESPECTO AL DE ASTM, PORQUE AL ELIMINAR TOTALMENTE LAS INTERFE-
RENCIAS SE EVITAN ERRORES IMPREVISTOS, Y CON RESPECTO AL GRAVIME
TRICO, PORQUE ADEMAS DEL AHORRO DE TIEMPO DE ANALISIS, TAMBIEN
PERMITE DOSAR POR SEPARADO AMBOS ELEMENTOS, EN EL METODO GRAVI=--
METRICO GENERALMENTE UNA VEZ SEPARADOS EL SODIO Y EL POTASIO CO-
MO GLORUROS Y SULFATOS, SE DOSA UNO DE ELLOS Y EL OTRO SE OBTIE-
NE POR DIFERENCIA,

LAS LECTURAS DE LAS EMISIONES DE LLAMA PARA SODIO Y POTASIO
SE EFECTUARON CON UN ESPECTROFOTOMETRO BECKMAN Du CON DISPOSITI-
VO DE LLAMA, A 589 v 767 PM, Y CON UNA ABERTURA DE RANURA DE 0,2
vy O,3MM, RESPECTI!VAMENTE,

AL FINAL DEL PRESENTE TRABAJO SE TRANSCRIBE LA BIBLIOGRAFIA

CONSULTADA,
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INTRODUCCION

LA DETERMINACION DE METALES ALCALINOS ES DIFICULTOSA POR

LOS PROBLEMAS QUE SE PRESKNTAN EN LOS METODOS GENERALES DE Quf

MACA ‘ANALITIOA, EN OENERAL, ES NECESARIO ELIMINAR TODOS LOS O-

TROS METALES DE LA MUESTRA ANTES QUC AQUELLGS PUEDAN SER DETER

MINADDS, EXISTEN EXGELENTES METODOS ANALITIGOS PARA LA DETERM)

NACION, PERO NINGUNO DL ELLOS PUEDEN CONSIDERARSE RAPIDOS-

LUNDEOA!DN oEmos TR LA UTILIDAD DE LA EXCITACION DE LA
LLAIA, PARA LA D(T(lllﬂkcléﬂ ESPEGTROBRAFICA CUANTITATIVA OE

'LOS METALES ALCALINOS Y UN NUMERO APRECIABLE DE OTROS ELEM(NTOS

EL vso pE esTA TEGNICA PARA LA ottznuuuAcnén DE LOS ALCA
Ltnos azclaué UM IMPULSO CON LA APARIGION DE LOS FOTOMETROS OF
tLAui. EN LOS RECIENTES AROS LA FOTOMETRIA DE LLAMA HA PROVIS=
TO DE VALIOSOS INSTRUMENTOS PARA EL ANALISIS DE BLEMENTOS ALCA

'Lluos Y ALCALINOTZRREOS EN RANGOS DE GONCENTRACION DE MASTA
20%. LA NATURAL RAPIDEZ CON QUE LOS ALCALIS PUEDEN SER DETERM)

'NADOS .CON EL FOTOMETRO DE LLAMA NA WEENO QUE SE PROPUSIERA UN
-uéroip DE ANALISIS PARA APLIGARLO A UM AMPLIO uuutao DL MATE—-
aoAtts: CEMENTOS, CEMENTOS REFRACTARIOS, TIERRAS, SILICATOS,V)

iDR10®, ETE, EL INSTRUMENTO USAD® EN ESTE TRABAJO FUf EL ESPEC-

TROFYTSMETAO BECKMAN MODEL® D.U. GON DISPOSITIVO DE LLAMA,
LA’DETERMINACISN DL $ODIO Y POTASIO SE MA DESARROLLADO
e lhs: A LAS NEGESIDADLS DE DURAGION Y PRECISION EN EL AMALI-
*SIS 0£ DicHOS ELEMENTOS; FACTORES £STOS DE INDUDABLE IMPORTAN-
CHA. M TODO LABORATORIO DB GONTROL.
i 'EL GONOGIMIENTO DE LOS PORGENTAJES DE NA Y K PRESENTES
EN DIVERSOS MATERIALES GOMPLEJOS, JUSTIFIGA LA BUSQUEDA BE UN
uétoio que PEmMITA DETERMINAR N UN GORTO LAPSO DE TIEMPO, MUY

LINFERMOR. AL QUE SE EMPLEA CON LOS utrooos TRADIGIONALES, LOS £

LEMENTOS ANTES INDICADOS,

EL GRITERIO BON QUE SE ELABORS ESTA TESIS, APARTE DL LA
TECNICA PROPUCSTA ES, TAL COMO SE MUESTRA EN LOS RESPLCTIVOS
caéffuLos. PRESENTAR UN ESTUDIO DE.LOS ANTEGKOZNTES EX1STENTELS

'SOIRB LA FOTOMETRIA DE LLAMA Y SU APLICAGION A LAS DETERMINA—~

CIONES DE LOS ELEMEINTOS NA Y K, INGLUYENDO SUS POSIBLES INTER-

'FERENCIAS, TIPOS DE APARATOS UTILIZADOS, MEYODOS DL STANDAR(IZA

Clélv £7C., ORDENADOS DE LA SIGUIENTE FORMA:
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CarituLo 1: SINTESIS HISTORICA

CapiTuLo |1l: TEORIA, FUENTES DE EMISION. LLAMAS
CARACTERISTICAS., EFECTOS DE LA TEM
PERATURA DE LLAMA,

CapiruLo lll: APARATOS, ATOMIZADORES. FACTORES
QUE INFLUENCIAN LA REPRODUGIBILI==
DAD DEL INSTRUMINTO,

CAP{TULO |\ DETERMINACIONES, STANDARIZACION.
INTERFERENC1AS, TEGNICAS,

CapfruLo V: PARTE EXPERIMENTAL.,

CapituLo VI: BIBLIOGRAFIA CONSULTADA.
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AUN CUANDO EL ESPECTRO DE LLAMA MA 5100 USADO GERGA DE 100
ANOS PARA LA IDENTIFIGACION CUALITATIVA DE ELEMENTOS, MUY POCOS
TRABAUOS SE EXPUSIERON GON ANTERIORIDAD AL ANO 1929, en QuE Luy
DEGARDH PUBLICO EL METODO EN SU PRIMER TRATADO., LUNDEGARDH Y
LOS QUE LE SIOGUIERON EMPLEARON UNA TECNICA LSPECTROGRAFIGA:

LA SOLUCION PARA SER ANALIZADA DEBfA PULVERIZARSE DENTRO DE UNA
LLAMA GOLOCADA FRENTE A UN ESPECTROGRAFO, LUEGO DE EXPUESTA, LA
PLACA FOTOGRAFICA ERA REVELADA Y LAS DENSIDADES SPTICAS DE LAS
VARIAS LINCAS ESPECTRALES MARCADAS, SE MEDIAN CON LA AYUDA OE Y
NA CALIBRACION CONVENIENTE DE LOS DATOS QUE SE RELACIONABAN CON
LAS GONGENTRAGIONES QUIMICAS, CON UN ERROR RELATIVO BAJO.

EL PASO FOTOGRAFIGCO INTRODUGIA TARDANZA E INCONVENIENTES Y
TAMBIEN LIMITABA LA PRECISION DEL METODO A LA REPRODUGIBILIDAD
DE LAS EMULSIONES FOTOORAFICAS, LA LLAMA UTILIZADA POR LUNDE--
0ARDM FUf DE AIRE-ACETILENO, SoME usd FiLTROS Y METODOS ELECTRG
N1COS DE DETEGCION Y TAMBIEN OTRAS LLAMAS DISTINTAS,

AUNQUE LUNDEGARDH MENG!ONO LA DETECGISON DE LA PRIMERA M-
TAD DE LOS ELEMENTOS DE LA TABLA PERIODICA, SE£ DEDICE GON INTE-
RES ESPEGIAL AL ESTUDIO DE LAS DETERMINAGIONES DE LOS ELEMENTOS
ALCAL INOS Y ALCAL INO-~TEZRREOS, SUS TRABAJOS FUERON REZESTRENADOS
POR MITCHELL, BLACK Y SMITH QUE ESTUDIARON LOS ELEMENTOS CAMBIA
BLES DENTRO DE LAS SOLUCIONES,

EL DESARROLLO DE LA EMISION ESPEGTROGRAF1OA EN LOS ANAL)--
SIS DE MATALES Y ALEAGCIONES DATA DE LOS ULTIMOS 35 AROS EN QuE
FUCRON ESTUDIADOS METODOS PARA ANALIZAR RESIDUOS SLIDOS, TIE——
RRAS, MINERALES Y MULSTRAS DlOLéOIGAl-

S CONSEGUENGIA DE QUE LAS EXGITACIONLS DL LOS S6LIDOS, FRE
CUENTEMENTE POLVOS NO CONDUGTORES, REQUIEREN UNA PRENARACISN
ESPECIAL ANTES DEL ANALISIS;EL MAS ATRACTIVO UsSO DE tstos mEvo-
0OS,SON LOS ELEGTRODOSIPOROSOS Y MUECOS DE FELOMAN,DE COBRE DE
NOECNTRIET Y LOS ELECTRODOS C!RCULARES DE PAGLIASSOTTI Y PORSOME.,

En £STO LAS MUESTRAS SON TRANSFORMADAS EN ELEGTRODOS COMO
UNA SOLUCION UTILIZANDOSE UNA CMISPA COMO EXGCITANTE Y UN ESPEC-
TROGRAFO PARA DISPERSAR Y DETECTAR LA RADIAGION BUSCADA.LA MUES
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TRA SE VOLATILIZA EN EL HUEGO ANTES DE QUE TENGAN LUGAR LA EXCY
TAGION v DisociAcién,

Tamp1EN St DESCRIBIS EL USO DE LAS FOTOCELULAS PARA DETEC-
TAR RADIAGIONES Y FUE Asl coMO EN 1937 SCHUHKNECKT EMPLES UN FQ
TOMETRO SIMPLE DE FILTRO PARA LA DETERMINAGION DE K, ESE MISMO
ARO MEYES USO UN FOTOMETRO DE FILTRO PARA LAS DETEAMINACIONES
or CR*" v MO*! mMOsTRANDO QUE LA SELECCION DE LOS FILTROS ERA
MUY IMPORTANTE.

ALGUNOS FILTROS SON PREFERIDOS PARA DAR PASO A UNA DETERM)
NADA i._ocenuo DE ONDA. En 1941, Grigos, Jownstim v ELLeDoc ok E
E. U,U. USARON EL PRIMITIVO METODO DE LUNDEGARDM PARA EL ANALI=
81S DE TIERRA Y MATERIAL B10L60ICO,

EN ESTE MISMO ARO Cassen DETERMING M3' en rLulpos numanos
Y MATERIALES CLINICOS. SIN EMBARGO, LOS TRABAJOS QUE MAS ESTIMY
LARON EL INTERES DE LA ESPEGTROFOTOMETRIA DE LLAMA FUERON LOS
REALIZADOS POR BARNES, BERRY Y CHAPPELL EN LOS AROS 1945 v 1946,
PROBABLEMENTE PORQUE UTIL IZARON UN SIMPLE nusrauuéuro OE FILTRO,

EL PROGRESO DE LA ESPEGTROFOTOMETR(A FOTOGELULAR GONTA!BU=
Y6 AL DESARROLLO DE SUS APLIGAGIONES, PUDIENDO GITARSE LOS TRA-
B8AJoS DK FIELDES, KING ¥ RICHARDSON] SWINDALE Y FIELDES] MZOM——
LieH Y MonmoE; DEMORTIES Y VAN HOEGH Y LOS DE GAMMON SOBRE COM-
POSICION DE SOLUCIONES,

SHIRLEY Y BENNE; SERVANT Y BESSUAND MAN EXPUESTO sus mETo~
DOS EN MUCHOS TRABAJOS PARA LA DETERMINAGISN DE LOS (Lt!tutos;
EN LOS VEGETALES MEDIANTE LA FOTOMETRIA DE LLAMA, En GroLoola,
HOLSTED ¥ CHAITKEN REALIZARON TRABAJOS SGBRE LAS SALES Y MATEK~
RIAS SILIGEAS Y LUNDEGARDM SOBRE ANALIS1S DE ROGCAS,

LoS MINERALES FULROM ESTUD!ADOS Pon'Wosutn. Biro Y Bovie,
LGS PRODUCTOS REFRACTARIOS POR err:a{. LAS MICAS POR BusANOvV,
LOS VIDRIOS POR BBEDERYCK Y ZAGK.

COMRAD Y JOHNSON PROPUBIERON LOS METODOS DZ DOSAJE DE ALGA
LINGS EN ACEITES LUBRICANTES MIENTRAS QUE BiCRrosTES Y CLAUSEN
ESTUDIARON A LOS METALES ALCALINOS EN ALEAGIONES BE Al,

EL ANALISIS DE AGUAS PULDK GCONSTITUIR UNA DE LAS APLuéAcmg
MES INMEDIATAS DE LA FOTOMETRIA DE LLAMA, SCOUN LO MIGICROM NO-
TAR WEST, Fbuss Y MONTQOMERY; Y SCOTY, Ralcy Y HRomnas EN sus
TAABAJOS, - |
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LOS METALES ALCALINOS Y BLCALINO-TERREQS FUEROM DETERMINA-
DOS EN LOS PRODUCTOS FARMAGEUTICOS POR BREALEY, GARRAT Y PrOG—-
TOR] DENYRO DE LOS PRODUGTOS ALIMENTICIOS POR BiILLS, MeDoNALD,
NtEOERMETER Y SCNWARTZ Y EN LOS ABONES POR GALLI,

EN MEDICINA Y EN BIOLOGIA, LA FOTOMETRIA DE LLAMA GONSTITY
YE UN METODO CAS! INSTANTANEO DE DOSAJE; EL ESTUDIO DE LOS ELE=-
MENTOS ALGALINOS Y ALOALINO-TERREOS HiZOSE DESPUES DE VARIOS A=
NOS, MEDIANTE IMPORTANTES TRABAJOS TALES GOMO LOS DE SEVERING-
NAWS Y FERREBUJ Y DE WARREN SOBRE LOS LIQuU1D0S Y TEJIDOS BIOLO~
01608; NARIGER SOBRE LA SANGRE Y EL SUERO; BERSTEIN SOBRE LA G-
RINA, PLASMA, LAS SECRESIONES INTESTINALES ¥ LOS TEJI1DOS,

Los cLAsicos METODOS PARA LA DETERMINAG|ON DE K* v NA#sou
LARGOS ¥ TEDIOSOS, EN CAMBIO EL METODO FOTOMETRICO DE LLAMA ES
CORTO, SIMPLE Y PRECISO, PUDIENDO AUN EXTENDERSE SU APLIGACIEN
A LA DETERMINAGION DE OTROS ELEMENTOS.

NO MAY DUDA QUE LOS ENSAYOS QUE REQUERTAN Muchas oai:nnuua
ciones o£ NA® v K* ruEron POSIBLES CON ESTOS WUEVOS Y GORTOS ME
TODOS ANAL{TICOS.~
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LA FOTOMETRIA DE LLAMA CONSISTE ESENCIALMENTE DE UNA SOLU=
CION ATOMIZADA SOBRE UNA LLAMA Y UN SISTEMA COLIMADOR-LUZ, ENTRE
LA LLAMA ¥ £L O LOS PRISMAS DISPERSORES DE LUZ; SIGUIENDO UNA
LENTE DE GONDENSACION Y UNA RANURA DE LUZ GRADUABLE,
LA LUZ ES REFRACTADA A UNA CELuLA FOTOELECTRICA, LA CORRIY
TE GENERADA POR LA CELULA ES AMPUFICADA ¥ SU INTENSIDAD £S ME-
DIDA POR UN GALVANOMETRO, COMPARANDOLA GON CORRIENTES SIMILARES
REGISTRADAS A PARTIR DE SOLUCIONES DE ELEMENTOS EN CONCENTRACIQ
NES CONOCIDAS. ESTOS PATRONES DEBEN SER MECHOS PARA CADA SERIE

DE DOSAJVE, ES PREFERIBLE NO TENER JUNTO A LOS ELEMENTOS A DOSAR
GRANDES CANTIDADES DE INTERFERENTES, ES POSIBLE EN LA MAYORIA
DE LOS GASOS, COMPENSAR TODA INTERACCION QUE PODRIA RESULTAR, A
GREGANDO A LAS SOLUGIONES, CIERTOS ELEMENTOS EN CONSENTRACIONES
DETERMINADAS,
EN CUANTO A LOS FACTORES SUSCEPTIBLES 'DE PERTURBAR LOS ANA

LISIS, PUEDEN SER DE TRES ORiOGENES POSIBLES:

|) LA PRESENCIA DE PRODUGTOS EXTRANOS PULDEN CON
TRIBUIR A MODIFICAR LA EMISION DE LA PULVERIZAGION Y POR ENDE
LA ALIMENTACION DE LA LLAMA; ESTO ES, POR LAS PROPIEDADES Fls1-
CAS DE LAS SOLUGIONES! TENSION SUPERFICIAL, VISCOSIDAD, ETC.-LA
PRESENCIA DE MATERIAS ORGANICAS, POR EJEMPLO; TAL VEZ EN EL PRQ
CESO MAYA QUE TENER BIEN PRESENTE DE MANTENER IDENTICAS LAS PRQ
PIEDADES FISICAS DE LAS SOLUCIONES Y DE LOS PATRONES O BIEN UT)
LIZAR UN GOEFIGIENTE DE CORREGCION DETERMINADO EXPERIMENTALMENTE,

2) LA SELECCION DE LAS RADIAGIONES NO ES ABSOLU-
TA; UNA FUERTE CONCENTRAGION DE CA* PUEDE ENTORPECER LA MEDICION
pEL NA .- ESTA INTERACCION DE FONDO ESPECTRAL PUEDE ESTAR DETER
MINADA EXPERIMENTALMENTE SIEMPRE QUE SE TRADUZCA POR UNA GURVA
DE CORRECCION, PERMITIENDO REMEDIAR AS| UNA CAUSA DE ERROR EN
MEZCLAS QUE RARAMENTE DA EL DOMINIO CORRIENTE DE DOSAJE,

3) LAS INTERAGCIONES MOLECULARES SE HALLAN A VE=
CES DENTRO DE LA EXCITAGION MISMA DE LOS ELEMENTOS O PUEDE SUPQ
NERSE LA EXISTENGIA O LA FORMAGCION DE MOLECULAS NO DISOCIADAS
EN EL SENO DE LA FUENTE DE EXCITACION.~
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Esa acciON Es Tipica el CAY v SR oonbe LAs iNTENSIDADES
DE EMISION DE RAYAS O DE BANDAS SON ATENUADAS POR LA PRESENGIA
EVENTUAL, DENTRO OE LA LLAMA, DE AL "*o P~S.EL £rror rEsuLTAN-
TE, SOBRE EL DOSAJE, ES DIFfGIL DE CORREGIR S| NO SE GONOGE
LA cansenTRACISN o AL Yo P™% £n LA soLuciOn; una sEPARAcISN
PREVIA PODRIA CONTRIBUIR A LA SOLUGION DE ESTE PROBLEMA,

DENTRO DE LAS APLICACIONES ANALITICAS CORRIENTES, LAS IN=
TERACGIONES SON, EN OENERAL, DESPRECIABLES,

LA DETERMINACION DE LOS METALES ALGALINOS POR LOS METODOS
GENERALES DE QUIMICA ANALITICA, ES DIFICULTOSA POR LOS PROBLEMAS
QUE SE PRESENTAN,

EN GENERAL £S NECESARIO ELIMINAR TODOS LOS OTROS ELEMENTOS
DE LA MUCSTRA ANTES QUE LOS ELEMENTOS ALGALINOS PUCDAN SER DE--
TERMINADOS, |

EXISTEN EXCELENTES METODOS ANALITICOS PARA LA DETERMINAGION
PERO NINGUNO.DE ELLOS PUEDE SER CONSIDERADO RAP1DO.

LUNDCGARDM DEMOSTRO LA UTWLIDAD DE LA EXCITACION DE LA LLAMA
PARA LA DETBRMINAGION ESPECTROGRAFIGCA DE LOS ELEMENTOS ALCA=-
LINOS Y UN NUMERO APREGIABLE DE OTROS ELEMENTOS, POSTERIORMENTE
SE MEJORS LA OPERAGISN POR UN QUEMADOR CAPAZ DE LOGRAR ESTABILY
DAD, GCONSTANCIA Y REPRODUCIBILIDAD EN LA EMISION DE LA LLAMA,
QUE PERMITIO LA MEDICION DIREOTA DL LA INTENSIDAD DE LAS LiNEAS
ESPEGTRALES CON GELULA FOTOELEGTRIGA,

CON ESTOS INSTRUMENTOS UMA SOLUCION ACUOSA DE LA MUESTRA [
RA PULVERIZADA EN EL AIRE QUE ABASTEGIA LA LLAMA DE UN MEGHERO
MECKER. LA DISPERSION ERA LLEVADA A LA LLAMA POR MEDIO DE UN $Q
PORTE U ONDA DE TRANSMISION, LA LUZ EMITIDA POR LA LLAMA PASABA
CONTINUAMENTE POR UN FILTRO AIBLADO QUE ABARGCABA UNA PEQUERA
PORCION DEL ESPECTRO, EN LA LONGITUD DE OMDA QUE INTERESABA Y
PASANDO A TRAVES DE UNA SOLUCION, SOBRECARGABA A UNA FOTOGELULA.
LA REPUESTA DE ESA FOTOGELULA SE MEDIA POR UM GALVANOMETRO, ESE
INSTRUMENTO ERA PARTICULARMENTE SENSIBLE A LAS INTERFERENCIAS
ot AciDoS Y sALES,

BERRY, CMHAPPELL Y BARNES, DESARROLLARON Y MEJORARON LA SEN
SIBILIDAD DE LOS INSTRUMENTOS CON EL USO DA LI COMO STANDARD IN
TERNO, ACTUALMENTE EXISTEN INSTRUMENTOS MAS SENSIBLES Y SENCI-—-
LLOS. -
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EUENTES DE EMISION

ENTRE LAS FUENTES DE EMISION UTILIZABLES EN ESPECTROGRAF (A
LAS LLAMAS SON LAS QUE AL MINIMO DE PRESION PRESENTAN EL MAXIMO
DE ESTABILIDAD; SU ALIMENTAGION REZOULADA EN UN ELEMENTO EXCITA
BLE PERMITE, POR FOTOMETRIA DE UNA EMISION CARACTER[STICA, UN
DOSAJE PRECISO Y SEN $IBLE,

ESTE METODO Fl3160 DE ANALISIS ABARCA SEQUN LUNDEGARDH UNA
VASTA EXTENSION, .

St LA EXCITACION TERMICA DEBIDA A LA LLAMA CLASICA AIRE =
AGETILENO ES DEBIL, GOMPARABLE AL ARGO ELECTRICO, LA ESTABILI-
DAD POSIBLE LE GONFIERE UNA CUALIDAD ESENCIAL, INEXISTENTE DEN-
TRO DEL ARCO Y CONFORME A LAS EXIGENGCIAS ANAL{TIGAS. POR ENCI-
MA DE LA SENSIBILIDAD EXTREMADAMENTE VARIABLE DE LAS EMISIONES
DE LLAMA, CONTRIBUYE A LIMITAR LOS CATIONES DOSABLES., LOS META
LEs MAS SENSIBLES SON LOS ALGALINOS (NA®, K*, Li*, Re*, cs*) ¥
LOS ALCALINO - Térrges (CA*Y, Sa*™*); entar Los @ue PResEnTAN
UN ESPEGTRO DE LLAMA SUCEPTIBLE DE APLIGACION SE PUEDEN CITAR:
cr***, wn**, oa*, sc*’, LA*, rierras raras, TLY, Ae®, Co™t,cu*?
Fette, me**, Nt*, ru*.- -

LA UTILIZACION DE LA LLAMA COMO FUENTE DE EXCITAGION EN ES
PECTROGRAF{A REMONTA A GOUY; EL PRINCIPIO DEL METODO CONSISTIA
EN VAPORIZAR UNA SOLUGISN COMPLEJA DE LOS CLEMENTOS A ESTUDIAR
DENTRO DE UNA LLAMA DE OAS DE ALUMBRADO DONDE EL ESPECTRO PO—-
.0fA SER FOTOGRAFIADO,

LLAMAS CARACTERISTICAS

LA LLAMA DE 0AS~0XfeENO FUE SELEGCIONADA POR SU CONVEN!EN=
GIA Y ALTA TEMPERATURA, UNA LLAMA DE AIRE=GAS £S CONVENIENTE 89
LAMENTE PARA LA DETERMINACION DE ELEMENTOS QUE $ON FAGILMENTE
EXCITABLES, TALES GOMO LOS MEYALES ALCALINOS ESTA LLAMA POSEE
BAJA TEMPERATURA,~ LAS LLAMAS OXI-AGETILENICOS ¥ oOx{GENO-0AS
PRODUGEN MUGMO CALOR Y CORRESPONDEN A ORANDES EXGITAGIONES. LA
FORMA £3 ALGO SUPERIOR EN LOS OXIAGETILENIGOS GON RESPECTO AlA
ULTIMA PERO SUS VENTAJAS SON RESTRINGIDAS POR EL ALTO NIVEL DE
ILUMINAGESN Y EL REQUERIMIENTO MAS ESTRICTO PARA LA DESIGNACION
DE UN QUEMADOR QUE PRODUZCA UNA LLAMA QUILTA Y CONSTANTE CON U=
NA MEZCLA DE OX[GENO-AGETILENO, LIBRE DEL PELIGRO DE EXPLOSION,

TAMBIEN POSEEN PELIORO DE EXPLOSION MEZGLAS DE OXiQENO Y
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0AS ARTIFIGIAL QUE CONTENGAN MUCHD HIDROGENO Y MONOXIDO DE CAR-
BONO, ESTOS EXPLOTAN FAGILMENTEPOR LA ALTA VELGGIDAD DE PROPA-
GAGION, .

EXISTEN GOMBUSTIBLES SATISFAOTORIOS DE VELOCIDAD DE INFLA-
MAGION RELATIVAMENTE BAJA, GOMO SER! GAS NATURAL=PROPANG Y GAS
NA TURAL=BUTANO,

LA BILUGION DE LA LLAMA POR EL AIRE USADO PARA LA PULVER|=
ZACION DE LA MUESTRA, REDUGE EL PODER DE ILUMINACION Y LA INTEN
SIDAD DE LA EXCITAGION METALIGA DEBIENDO TOMARST EN CUENTA LA
RELAGION PULVERIZACION-LLAMA EN LA PROYECGION DE UN FOTOMETRO
DE LLAMA, )

PUEDE TAMBIEN UTILIZARSE EL NITRGGENO BN LUGAR DE AIRE PA=
RA LA ATOMIZACION; TAMBIEN SU USO £STA VINGULADO A NO DESPREGIA
BLES PERDIDAS DE SENSIBILIDAD Y AL AUMENTO DEL OX{QENO REQUER{-
DO PARA LA LLAMA, EN camMBIO, EL OXfGENO PUEDE SER MUY BIEN USA
DO PARA ATOMIZAR LA MUESTRA,

CUANDO LA MUESTRA €S PULVERIZABA GON OX(0ENMO, LA LLAMA PUL
DE SER DE GAS NATURAL GON ADIGION DZ Muy PEQUENA PROPORGION DK
oX[GENO; AIRZ=AGEEILENO; GAS ARTIFICIAL GON POCO AIRL E MIDRSGE
NO. .

LA LLAMA DE HIDROGENO ES PARTICULARMENTE DESEABLE PORQUE
ELIMINA UNO DE LOS OASES REQUERIDOS (GAS NATURAL O ARTIFICIAL)
ADEMAS NO POSEE LLAMARADA,NO DETERIORA EL QUEMADOR, NO PRODUCE
ABLANDAMIENTOS, £S PERFECTAMENTE QUIETA Y CONSTANTE, Y POSEE
LA MAYOR EMISION METALICA A LA BASE DE LLAMA SOBRE GRANDES RE--
GIONES DEL ESPEGTRO,

Lo ESENGIAL ES QUE. LA LLAMA SEA UNFFORME SINO LAS PREGAU-
GIONES EN AJUSTAR LOS CONTROLES SDN |NDEBIDAS,

LA GORRIENTE DE GAS ES AJUSTADA GON UNA VALVULA Y SU PRE-
816N €S LEIDA EN UN MANGMETRO, SIENDO ESTE GONTROL IMPORTANTE.

LA FIGURA | PRESENTA LA VARIACION DE LA FOTOGCORRIENTE PA-
RA LA EMISION DE LI A 671 pu, EN FUNGION DE LA PRESION DE OX(-
GENG. LA AMPLITUD MAXIMA SE EVIDENCIA GLARAMENTE. EL AJUSTE DE
LA PRESION MO ES GRITICO Y SUS FLUGTUAGIONES NO SON MOLESTAS.
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Fieg, l.= Emision DE LI A 671 pmu, LOS PARAMETROS
SON PRESION DEL GAS, MM,DE ALCOHMOL ISOPROPiLICO
EN MANGMETRO FLUIDO,

LAS PRESIONES CONVENIENTES SON ENCONTRADAS EXPERIMENTALMEN
TE COLOCAMDO LA ESCALA DE LONGITUD DE ONDA PARA UN ELEMENTO PAR
TICULAR Y AJUSTANDO LAS PRESIONES DEL GAS HASTA OBTENER EL uAi;
MO DE BRILLO, ; .

CON LA LLAMA DE HIDROGENO PREVALEGEN CONDICIONES SIMILARES,.

CERCA DEL AJUSTAMIENTO 6ptiuo. UNA VARIACION DE 1% EN LA
PRESION DEL OXTGENO, AFECTA A LA INTENSIDAD LUMINOSA DEL NA' Ew
0,05 A 0,1% v UNA VARIAGION DE 1% EN LA PRESION DEL HIDRGGENO
LA AFECTA EN 0,1% APROXIMADAMENTE. CON UN BUEN REGULADOR DE PRE
SION SON IMPROBABLES LAS VARIACIONES DE PREGION DE 1%.-

LAS PRESIONES QUE PRODUCEN LUMINOSIDAD MAXIMA, VARIAN ALGO
EN LA LLAMA, DEPENDIENDO DEL ELEMENTO, SU CONGENTRAGCION Y LA LOY '
GITUD DE ONDA USADA PARA LA MEDICION, PERO LA VARIACION USUAL DE
LUZ ES INSIGNIFICANTE, POR ELLO ES ENCONTRADO EN LA PRACTICA
QUE LA MISMA PUESTA PUEDE SER USADA PARA TODAS LAS DETERMINACIQ
NES.~

LA PERTURBACION PARA OPERAR AL BRILLO MAXIMO NO AFEGTA Di=
REGTAMENTE LA PRECISION DEL ANALISIS, ESTE ES NEGESARIO PARA O-
PERAR EN O CERCANC AL MAXIMO LUMINOSO PARA UTILIZAR EL MiNIMO
DE ABERTURA DE BANDA ESPECTRAL Y PORQUE AL MAXIMO LUMINOSO LA
LLAMA ES ESTABLE CON VARIACIONES MI{NIMAS Y MENOR TRASTORND POR
LAS FLUCTUACIONES DE LAS PRESIONES DEL GAS Y OXfGENO,
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EL PROBLEMA MAS EXACTO EN LA ESPECTROFOTOMETRIA DE LLAMA
ES EL PRESENTADO POR EL ATOMIZADOR, ESTE APARATO ES EL ENCARGA
DO DE INTRODUCIR LA MUESTRA EN LA LLAYADEBE SER INALTERABLE AL
MAXIMO Y REPRODUCIBLE, EL APARATO DEBE SER INATACABLE POR 80—
LUGIONES CORROSIVAS Y NO DEBE PRESENTAR DIF ICULTADES EN LAVAR=
LO.~

LAS DESVIACIONES RESULTAN DE LAS TEMPERATURAS Y CAMBIOS
DE CONGENTRACION POR EVAPORASISN PROGRESI VA,

ES DIFICULTOS0 IMPEDIR EL FILM DE MUESTRAS EN LAS PAREDES
PARA EVITAR LA CONTAMINAGICN DE LAS MUESTRAS SUBSIGUIENTES.,

CAMBIOS EN LA VISCOSIDAD Y TENSION SUPERFIGIAL DE MUELS--
TRAS, PUEDEN SER FRECUENTEMENTE REDUCIDAS OPERANDO A ALTAS DJ
LUCIONES, LLEVANDO ESAS PROPIEDADES DE LA SOLUGION, GERGANAS
A LAS DEL SOLVENTE, DENTRO DE LOS LIMITES PROPUESTOS PARA LA
SENSIBILIDAD DEL |NSTRUMENTO,
EEECTOS DE LA TEMPERATURA DE LA LLAMA

LA TEMPERATURA OBTENIDA EN UNA LLAMA ESTA EN RELACION CON
LA INTENSIDAB DE RADIACION EN UN GASO DETERMINADO,

COMPARANDO LAS TEMPLRATURAS DE LAS LLAMAS DE OXIAGETILENO
Y OXIHIDROOGENO Y TAMBIEN LAS DE AIRC-AGETILENO Y AIRE-HIDROGE-
NO, SE NOTO QUE EN PRESENCIA DE N{TROGENO TIENDEN A CISMINUIR
LA TEMPERATURA, .

ALKEMADE, ROTMERMEL Y OTROS NOTARON QUE LA ALTA TEMPERATY
RA DE LA-LLAMA DE AGETILENO PUEDE SER UNA DESVENTAJA EN LA DE-
TERMINAGION DE K* N PRESENCIA OE NA®, EL AUMENTO DE LA INTEN-
s10AD DEL K* causaDA POR LA ADIGISN DE NA® 5 DEBIDO PRINCIPAY
MENTE A LA REPRESION DE LA 10N1ZAGISN DEL K* POR LOS ELEGTRONES
PRODUGIDOS POR EL SODIO I1ONIZADO; LA PROPORCION DELOS ATOMOS
0E K* ¥ LA INTENSIDAD ATOMIGA AUMENTA. ALKEMADE SERALS QUE £50S
EFECTOS DEGRECIAN GON LA TEMPERATURA. CUANDO SE EMPLEA UNA LLA
MA DE PROPANO-AIRE, LOS EFECTOS DE LA ADICION DEL NA® son meng
RES. TAMBIEN SD NOTO QUE PARA LA DETERMINACION DE CA*", uNa LLA
MA DE AGETILENO APAREGE COMO LA MAS CONVENIENTE. EN CAMBIO
MARGHOSES ¥ VALLEE FAVOREGEN EL USO DE LAS LLAMAS DE ALTA TEM-
PERATURAS, PUNTUALIZANDO QUE! "LA INCAPAGIDAD DE LAS LLAMAS AQ
TUALMENTE APROVECHABLES, PARA LA EXCITAGION EFECTIVA, DE POGOS
ELEMENTOS, PARA SU DETERMINAGION CUANTITATIVA, EN EL RANGO DE
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GONCENTRACION POR PARTES DE MILLON, ES UNA -DE LAS SEVERAS LIMi-
TACIONES OE LA FOTOMETRIA OE LLAMA", Y QUE " LAS LLAMAS DE TEM-
PERATURAS ALTAS HACEN POSIBLE LA DETERMINAGION DE MAYOR CANT|DAD
DE ELEMENTO A CONCENTRACIONES BAJAS", SUS ESTUDIOS GON UNA LLA=
MA DE CIANOSENO-OXTGENO A 4850° K (4577°C) PRESENTARON QUE, MU=
GHOS ELEMENTOS NO EXCITABLES POR LAS LLAMAS OXIACETILENIGAS ¥
OXIHIDOBRSEINADAS, DABAN qhtcnsas LINCAS DE EMISION EN LA LLAMA
oe otanbaeno,

POSTERIORMENTE, ANTIGIPARON LA DISMINUCION DE LAS INTERFE=
RENCIAS DE VARIOS ANIONES CON LAS LLAMAS DE ALTAS TEMPERATURAS,

EsTos £5TUDIOS TAMBIEN FUERON HEBHOS POR MAVRODINEANG ¥
ALKEMADE SOBRE LAS TEMPERATURAS EN LAS DISTINTAS ZONAS DK LAS
LLAMAS, DESDE EL GONO; DEMOSTRANDO QUE LA MAS ALTA OORRESPONDE
A LA ZONA DONDE TERMINA EL GONO, SIENDO TAMBIEN IMPORTANTE LA
WELOGIDAD DE SALIDA,

ADEMAS ALKEMADE CSTABLECIO LAS TEMPTRATURAS OBTENIDAS GON
VARIAS MEZCLAS DE GASES!

Ox [GENO~ACETILENO .44..... 3100°C,
AIRE=AGETILENO .eseec.sss, 2200°C,
ox{GENO-HIDROGENO .euveses 2700°C,

Y AIRE GON GAS ILUMINANTE,PROPANO O BUTANO .....,APROX, 1900°C,

ESTOS VALORES NO SON ABSOLUTOS, PUES DIFIEREN GdR LAS GON-
DIGIONES OPERATIVAS,

»
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AP ARATOS
EL USO DE LAS TEONICAS FOTOMETRICAS PARA LAS DETERMINAGIQ
NES DE LOS METALES ALCALINOS, REGIBIS UN IMPULSO CON LA APAR)=-

CION DE LOS FOTOMETROS DE LLAMA, EN £STOS INS TRUMENTOS UNA $0-
LUCION ACUOSA DE LAS MULSTRAS ES PULVERIZADA EN EL AIRE QUE A~

BASTECE A LA LLAMA POR MEDIO DE UN MEGHERO. LA DISPERSION ES
LLEVADA A LA LLAMA POR MEDIO DE UN SOPORTE U ONDA DE TRANSM)--
SION, LA LuZ EMITIDA POR LA LLAMA PASA A CONTINUACION POR UN
FILTRO AISLADO Y QUE ABARCA UNA PEQUENA ZONA DEL ESPECTRO, EN
LA LONGITUD DE ONDA QUE INTERESA, SOBRECARGANDO A LA FoTocELu-
LA. LA RESPUESTA DE ESA FOTOCELULA ES MEDIDA POR UN GALVANOME-
TRO.

EL APARATAJE LLEVA CONSIGO DOS PARTES DISTINTAS; LA FUEN-
TE OE EXCITACION Y SUS AGCESORIOS Y EL DISPOSITIVO ESPECTOGRA~
Fico & especTroroTOMETRIGE DE ANALISIS,

LAS FUENTES MAS COMODAS DE EMPLEAR SON LAS LLAMAS DE AIRE
~ AGETILENO & AIRE = BUTANO; LA SOLUGION A ANALIZAR £S INTRODY
CIDA ATOMIZADA POR EL AIRE GOMBUREMTE, SONFORMAMDO CL SIQUIEN-
TE £SQUEMA! ' .

-

LA SOLUCION §, EN LA QUE ESTA SUMERGIDA LA TUBVULADURA GEN=

TRAL DEL PULVERIZADOR, ESTA VAPORIZADA DENTRO DE LA GAMARA H

DESTINADA A HOMOGENIZAR LA MEZCLA AIRK - SOLUGIéN, PARA LA SELEC

CION DE LAS GOTAS MAS FINAS; SOLAMENTE ESTAS SON INTRODUCIDAS
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DENTRO DEL QUEMADOR B, MONTADO SOBRE LA CAMARA H, LAS 00TAS MAS
GRUESAS GONDENSAN SOBRE LA PARED INTELANA DE H ¥ SE ELIMINAN POR
LA TUBULADURA DE EVACUAGISN E. LOS ORIFICIOS DE SALIDA $SOM SUFL
CIENTEMENTE REDUGIDOS PARA FAVORECER LA PROBUCCION DE UNA NIE--
BLA TAN FINA Y TAN RIGA GOMO SCA POSIBLE,

LOS APORTES DE OAS SON ESTABILIZADOS POR REGULAGISN, EL
GONSUMO DX SOLUGISN €S DENTRO DE [SAS GONDIGIONES, DL UNGS PO-—-
cos centiucTROS GUBICOS POR MINUTO,

'EL MONTAJE COMPLETO DCL APARATO QUENABOR PODA{A REPRESEN—
TARSE POR EL SIOUIENTE CSQUEMAL

Acetilenc

Manomekbros

®

Es é@ ‘f[l"ado res

=< egu laa/o res

EL ANALISIS ESPEOTRAL SE EFEOTOA NOAMALMENTE EN UN APARA=
TO DISPERSIVO, APROPIADO PARA LOS CLEMENTOS ALGALINOS, ALGALI-
NO-TERREOS,CR} **MAT* TIEARAS RARAS,00M0 KL ESPECTRSGRAFO VISIAL
Huer, TIPO A Y LOS ESPCETROGRAFOS ULTRAVIOLETA TIPO HILGER "Mg~
DIUM QUARTZ® PARA LOS ELEMENTOS! Me) ' Cul® Fei** MiT* co*”.

EL REQISTRO FOTOGRAFICO OE ESTE PROCESO DE ENSAYO GUALITA=
TIVO €8 MUY CPICAZ; EL DOSAJE DEBEL SERHEGNO GOMPARATIVAMENTE A
UN PATRON CONVENIENTE, SOBRE PLAGA FOTOGRAFICA A PARTIR DL $0-

_LUGIONES STANDARDS,

Un MEYODO DE DOSAJE RAPIDO EX10E &L EMPLEO DE UN REGEPTOR
FOToCLEGTRICO SENSIBLE DENTRO DE LA REGION ESPEGTRAL UTILIZADA]
UN RECEPTOR A GELULA FOTOEMISIVA A VACIO GUYA CORRIENTE GATéDI~
GA ES AMPLIFICADA POR UN TUBO ELEGTROMETRIGO DOBLE, ACASO PARA
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PODERLO UTILIZAR DENTRO DE LA REGION VISIBLE Y VECINO AL INFRA-

RROJO DEL ESBPECTRO,
UN MONTAJE MAS SIMPLE, GCGONVENIENTE PARA ALGUNOS ELEMENTOS:

NA*,K* v CAJ*ES AQUEL CUYAS EMISIONES PRINCIPALES PUEDEN SER SE
LECCIONADAS POR FILTROS SPTICOS COMO SER, FILTROS DE WRATTEN O
FILTROS INTERFERENCIALES. KNISKMAN HA WEGMO UM ESTUDIO DE ALeU=
NOS FILTROS HACIENDO POSIBLE EL AISLAMIENTO DE UNA MANERA SUF1=
CIENTEMENTE SELECTIVA LAS 81GUIENTES RADIAGCIONES:

NA ===--= RAYAS EN 35892 R - 5896 A
CA(OCA)-- eANDAS EN 6230 A
Ke==we—ee RAYAS EN 7664-7694-3
EL RECEPTOR ESTA GONSTITUIDO POR UNA CELULA FOTOVOLTAICA
CONEGTADA A LOS BORNES DE UN GALVANOMETRO SENSIBLE,

It FUENTE DL LLAMA

2: CONDENSADOR DE LuzZ

3: FILTRO OPTICO

4: CELuLA FOTOELEGTRICA

5: GALVANGMETRO#SENS IBLE

LA LLAMA ESTA NORMALMENTE ALIMENTADA POR UNA SOLUGION; LOS

DOSAJES SON EFEGTUADOS SUGES|VAMENTE POR LA PUESTA EN CIRGUITO
DE CADA CELULA CON UN INTERRUPTOR PROPIO., ESTA SIMPLIFICACION
DE MANIPULEO DA AL METODO FOTOMETRICO UN CARACTER EXPEDITIVO
CONFORME A LAS EXTGENCIAS, LOs TREs posaues pr KT Na¥ v ca**rug
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DEN EFECTUARSE A PARTIR DE UNA MISMA SOLUCISON EN MENOS DE UN MJ
NUTO., ESTO E8 POSIBLE DETEGTAR EN CONGENTRACIONES DE NATCA™ v
k* oesoe 0,5 pa/cu3. LA SELECCION ESPECTRAL POR FILTRO épPTiIGO
PUEDE TODAVIA SERVIR BIEN PARA OTROS CASOS,

MUCHAS MODIFIGCACIONES MAN APARECIDO EN LOS ANOS RECIENTES;
MA AUMENTADO LA GOMPLEJIDAD DE LOS APARATOS PARA EL USO DE FOTQ
TUBOS MAS SENSIBLES Y TUBOS FOTOMULTIPLICADORES.

UNA VARIEDAD DE CAMARAS PULVERIZADORAS HAN SIDO UBADAS PA-
RA INTRODUGIR LA SOLUCION PROBLEMA DENTRO DE LOS QUEMADORES DE
6AsEs. EL SIGUIENTE ESQUEMA ES DE UN T(P1CO PULVERIZADOR CON 3US
CAMARAS

Camara pulve~raders

's.luein

» do exceas ge glscion

o aerre Mdresbebico

EL AIRE SURTE AL QUEMADOR POR MEDIO DE UNA LLAVE Y AL TUBO
ATOMIZADOR TAMBIEN, FORMANDO UNA FINA PULVERIZAGION DE LA SOLU=
016N PROBLEMA DENTRO DE LA CAMARA PULVERIZADORA.

LAS GOTAS QUE SEDIMENTAN SON GOLADAS Y EN ALGUNOS GASOS
SON RECICLADAS AL ATOMIZADOR, LAS PEQUERAS SUSPENDIDAS EN LA €Q
RRIENTE DE AIRE SON ARRASTRADAS AL QUEMADOR DONDE SE MEZCLAN
CON EL 0AS GOMBUSTIBLE QUE ALIMENTA A LA LLAMA,

EL ULTIMO PERFECCIONAMIENTO EN ESYE CAMPO,ES UN QUEMADOR
QUE PULVERIZA DIRECTAMENTE LA SOLUCION PROBLEMA EN LA LLAMA.Eg
TA ULTIMA MODIFICAGION HA SIDO tNTRODUGIDA POR WEISCMELBAUM Y
VARNEY.
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ESTE MISMO® PRINGIPIO DEL QUEMADOR UNIDO ES USADO EN LOS A-
PARATOS BEGKMAN MODELOS B v DU, EL OX(OEZNO ALIMENTA LA LLAMA PA
SANDO POR UN FINO CAPILAR CUYA EXTREMIDAD ESTA MUNDIDA EN LA $Q
LUCION PROBLEMA GAUSANDO UN EFEGTO DE PULVERIZAGION DEL LiqQuipo
EN LA LLAMA, EL ACETILENO & HIDRGGENO PASAN A TRAVES DEL ANILLO
EXTERNO PROPORC IONANDO EL COMBUSTIBLE PARA LA COMBUSTIGN.

LOS INSTRUMENTOS DE FILTRO SON MENOS COSTOSOS Y SON ADEGUA
DOS DONDE LAS DETERMINACIONES DE RUTINA DE NA® v k* son pe eseg
CIAL INTERES,

LA EXTENSION DE APLICACION PARA LOS INSTRUMENTOS DE FILTROS
ES LIMITADA POR LAS BANDAS EFECTIVAS QUE PASAN EL FILTRO, BIEN
LIBRE & POR LAS PERDIDAS A LA LONGITUD DE ONDA QUE SE ABSORVE,

UN SATISFACTORIO ESPEGTROFOTOMETRO DE LLAMA DEBE TENCR UN
PODER DE RESOLUCION ADEGUADO PARA DIFERENGIAS ENTRE LA EMISION
ESPECTRAL DEL ELEMENTO BUSCADO Y LA EMISION DE LAS SUSTANCIAS
INTERFERENTES PRESENTES,

PARA UTILIDAD GENERAL Y MEDIGIONES PREGISAS, UNA PARTE ESEN
CIAL DEL ESPECTRO-FOTOMETRO DE LLAMA ES EL MONOGROMADOR; EL QUE
PROVEE DE UNA SELECCION CONTINUA DE LONGITUDES DE ONDA CON PODER
DE RESOLUGISON SUFICIENTE PARA SEPARAR POR COMPLETO LAS FAGILMEN-
TE EXCITABLES LINEAS DE EMISION Y LIBERAR POR DISPERSlON LA RA--
DIACION, PARA ELIMINAR AL MINIMO LAS INTERFERENCIAS,

ESTOS REQUERIMIENTOS SON PROVISTOS POR EL MONOGROMADOR, CON
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EL cuaL st IncLuYEN LOS S1GUIENTES AccESORIOS!

A) SUMINISTRO DE AIRE: ESTE ES SUMINISTRADO ‘AL APARATO A
TRAVES DE UN FILTRO, UNA TRAMPA DE LiQUIDO Y A UNA PRESION REGY
LADA POR UNA VALVULA CAPAZ DE ENTREGARLO AL APARATO A UN VALOR
F)Jo DE 2 plé cUBICOS POR MINUTO Y A UNA PRESION CONSTANTE DEN-
TRO DEL aAnoo DE B8 A |5 LIBRAS POR PULOADA GUADRADA CON UNA DES
ViAcIoN DE MAS © MENOS O, | LIBRAS POR PULOADA CUADRADA DE LA
pazsuén SELECC | ONADA,

B) SUMINISTRO DE GAS: EL PROPANO COMPRIMIDO O COMERCH ALMEN
TE "OAS ENVASADO"™ ES SUMINISTRADO A TRAVES DE uNA VALVULA REDUG
TORA A UNA PRESION GUYO RANGO VARIA ENTRE 2 Y |0 LIBRAS POR PUl
SADA CUADRADA, COM UNA DESVIACION MAXIMA DE MAs o mgwos O,1 Li-
BRA POR PULGADA GUADRADA DE LA PRESION SELECCIONADA,

C) JUEEO DE ATOMIZADOR DE SOLUGIONES: EL ATOMIZADOR DE $0-
LUGIONES PUEDE SER CONSTRU(DO DE VIDRIO ACIOO-RESISTENTE Y CA--
PAZ DE ATOMIZAR SOLUGIONES A UNA VELOGIDAD QUE:VARIA ENTRZ 10 v
25 ML, POR MINUTO GON UNA PRECISION DE MAS O MENOS | ML., GUAN-
DO EL AIRE £S SUMINISTRADO A UNA PRESION DE 10 LIBRAS POR PULGA
DA CUADRADA. tL ATOMIZAQOR €3 FACILMENTE LAVABLE; TAMBIER CL RE
CIPIENTE DONDE SE GOLOCA LA SOLUCION A ATOMIZAR ES DE VIDRIO ¥
CONSTRUIDO DE TAL MANERA QUE LAS GOTAS GRANDES DE SOLUGISN SON
DESAGOTADAS, LAS GOTAS FINAS SUSPENDIDAS EN EL AIRE SONLLEVADAS
POR EL AIRE AL QUEMADOR POR UN TUBO QUE TIENE UN DIAMETRO INTER
NO APROX{IMADO OK 3/8 DE PULOADAS,

D) SISTEMA 6PTICO! EL MONOGROMADOR CONSISYE DE UNA ENTRADA
DE LUZ, DE DIMENSIONES ADEGUADAS; PARA AJUSTAR, DISPERSAR Y EN-
FOCAR LA LUZ HAY UN SISTEMA DE PRISMAS Y LENTES, ADEMAS DE UN
EXCITADOR DE LUZ,UN SELECTOR DE LONGITUD DE ONDA Y UNA FoTocfLy
LA. EN UN PUNTO DE LA TRAYECTORIA DE LUZ ENTRE LA FUENTE DE LUZ
Y EL PRIMER LENTE, EXISTE UN MEDIO MECANICO PARA INTERRUMPIR LA
RADIACION A UNA FRECUENPIA CONSTANTE.

E) SUMINISTRO DE GORRIENTE ELECTRICA: LA CORRIENTE ELECTRY
CA SUMINISTRADA DEBE SER OBTENIDA DL UN REQULADOR ADECUADO, CA-
PAZ DE MANTENER EL VOLTAJE CON UNA PRECISION DE MAS 0o MZNOS |
VOLT.

7) Circuito tLEcTRICO: EL GIRCUITO ELEGTRIGO £3 DE GORRIEN
TE ALTERNADA CON UN AMPLIFICADOR A LA MODULAGION DE FREGCUENGCIA
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DE LA RADIACION,

LA AMPLIFICACION TIENE LA VENTAJA DE, LA ESTABILIDAD DEL
AMPLIFIGADOR SOBRE LA SINGRONIZAGCION Y FILTRACION, QUE ES LEIDA
EN UNA ESCALA PATRON, EL GCONTROL DE AMPLIEICACION PUEDE SER RE-
GULADO POR DOS AJUSTES, UNO MACRO Y EL SEGUNDO MICRO,

@) INDICADOR DE MEDIDAS: LA ESCALA DE MEDIDAS ES UN PANEL
STANDARD DE ESCALA, DIVIDIDA EN 100 Y GON UNA REPRODUCIBILIDAD
oL |/2 oivisidn, |
ERQYECTO DEL _ATOMIZADOR

EL PROBLEMA MAS EXAGTO EN LA ESPECTROFOTOMETRIA DE LLAMA
€S EL PRESENTADO EN PROVECTAR EL ATOMIZADOR, ESTE SIMPLE Y PE-
QUERO APARATO DEBE INTRODUCIR LA MUESTRA EN LA LLAMA, INALTERA-
BLE AL MAXIMO Y REPRODUGIBLE DE TODOS MODOS,

EL APARATO DEBE SER INATACABLE POR SOLUGIONES GORROSIVAS Y
NO DEBE PRESENUAR DIFICULTAD PARA LAVARLO, DEBE SER FAGILMENTE
INTERCAMBIABLE PARA AGOMODAR LAS MUESTRAS DE VARIADAS VISCOSIDA
DES Y TENSIONES SUPERFIGIALES.

EXPERIENCIAS CON ATOM|ZADORES QUE PERMITEN LA PULVERIZACION
POR CHOQUE SOBRE LAS PAREDES DE LA CAMARA Y RETORNO A LA MUES--
TRA, HAN DEMOSTRADO QUE LOS RUMBOS SON INEVITABLES Y SU MAGN)--
TUD ES TAL, QUE PERMITE LOORAR UN LIMITE DE PRECISION EN EL INg
TRUMENTO COMO SE CREA GONVENIENTE.

LAS DESVIACIONES RESULTAN DE LAS TEMPERATURAS Y CAMBIOS DE
CONCENTRAGION CAUSADOS POR EVAPORAGION PROGRESIVA, SEA DE LA
MUESTRA O DEL AGUA DE LAVADO PREWIO, DEL APARATO, ES TAMBIEN D)
FICULTOSO IMPEDIR EL FILM DE MULSTRAS EN LAS PAREDES, POR ALCAN
CE DE LA LLAMA, PARA EVITAR LA CONTAMINACION DE LAS MUESTRAS
SUBSIGUIENTES,

EXtSTEN PULVBRIZADORES DISENADOS DE TAL FORMA QUE PERMITEN
LA PULVERIZACION, EVITANDO LA ADHESION SOBRE LAS PAREDES DE LA
CAMARA,

LA SOLUCION DE E£STOS PROBLEMAS FUE ENCONTRADA EN UN ATOMI=
ZADOR EN QUE LA PULVERIZACION REAL1ZADA COMPLETAMENTE FRENTE A
UNA CORRIENTE DE AIRE, ES DEFLECTADA POR UN SENDERO. REGTO. DE
ESTA FORMA NO HAY PRECIPITACION 6 CONDENSACION SOBRE LAS PAREDES
Y NO €S REQUERIDO EL LAVADO DEL PULVERIZADOR AL GAMBIAR DE MUES-
TRA, -
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LA GAMARA DE PULVERZACION ES BARRIDA POR DENTRO A LOS PO--
COS SEGUNDOS DE QUITARLE LA MUESTRA,

LAS LEGTURAS DE DIFERENTES MUESTRAS PUEDEN SER HECHAS RAPL
DAMENTE ( 5 A 6 MUESTRAS POR MINUTO). EL VOLUMEN, GONSUMIDO PA-
RA LA LECTURA PUEDE SER PEQUENO comMo UNA 60TA (DE 0,05 ML) EN
TANTO QUE EL VOLUMEN TOTAL PUEDE SER TAN PEQUERNO como 0,2 mdd. )
NA MUESTRA DE 2 A 5 ML, ES USUALMENTE SUFICIENTE PARA DETERMINA
GIONES PRECISAS DE VARIOS COMPONENTES, Es DIFfCIL CONSTRUIR UN
APARATO ATOMIZADOR SECO QUE ENTREGUE TAN SOLO UNA ADECUADA CON=-
GENTRACION PARA LA LLAMA, ESTOS REQUERIMIENTOS PUEDEN SER SATIS
FECHS, DISMINUYENDO LA TENSION SUPERFICIAL DE LAS MUESTRAS POR
AD1CI1ON ESMERADAMENTE CONTROLADA DE APROXEMADAMENTE 20% DE PRO-
PANOL U OTROS SOLVENTES ORGANICOS, PERO SOBRE EXTENSAS TENTATI-
VAS FUERON DECIDIDAS HMACER LA EVAPORAGION COMPLETA DE LA CAMARA
PULVERIZADORA,

LAs SOLUCIONES EN SOLVENTES ORGANICAS DE BAJA VI3COSIDAD
PUEDEN FRECUENTEMENTE SER USADOS DIRECTAMENTE EN ATOMIZACISN.

ATOMIZADORES TIP1COS EXHIBEN UNA REPRODUCIBILIDAD (ERROR
STANDARD) DE 0,4% PARA LECTURAS INDIVIDUALES ¥ DE 0Q,1% PARA EL
PROMEDIO DE VARIAS LECTURAS, LA PRECISION DEL ESPECTROFOTOME TRO
Es DE O, 1% ASi QUE uUNA PRECISION ANALiTICA DE 0,2% DE LA CANTI-
DAD PRESENTE ES ENTERAMENTE FACTIBLE PARA MUCHOS ELEMENTOS.

A R | A N M

SON TALES GOMO EL SISTEMA ATOMIZADOR, SUMINISTRO DE AlRE,
SUMINISTRO DE GAS Y LA ESTABILIDAD DEL GIRCUITO AMPLIFICADOR E-
LECTRONICO INCLUYENDO LA FOTOCELULA,

ATOMIZADORES DE APARENTEMENTE IDENDIGA CONSTRUCCION REQUE~-
REN GALIBRACION SEPARADA Y POR ESO NO SON ENTERAMENTE INTERCAM=-
B1ABLES, )

VAR1OS SON LOS OPERADORES QUE MENCIONAN LA NECESIDAD DE EX
TREMAR LA LIMPIEZA EN EL MANEJO DEL ATOMIZADOR, AGONSEJANDO SU
LAVADO CON AGUA DESTILADA Y ALGOHOL,LUEGO DE CADA DETERMINAGIéN:

EL SUMINISTRO DE AIRE TAMBIEN NEGESITA SER CONTROLADO, SI
EL AIRE SUMINISTRADO EN EL LABORATORIO NO ES LAVADO, DEBE SER
FILTRADO. LAS PARTICULAS EN POLVO PUEDEN SER CAUSA DE DOS EFEC-
70s: 19) PUEDEN TAPAR EL ORIFICIO DEL ATOMIZADOR, Y 2°) PUEDEN
SER RESPONSABLES DE LUMINOSIDADES QUE APARECEN EN LA LLAMA, Am-



-2 3=
BOS EFECTOS SON INDESEABLES,

LOS VAPORES DE UM LABORATORIO QUiMICO PUEDEN SER CAUSA DE
DIFICULTADES, £S NECESARIO SU CONTROL ADEGUADO DE LAS PRES|O--—
NES DE AIRE, GAS Y OX{OENO, ESTOS FACTORES INFLUYEN EN LA SEN-
SIBILIDAD DEL PROCEDIMIENTO ANALITICO Y POR LO TANTO, NO SOLA-
MENTE ES NECESARIO UN CONTROL ADECUADC SINO TAMBIEN DEBEN SER
FACILMENTE REGULABLES PARA DETERMINAR VALORES,

TaMBIEN LA AMPLIFICACION DE LOS TUBOS ELEGTRONIGOS, PUEDE
SER CAUSA DE ERRORES EN LOS ANALISIS. ESOS ERRORES SON DEBIDOS
EN PARTE A LA ESCASA ESTABILIDAD Y UNIFORMIDAD DE LOS TUBOS,

OTROS ERRORES TAMBIEN PUEDEN DEBERSE A LA VARIACION DE LA
LINEA DE VOLTAUL CUANDO LOS INSTRUMENTOS SON ALTERADOS EN LA
CORRIENTE DE OPERACION, LA VARIAGION DE LA LINEA DE VOLTAUE
PUEDE SER ESTABILIZADA EN PARTE POR EL USO DE TRANSFORMADORLS
DE VOLTAJE CONSTANYE.

EXISTEN VARIOS OTROS FACTORES, COMO SER LA TENSION SUPER=-
FICIAL, QUE ESTAN RELACIONADOS CON LA ESTABILIZACION DEL INS--
TRUMENTO,

E, USO DE ALCOMOL 1SOPROPIL1CO EN LA SOLUCION TESTIGO Au-
MENTA LA SENSIBILIDAD POR AUMENTO DE VOLATIBILIDAD DE LA MUES=-
TRA,

EN RESUMEN, ESTOS EFECTOS PUEDEN DISMINUIRSE POR EL USO
DE LAS SOLUCIONES TENTI@O0S DILUIDOS Y ADIGIONADOS DE ALCONOL Y
TAMBIEN ELIMINANDOLE AL MAXIMO LAS GRANDES CANTIDADES DE MOLE-
CULAS ORGANICAS QUE PUEDEN ESTAR PRESENTES EN ALOUNOS CASOS,-
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CAPITURO IV
DETERMINACIONES,
| = STANDARIZACION
METODOS "DEL BUFFER DE RADIACION INTERNA"™ - "ABSOLUTO"™

EL INSTRUMENTO PUEDE STANDARIZARSE POR LOS METODOS! "BU~—=
FFER DE RADIACION INTERNO™ O "ABSOLUTO",COMO BUFFER INTERNO SE
EMPLEA UN ELEMENTO ADECUADO,NORMALMENTE AUSENTE EN LA MUESTRA
TAL GOMO LI, ESTE ES AOREGADO EN CANTIDADES DEFINIDAS A LA $0-
LUGION DE LA MUESTRA.COMPARANDO LAS EMISIONES DEL BUFFER INTER
NO A LA DEL ELEMENTO DE DETERMINAR,DAN UNA MEDIDA DE LA CONGEN
TRAGION DE €STE ULTIMO,

EN FAVOR DEL METODO DEL BUFFER DE RADIACION, JOHN BERRY,
DAVID G. CHAPPELL Y R,BOwLING BARNES EN SU TRABAJO "IMPROVED
METHOD OF FLAME PHOTOMETRY™ DICEN:

"LA PRESENGIA DE CANTIDADES DE CIERTOS IONES EN LASS sSoLy"
"CIONES QUE CONTIENEN NA O K PRODUGCEN ALTERACIONES EN LA LUZ C="
"MITIDA POR LA LLAMA, GENERALMENTE LA REDUGEN. LA MANERA MAs "
"OBVIA DE GORREGIR ESTOS TIPOS DE ERRORES ES COMPONER LAS 80- "
"LUCIONES STANDARD USADOS EN LA GALIBRAGION DEL INSTRUMENTO, "
“DE TAL FORMA QUE ESOS STANDARDS CONTENGAN CANTIDADES DE LAS "
"MOLECULAS INTERFERENTES EN PROPORGIONES SIMILARES A LAS GAN-"
"TIDADES EXISTENTES EN LA SOLUGION A ANALI 2AR, ESTE PROGEDI-- "
"MIENTO MA SIDO ADOPTADO SATISFACTORIAMENTE EN APLIGAGIONES CQ"
"DE UNO PUEDE PRECISAR LA COMPOSICION DE LAS SOLUGIONES SOME~"
"TiDAS AMNALISIS,"

*TAL BROCEDIMIENTO REQUIERE COMPONER UNA SERIE DE sOLUCIQ"
'™NES STANDARDS PARA CADA TIPO DE MUESTRA DESGCONOGIDA QUE 8E "
“DEBE ANALIZAR,"

"EN OTROS GCASOS, DONDE LA €OMPOSICION QuiMIGA DEL DESCO- "
"NOCIDO PUEDE VARIAR CONSIDERABLEMENTE, EL PROCEDIMIENTO NO ES"
"PACTIBLE. POR £SAS RAZONES SE £5TUDIO UN METODO QUE ELIMINA ™
“CAS! TOTALMENTE LOS EFECTOS DE MOLECULAS EXTRARNAS SOBREL LA "
"ODLTERMINACION CUANTITATIVA DE LOS ELEMENTOS ALCALINOS."

"EL METODO CONSISTE EN ADIGIONAR A CADA MUESTRA A ANAL(i~ "
"ZAR UNA CANTIDAD FI1JA DE ALGUN ELEMENTO QUE NORMALMENTE NO  *
"SE MALLA EN LA MUESTRA,"

"DURANTE LA EXCITACION, LA LUZ ES EMITIDA POR AMBOS ELE- "
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"MENTOS, EL QUE SE DESEA DETERMINAR Y EL BUFFER INTERNG, Y LA "
"RELACION DE INTENSIDADES DE ESAS DOS LUCES CARACTERISTICAS EML"
"TIDAS, ES DETERMINADA POR FOTOGRAF{A Y DENSITOMETR{A",

"EL PRINGIPIO DEL METODO ES SENCILLAMENTE QUE ALoun cAuslo"
EN LA FUENTE DE LUZ U OTRO FAGTOR INFLUENCIANTE DE LA lurzusl-i
"DAD DE xunsnon,ot UN ELEMENTO, AFECTA ANALOGAMENTE AL ELEMEN="
"1o "BUFFER INTERNO DE RADIACION", POR LO QUE LA RELAGION DE "
"INTENSIDADES ES CON TODO CONSTANTE EN LAS CONDICIONES EXPER|I="
"MENTALES. "

"NATURALMENTE, ES VENTAJOSO ESCOGER COMO BUFFER UM ELEMEN"
"TO QUE SOPORTE LAS EXGITACIONES cAnAcrznisrucAs. slglLAnuzuré"
"EN LO POSIBLE AL ELEMENTO A DETERMINAR",

'EN EL INTENTO OE APLICAR ZL METODO DEL BUFFER DE RADIACIN"
"A LA FOTOMETR{A DE LLAMA, LA ELECCION DE UN ELEMENTO ADECUADO"
"COMO STANDARD FUE BASTANTE LIMITADA, PORQUE SON POGOS LOS ELE"
"MENTOS EXCITABLES A LA TEMPERATURA DE LAS LLAMAS USADAS EN EL"
" {NSTRUMENTO", a

"FUERON INVESTIGADOS LOS ESPEGTROS DE Rs, Cs; Li* ¢ !ﬁ’;'
"POR VARIAS RAZONES TALES COMO, LA INTENSIDAD DE LUZ EMITIDA "
"POR EL ELEMENTO, FILTRAGION DE LA LUZ EMITIDA Y LA SENSIBILIDAD"
"A LA LONGITUD DE ONDA EMPLEADA, FUERON REGHAZADOS A EXGEPCION "
e LiT Los pemds”.

"LA UNICA OBJECION SERIA PARA EL USO DEL LI ES EL HEGHO *
"QUE EL ELEMENTO E£S RELAT|VAMENTE ABUNDANTE Y MOR CONSIGUIENTE"
“APARECE COMO IMPUREZA EN CIERTO TIPO DE MUESTRAS, ESPECIALMEN"
"TE LAS DE ORIOEN MINERAL",

"LA LuUZ EMITIDA POR LI €8 SUFICIENTEMENTE INTENSA, Y LA "
"Gn1ca LINCA EMITIOA (6708 A) E£STA FAVORABLEMENTE UB 1CADA, EQUL"
"DISTANTE EN EL ESPEGTRO ENTRE LAS L)N£As peL NA® v k.«

"EL PROCEDIMIENTO E8 SIMILAR EN PRINCIPIO AL METODO "ABSQ"
"LUTO EN EL CUAL EL INSTRUMENTO ES PRIMERAMENTE CAL IBRADO GON "
"SOLUCIONES DE CONCENTRAGION GONOGIDA, TODOS LOS STANDARDS SON"
"PREPARADOS COMTENIENDO UNA GANTIDAD FIJA DL UNA SAL SOLUBLE "
"o L1*

"EN LA PRACTICA LA SOLUGCION STANDARD DE NA ES HECHA GON- "
"TENIENDO 1000 pm, OF Li*, PARA canTIDADES DE NA® Qug varian
"oz O A 950 PPM.~ LOS STANDARDS PREPARADOS SON INTRODUCIDOS SUCK"
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"SIVAMENTE EN EL APARATO TOMANDOSE UNA LEGTURA POR CADA STAN= "
"DARD Y PREPARANDO UNA CURVA DE CALIBRACION. LA CURVA OBTENIQA“.
"ES UNIFORME Y BASTANTE PAREJA, COMO LO DEMUESTRA LA FIGURA 2,"

LECTURA Pordnciomar®ica
¥ ¥ 3 * 3

4

° o 2u S0 [T ) o 8o Lo oo

—
Frv. D8 300io

F16. 2.~ CALIBRACION DE LA GURVA PARA NAT oBTE-
NIDA POR EL METODO DEL "BUFFER DE RADIACION IN-
TERNO"™,

"UN PROCEDIMIENTO SIMILAR ES USADO EN LA DETERMINACION DEL"
"K‘, CON LA EXCEPCION QUE LAS SOLUCIONES SON PREPARADAS CONTE= "
'NIENDO 200 pPm. DE Li*,"

"LAS CONCENTRACIONES DE LISE ESCOGEN TALES COMO PARA PODER™
"BALANCEAR CONVENIENTEMENTE LAS CONCENTRACIONES DE TRABAJO DE "
Wat vy k*.»

“1000 pem, DE Li* BALANCEAN 95PPM, DE Na* v 200peM. DE L1*®
'BALANCEAN 95 ppM. oE K¥,*

"AUNQUE SE PREFIERE TRABAJAR EN RANGOS DE GCONCENTRACION DE"
"1 A 100ppm, DE NA* v K*, TAMBIEN PUEDEN DETERMINARSE GONGENTRA"
"G1oNES MENORES como O, lppm. DE NA* v 0,5pPm. pE K*. EN TRABA=="
"Jos A conceNTRACIONES DE NAY v K* oceavo oe 5ppMm. DEBE usARse *
'"UNA SERIE DE STANDARDS CONTENIENDO MENOS Li¥ PARA LA GAL1IBRACION"
"DEL INSTRUMENTO",

"EL PROMEDIO DE ERROR PARA UNA SOLA DETERMINACION DE NA "
"ruf DE =1,24% mienTRAS QUE PARA EL K* fFuf DE 2 1,01% REFERENTE"
"AL METODO DEL "BUFFER DE RADIACION lnfznuo". MIENTRAS QUE PARA"
"EL METODO"ABSOLUTO", EL ERROR PROMEDIO PARA UNA SOLA DETERM|=="
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"nACION Fuf. DES 3%."

A CONTINUACION SE PRESENTA LA COMPARACION GRAFICA DE LOS
METODOS: ABSOLUTO Y DEL BUFFER DE RADIACION, CON RESPECTO A AL=-
GUNAS INTERFERENGCIAS QUE SON COMUNES EN LAS DETERMINACIONES DE
NA,
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EN EL CASO DEL SO04H2, POR EJEMPLO, LA PRESENCIA DE 0,2
MOL./LT.(2% APROX.) PRODUCE UNA LECTURA PARA NA® 21% mAs BAvo
QUE EL VALOR VERDADERO, CON EL USO DEL METODO DEL BUFFER DE RA-
DIACION INTERNO, LOS VALORES OBTENIDOS SON soLo |,5% mAs BAJoS.,

Los Acipos HCl vy NO3H PROCEDEN SIMILARMENTE, DANDO SEVERAS
DEPRESIONES CON EL METODO ABSOLUTO Y ERRORES MUCHO MENORES CON
EL METODO DEL BUFFER DE RADIACION INTERNO. ADEMAS EN LOS GRAFI=
COS SE NOTA QUE, ENTRE 50 vy 200pPM LAS CANTIDADES DE ACIDOS PUE
DEN SER TOLERADAS POR AMBOS METODOS,
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Fie. 6.~ CLORURO DE S0OD1 0

LAS SALES COMIENZAN A DISMINUIR LAS LECTURAS ABSOLUTAS CuAy
DO ESTAN PRESENTES EN EL MISMO RANGO DE CONCENTRACION QUE LoS 4
ciDos,

EL CLORURO DE POTASIO AFECTA LA DETERMINACKON DEL NAf sty
LARMENTE EL CLORURO DE SODIO AFECTA LA pETERMINACION oEL K*,cuay
DO SE ENCUECNTRAN EN CANTIDADES BUEICIENTES,
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Fie. 8. CLORURO DE AMONIO

APESAR DE LO EXPRESADO POR BERRY, CHAPPELL Y BARNES ACERCA
DEL METODO DE LOS "BUFFERS DE RADIACION INTERNOS", ELLOS TIENEN
LA DESVENTAJA, QUE INSOSPEGMADOS ERRORES PUEDEN AUMENTAR POR SU
USO., SI LA MUESTRA TESTICO CONTIENE ALOUNOS DE LOS ELEMENTOS By
FFERS INTERNOS REFERIDOS, RESULTA CL CORRESPONDIENTE ERROR, MAS
SERIO ES EL FACTOR QUE, GCONTRARIAMENTE A LOS INFORMES DE ALOU=~
NOS INVESTIGADORES, LAS EMISIONES DE LOS CLEMENTOS BUFFER DE RA
DIACION A MEDIR SON USUALMENTE INFLUENGIADOS DE DIFERENTE MANE=
RA POR LAS VARIAGIONES DE LA TEMPERATURA DE LA LLAMA Y FRECUEN=
TEMENTE POR LA PRESENCIA DE OTROS GOMPONENTES EN LA MUESTRA,

En uUN INSTRUMENTO VERSATIL, EL CAMBIO DE LONGITUD DE ONDA
PARA IR DE LOS ELEMENTOS A DETERMINAR A LOS BUFFERS S UNA DES=
VENTAJA IMPORTANTE DE LA TEGNICA DEL METODO DEL "BUFFER DE RA-=
D1AGION INTERNO", EL CAMING PREFERIGLE PARA STANDARIZAGION DE
UN ESPECTROFOTSMETRO DE LLAMA ORDINARIO ES LA PREPARAGION DE SQ
LUCIONES STANDARD QUE SE APROXIMEN A LA MUESTRA EN SU COMPOS|-=
CION GENERAL, MENOS EL CLEMENTO A INVESTIGAR Y LUEGO STANDAR|ZAR
EL INSTRUMENTO PARA EL ELEMENTO QUE SE DESEA DETERMINAR,

EN MUCHOS CASOS UNA SOLUCION STANDARD GCONTENIENDO UNIGAMEN
TE EL ELEMENTO A INVESTIGAR BASTA, EN CTROS CAS0S, PARTICULAR~~
MENTE DONDE LAS INTERFERENCIAS ESTAN PRESENTES, PUEDE SER CONVE
NIENTE EL USO DE LOS CONSTITUYENTES IMPORTANTES DEL DESGONOCIDO
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EN UNA CONCENTRACION EPROXIMADAMENTE CORRECTA,

LOS EFECTOS PERTURBADORES PUEDEN SER FRECUENTEMENTE ELIMI-
NADOS TRABAJANDO A DILUGIONES SUFIGIENTEMENTE ALTAS. DONDE ESTA
OPERAGION £S INSUFIGCIENTE, SE PREPARAN LAS SOLUCIONES STANDARD-
COMPARATIVAS,

ES FRECUENTE, MAGER UN ANALIS!S DE LLAMA PRELIMINAR n? LA
MUESTRA Y LUEGO ADICIONAR A LAS SOLUCIONES STANDARD, CONCENTRA=—
CIONES APROPIADAS DE OTROS ELEMENTOS PRESENTES EN EL ANALISIS
PRELIMINAR, ~ ,

ESTOS ESFUERZOS POCO GOMPLIGADOS EN PREPARAR UN STANDARD,
PARTICULARMENTE EN DETERMINACIONES DE RUTINA, TIENEN LA VENTAJA
QUE LOS EFEGTOS DE GOMPENSACION POR LA PRESENCIA DE FACTORES
PERTURBADORES SON MUCHO MAS  COMPLETOS QUE CON UN BUFFER DE RA—-—
DIACION, |
EONDQ DE_LLAMA

LA LLAMA DEBE SER ExTRAfDA DE rooAs'LAs LECTURAS, CON My--
CHOS ELEMENTOS, TALES COMO LOS ALGALINOS, EL VALOR DEL FONDO DE
LLAMA PUEDE SER ENTERAMENTE DESPRECIABLE, EN OTROS GASOS PULDE
SER SUFICIENTEMENTE PEQUERO PARA PERMITIR EL USO DE UN VALOR PRQ
MEDIO DE UNA SERIE DE MEDIGIONES, ﬂ

SIEMPRE QUE EL FONDO DE LLAMA REPRESENTA UNA APRECIABLE ‘
FRAGGION DE LA LECTURA, COMO LA DEBIL LUMINOSIDAD DE LOS ELEMEN
Tos comMo SN’ v PB, EL VALOR DEL FONDO SE OBTIENL POR MEDIGIONES
DE UNA SOLUCION BLANGO CON SOLVENTE PURO, PREPARADA DE LA MISMA
MANERA COMO LA MUESTRA.

'UN EJEMPLO DE APLIGACION DEL FONDO DE LLAMA ESTA EN LA Si=-
GUIENTE TABLA I:

TABLA |.- DETERMINAGION DE TRAZAS DE NA EN AGUA DESTILADA
MUuESTRA DE H20 LECTURAS LECTURA NETA  NA ENCONTR,
LLAMA MUESTRA LLAMA CORREGIDA PPM,
A 5,9 30,4 6,1 24,4 0,163
8 6,4 18,6 6,3 12,2 0,083
8- 6,8 19,3 6,8 12,5 0,085
A 7,7 3:,8 7,8 a4, 0,162
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PORCIENTO DB LUMINGSIDAD

Fre. 9.~ INTENSIDAD DE LLAMA
' lo=l,0MM, DE ABERTURA
2,-0,5um, DE ABERTURA
3.-0,2um, DE ABERTURA

EN LA FIGURA O PUEDE OBSERVARSE QUE, SOBRE LA EXTENSION DE
400um A 700uM, DEL VALOR DE LA LLAMA ES MENOR QUE 0,257 PARA U~
NA ABERTURA DE |,0MM Y MUCHO MENOR CON ABERTURAS MENORES,.  POR
LO TANTO EST@ DEMUESTRA QUE EN ANALISIS, LA RELAGION DEL VALOR
DE LLAMA CON LA INTENSIDAD DE LA MUESTRA DEBE SER MANTENIDA LO
MAS BAJO POSIBLE,

LINEAMIENTO

ES CARACGTERISTICA DEL ESPECTRO DE LUAMA QUE EL GRAF1CO, LU=
MINOS | DAD=CONCENTRACION SEA DE ORDINARIO LINEAL PARA BAJAS CON-
CENTRACIONES, CON DESVIACIONES EN LA LINEALIDAD A CONCENTRACIO=
NES ALTAS,

Las FiourAas 10 v || PRESENTAN CURVAS TIPICAS DE CALIBRAGION,

LA FIGURA 10 PRESENTA LA LUMINOSIDAD RELATIVA PARA DISTIN=
TOS RANGOS DE GONCENTRACION DE NA',

EN LA PRACTICA SE USA UNA FAMILIA DE CURVAS, QUE CUBREN
M,S BIEN UN PEQUENO RANGO DE FLUCTUACIONES, QUE SE PUEDEN APLI=
CAR BIEN A TODOS LOS CASOS,

PARA PROPOSITOS DE INTERPOLACION MATEMATICA PUEDE USARSE CON
FRECUENCIA UNA ECUACION PARA EL TRAZADO DE LA CURVA EN FORMA
PRECISA,
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PARA NA, £n LA REGISN DE 50pPM, A 250PPM, UNA ECUACION QUE
DA LA PRECISION GONVENIENTE ES!

c: A+ BRr

DONDE: § €S LA CONCENTRACION DEL NA® v B LA LECTURA FOTOMETRIGA,
A v [ SON CONSTANTES DE £STADO CUYA RELACION ES APROXIMADAMENTE
FIJA PARA UN ATOMIZADOR DADO Y AJUSTE DE LLAMA, PERO DONDE LAS
MAONITUDES DCPENDEN DEL ANCMO DE RANURA, ETC,

ENTRE Oppm, v 100PPM, FUE CNCONTRADA CONVENIENTE UNA ECUA=
CidN DEZ LA FORMA}

2

QSAQOBcz

g

LUMIHOSIDAD RELATIVA
3

4

A a A N i A
2 & 3 8 ‘w0

-l N 00
CONSENTELCILH EN FRM.

Fi10,= 10,= CURVAS DL CALIBRACION PARA CL Na* A
S589um, CurvAs PARA VARIACIONES O=1000;
0=100 v O=10 PPM, DIBUJADAS ENTRE LOS
MISMOS INICIAL Y FINAL, PRESENTANDO LA
VENTAJA LINEAL A BAJAS CONCENTRAGCIONES,



LUMINCS1DAD RELATivA
2 n

'.\Yz

3 L
90 200 300 4o
CONCENTRAC . CA EN 11 M.

Fie. |1, CURVAS DE CALIBRACION PARA EL K*A 769 pu.
PRESENTACION ENTRE LOS PUNTOS INICIAL Y
FINAL REVELANDO LAS DIFERENGIAS DE SENS)
BILIDAD, LA PRESION DE GAS ES CONSTANTE]
LA PRESION DE Ox{OENO ESTA PRESENTADA EN
PULGADAS DE H20 Y DADA CoMO PARAMETRO,

LA FIGURA || PRESENTA LAS CURVAS PARA POTASIO, INGLUYENDO
LOS EFECTOS DE COMPOSICION DE LLAMA, SOBRE LA CURVATURA DEL GRA
Fico.

EsTos EFECTOS SON ESPECIALMENTE PRONUNCIADOS EN EL CASO
pet K¥ con gL Na* cs osszavaBLE, PERO GONSIDERABLEMENTE MENOR
(EN LA FORMAGION DE LAS GURVAS DE GALIBRACION DEL NA*, enTRe Los
PUNTOS INICIAL Y FINAL, PARA VARIAS GOMPOSICIONES VEMOS QUE APRQ
XIMADAMENTE COINGIDEN),

LA FORMA INUSUAL DE LA cURVA DE K*, €3 DEBIDA A QUE EL MA-
X1MO DE LUMINOSIDAD DE LA EMISION DE ESTE, ES ENCONTRADA A BAJAS
PRESIONES DE OXGENC PARA PEQUENAS GONGENTRACIONES DE K',

Asf, CON UN QUEMADOR CSPECIAL, PARA |00 PPM, DE K’. EL MAXY
MO DE INTENSIDAD SE OBTUVO A UNAS 506 PULGADAS DE OXfGENO; PARA
200 PPM A 7 PULCADAS; PARA 300 pPm A 9 PULGADAS; 500 PPM A APRO-
X 1MADAMENTE 10 PULGADAS. EN OTRAS PALABRAS, A MENOR CONTENIDO DE
K* EN LA LLAMA SE PRODUCE EL MAXIMO DE EXCITACION, Con eL NAY sy
CEDEN LOS MISMOS EFECTOS, PDRO MUCHOS MAS DISMINUIDOS; LA PRESION
OPTIMA DEL OXIGENO VARIA ENTRE 9,5 PULGADAS PARA 5 PPM, v 12 puy
GADAS PARA 100 pPM,~ .

Es INTERESANTE NOTAR QUE SOBRE £L RANGO 1000, EL GRAFICO DE

S
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PRESISN SPTIMA DK oxfoENo = 100, CONGENTRAGISN NA® £3 APROXIMADA
MENTE LINEAL.

ESTE FENOMENO PUEDE ENTENDERSE DE TAL MANERA QUE POR GADA
CONCENTRAGISN DE K*, LE CORRESPONDE UMA PRESION GTINA DE OXf-
GENO.

SCNSIRLLIDAD PARA VARIQS ELEMENTQS

EN LA TABLA || SE PRESENTA UNA LISTA DE ELEMENTOS QUL PUE=-
DEN SER EVALUADOS; CON EL NOMBRL DI CADA ELEMENYO, SC DA LA SN
SIBILIDAD DE DETECCION, QUE ES LA MCNOR GONCENTRACISN REQUERIDA
PARA DAR UNA LEGTURA DE 0,5% DE LSCALA COMPLETA,

EN AUSENCIA DE SERIAS INTERFERENGIAS, UNA PEQU(NA GCONCEN=—
TRACION YAL QUE LA BANDA PUEDE USUALMENTE SER DLTECTADA Y UNIDO
A LA PRESENGIA DT INTERFERENTES, TECNICAS GUIDADOSAS PUEDEN REN
DIR MEDICIONES PRECISAS PARA UNA FRACCION SENSIBLE DK DETEGCION.

EL LIMITE ACCESIBLE DEPENDE, NO OBSTANTE DE LA VARIAGION DK
SENSIBILIDAD BELOS ATOMIZADORES Y ESPECTROFOTOMETROS,

LAS LONGITUDES DE ONDA DE LA EMISION DE LLAMA £STAN DADAS
EN MILIMIGRONES. A GADA LONGITUD DE ONDA GORRECSPONDE SV INTENS)
DAD EN UNIDADES OBTENIDAS DE DIVIDIR POR 100 LA SENSIBILIDAD O
TEGTADA EN PPM, DE UNA LONGITUD DE ONDA DETERMINADA,

TODOS LOS VALORES OE INTENSIDADES BON APROXIMADOS,PORQUE
DEPENDEN DE LA VARIAGION DE LAS CONDICIONES EXTERNAS, PROPIEDA-
DES DE LA SOLUGION Y AJUSTE DEL INSTRUMENTAL. ESTOS DATOS ruc--

RON TOMADOS DK TRABAJOS DK LUNDEGARDN Y OTROS CON DISTINTAS GL‘
SES Ot LLMA.

NO EMITE _ v
Ammt mmz" EAMsua“’ |“oo?' 4 Qnga.‘ 4“""20
NO EMIY 473 S 624 300 427.5
BARIO. | PPM, 495 10 648 100 429 zo
490 - 570 iINcLuvEnDoOS2! |15 520,6 10
520 20 548 20 W“G  amar 827 10
550 20 ' 539 10
s o0 fmecaoes 853 08 S0 00
830 50 ' ' ' 559 10
873 30 GALSI0.0.3 PPM  GRMO. 3 PPM. 393 1o
a7 00 wre a0 =2 1S

345 o, 554 200 360,35 30 645 30
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CRoMo. 3 pPM,  MERcum10,50ppM. NIQuEL.3 ePM,

. 2 253,6 2 380,7 3 330,2 7
gs8 : ' 385,8 6 £89,0 10000
wﬂg.e | 515 3 589,6 10000
COBALTQ. 2 PPM. 403’4 100 PALARIQ.50PPN. LSTAONGIC,O.SPPY
304,4 | 510 10
340,5 2 407,8 10
350,2 20 541 30 363.5 2 4216 10
352,7 20 561 70 460.7 200
412,1 | ( : Eéarono ’
Copk.lpPM. oo . | Mo EMiTE
324,8 100 30013 [3 Buaring . 517:3 g..
327,44 90 303,8 2 NO EMITE 337,6 80
512 3 324,3 | 535,0 10
331,6 2 EarAs10,0,05rPN
080.20PPM. 3370 7 344,6 0,5  EATANO.500PPM,
207,6 2 33,1 5 404,4 7
Higaro 1Qppy, 34,5 15 766,5 3000 3262 0,2
342,4 4 769,9 3000  >32,0 0,2
' 344,6 10 BusiniQ.0,trey '
373,6 10 3462 20 420,2 3 S
386,0 7 347,3 5 421,6 |- NO EMITE
PuoMo.300ppy, 48,4 2 780 1000
349,3 |5
g:i,g 8,: 350,1 3 Rurenie, 30rPH
’ ’ 351,55 20 372,7 3
368,3 0,2 1352'4 30 378,6 3
405,8 0,3 354.9 | '
L1710.0uQ5ppM, 357.2 10 T ——
359,8 4
460,3 0,1 361.0 8 359 0,02
670,8 2000 361,9 15 ELATA.ZPPM,
Masngsio,50pew, 367.4 | 32,1 7
285,2 1o 373,7 | 338,3 50
370,86 10 377,6 3
382,9 8 3784 3

2-)JNTERFERENCIAS
EFECTOS DE INTERFERENCIAS

INTERFERENC 1AS FRECUENTES SON LA MAYOR FALLA EN LA FOTOME-
TR{A DE LLAMA, Y SON LO MAS ARRILSGADO PARA LA PRECISION ANAL{-

TICA, PORQUE ELLAS PUEDEN EXISTIR IMPREVISTAMENTE,

UNOS POCOS ESTUDIOS GON EL ESPECTROFOTOMETRO MAN S1DO REA-
' L1ZADOS
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1) Mecanisios CoMO, EXTINGION, SENSIBILIZAGISN, REABSOR=

C186, € INTERFERENCIAS GON PROCESOS DE GOMBUSTION, RZSULTAN AL
TERANTES EN LA TEMPERATURA BE LA LLAMA,

PuzoEn GAUSAR ALTEAAGION DK Lo Engmefa v uwa Linga o By
DA, CMITIOAS POR OTRAS SUSTANCIAS EN LA LLAMA,

FUCRON REALIZADAS OSSERVAGIONZS CONGTANIENTCS GON LOS LFEg
708 RESULTANTES OC DISPARIDADLS CNTRK LA COMPOSICION DI LA myutg
TRA ¥ STANDARDS GOMPARATIVOS, CNGONTRANDOSE QUE LAS CONDIGCIONLS
DEL INSTAUMENTAL PUSDEN SER SUFIGIENTEMENTE UNIFORNES DURANTE
EL GORTO TIEMPO REQUCRIDO PARA UNA SERIC DL OBSERVAGIONLS WE——
GHAS, SIENDO LAS FLUGTUAGIONES PRXGTSCAMENTE DESPREGIABLLS,

MUGHOS CFEGTOS SON ATRIBUIBLES A INTERFERENGIAS DIRECTAS
OC UNA SUSTANGIA EN DMI816N DE INTENSIDADLS DL OTRA,

‘L CK* TiEng unA BANDA DX £MISISN MUY GERGANA A LA MBJOR
Linga oen NA® (S89um), Cow una aran GANTIOAD DE CX* aesente,
tL NA® RESULTA ALTO, PORQUE UNA GANTIDAD SQUIVALENTE A LA BAN-
oA ot CX* conrmisuvE on LA RADIASISN YOTAL Que PASA ATRavis DE
LA RANURA CUANDO CL MONOGROMADOR LS PUESTO €N 589umM,

ESTE TIPO DK INTCAFERINGIA PULDL SER AELDUGIDO USANDO UNA
ABEATURA MININA EN CL CSPEGTROFOTSMETRO, PLRO NO PUEDE CLIMINAR
SE POR GOMPLETO,

MUGHAS VEGES GUAND® LAS MASNITYGLS DL LAS INVCRFEREZNG!AS
SON POCO IMPORTANTES, SUS CFECTOS PULDEN SER AEOUGIDOS POR MERA
DILUGIGN DK LA S0LUGISN A UN PUNTO TALDONDE OTROS MOTIVOS DE £~
' AROALS, TALES COMO LA INTENSIDAD OF LLAMA LLEGAN A SCR DE 1OUAL
IMPORTANGI A,

DONDE £S PRUDENGIAL DETEAMINARLOS, POR NO SER DESPREGIA--
S0ES, 80N REOUCIDOS O FAGILMENTE COMPENSADOS POR DETERMINAGIbN-
€8 DE LA GONGENTRAGISN DE LAS SUSTANGIAS INTCRPERINTES, LO QUE
PENMITE GOMPUTARLOS POR PAEPARAGISN DE UN STANDARD DT GOMPARA=
G168 REPRESENTATIVO, - |

‘CUANDO SL TRABAJA EN MUESTRAS QUK NO SOM DL RUTINA Y 8L
SOSPEGNA LA EXISTENCIA DL CFECTOS DK INTERPERENCIA, SE PROGEOL
A REALIZAR UNA INVESTIOAGISN POR OOMPARAGISN DEZ LA CONGENTRA~=
cién orL cLeuenvo £ cucsTidn, ©n LA SoLUCISN concENTRADA OC
LA MUCSTRA ¥ EN UNA PorcI&n DILUTDA 18UAL A LA MITAD OC LA Gojt
GENTRAGION ORIGINAL,USANDO UN PAR ADEGUADO DE STANDARDS CUYA
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RELAGION DE CONGENTRAGIONES SEA 2:l.-

EN AUSENCIA DE INTERFERENTES, EL SEGUNDO VALOR DEBE SER |
GUAL TXACTAMENTE, A LA MITAD DEL PRIMERO, Si ESTL NO ES EL CA-
80, EN PRIMERA APROXIMACION, PARA LA LECTURA CORREGTA EN LA Sf-
OUNDA MUESTRA, DEBE SER DOS VECES LA SEGUNDA LECTURA MENOS LA
MITAD DE LA PRIMERA, ULTERIORES OILUGIONES, PUCDEN MEJORAR LA
SEQURIDAD DE LAS INTERFERENGIAS ESTIMADAS,

Un cJeuprLo NIPOTETICO DEL PROCEDIMIENTO SEQUIDO ES EL Si=
GUIENTE!. '

LA s0LUCION | coNTignt 100 PPM, DE METAL A ¥ 100 PPM, DE
METAL B, EL GUAL A €SA GONGENTRAGISN AUMENTA LA INTENSIDAD DE
EMisSION oL A £N uN 102, IMAGINANDO QUE LA INTENSIDAD DE EM1S1ON
DE A £S DIRECTAMENTE PROPORGIONAL A SU CONGENTRAGION EN ESA £X
TENSION, Y QUE EL INGREMENTO DE EMISION DE A DEBIDO A LA PRE—
SENCIA DE B ES PROPORCIONAL AL PRODUCTO DE SUS CONGENTRAGIONES,
EL CUAL ACUSA APROXIMADAMENTE UN VALOR VCRDADERO,

LA soLucion t1, £S LA STANDARD, CONTIENE |00PPM,DE A SOLA
MENTE, COMPARANDO | Y |1 €N EL FOTOMETRO DE LLAMA, | APARECK
GONTENIENDO 110PPM, DK A, LULGO CON PROPSSITO DK DETECTAR IN—
TERFERENCIAS SE DILUYEN | ¥ || GON 10UAL VOLUMEN DE SOLVENTE,
FORMANDO LA 80LUCISN |11 (5OPPM. DE A Y 50PPM, DE B) ¥ LA soLy
cién 1V (50rPM. OE A),=

A 50PPM, B REALZA LA EMISION DE A EN S0LO 5%; POR LO TANTO,
LA SOLUGION || GOMPARADA GON LA SOLUGION |V APARECE CONTENICLH
0o 5% mMAs Que 50PPM, €8 DECIR 52,5pPM,.EL MECHO QUE 52,5 PePM,
ES MENOR QUE LA MITAD DE |IOPPM,, INDIGA QUK HAY INTERFERENTES
PRESENTES,

PARA ARRIBAR A UN VALOR GORREGTO DE LA CONGENTRAGION DE A
EN LA SOLUCION 111 SE TOMA: ,

| 2 x 52,5 - (¥ x 110)
CUYO VALOR ES 50, |

PORQUE LA SUPOSICION DIRIGIDA A LOS INTERFERENTES Fuf vER
DADERA EN ESTE CASO TIPICO, EL RESULTADO ES EXACTAMENTE GORREG
10. |

EL SIGUIENTE CAS0O COMPRENDE UNA INTERFERENCIA Gomin Dt NA®
con Ca**,-
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soLucion Na'peu, CEBem., CR'ucipe Ca**aranzaw

| 100 10 48,2 9,64
" ) 10 50,0 STANDARD
1H 50 1 4,6 4,92
v o L 25,0 STANDARD

AFORTUNADAMENTE, LA LuZ DEL CX* 3 PROPORGIONAL EXAGTAMEN=
TC A 3u conceNTRACISN, pero £i NX cucrer un TIPO comMALEo DE i1y
TeRrEngnciA sosag ki CX*. Sin £MBARGO, TL WEGNO QUE LA WUESTRA
piLsiDA APAREZOA GonTENIENDO MAS QuE LA Mi1TAD DEL CK* oC LA wup
TRA SIN DILUIR INDUSE A CAROA] POR CONSIOUIENTE DLBEZMOS APLIGAR
LA RELAGISN GCON EL FIN DE CNGONTRAR UNA PRIMERA APROXIMAGIONS

2x 4,92 - (3 x 954) 3 5,02 |

Y EM LA MUCSTRA ORIGINAL, €N AUSENGIA DE OTRA INFOMMAGISN SC
PRESUME QUE GONTIENE 10,04pme, 8¢ 6R°,-

EL VALOR GORRECTO, 81 €3 REQUERIDO GON ORAN PREGISION PuL-
DL SER OBTENIDO EN TAL GASO POR MEDIGISN DEL NA ¥ LULGO EuPLEA~
0O UN STANDARD GONTENIENDO LA CANYIDAD DE NA MALLADO EN LA MUKh
TRA.

£N LAS SOLUCIONES GOMPARAT|VAS DEBEN CMPLEARSE LOS MISMOS
ANIONES, EN VIRTUD DE LAS DIFLRCNGIAS CN SUS CMISIONLS,

S) UNA GANTIDAD APREGIABLE DE ACI1D0S O saLLs csTAN PRESEN~
TCS €N LA DETERMINAGION DE NA GON LEGTURA DIRZGTA, € INSTAUMEN=
T0 DE PULVERIZASISN, LA RADIAGISN DEsiDA AL N €8 oranoEMenTC
REDUCIDA, Fuf DEMOSTRADO POR EGOZATSEN, WylD ¥ LYKKEZN, QUK LA
INTERFERENGIA DE ANIOSKS CN CSYE ViPO DE INSTAUMENYO £S DESIDO
‘AL EFEGCTO Di £C1DOS O SALES EN LA EVAPORAGISN DE LAS €0TAS OC
SOLVENTE £ LA GAMARA OE PULVERIZAGISN, ESTO APEOTA LA GANTIDAD
OE MUESTRA QUE LLEGA A LA LLAMA,

LA FIGURA |2 PRZEENTA EL EFECTO DE VARIOS AGIDOS EN LA DE=
vemuinaciSn oz NA®, aow cL csPEcraorotSucrRo of LLAMA, CMPLEAN-
. DO UNA 80LUCISN DE 5PPM, DE NA,=
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Fi1o, 12.~ ERRORES EN LA DETERMINACION DE NA'
QUE RESULTAN POR LA PRESENGIA DE
SALES Y AciDos.

lo= NO3H ; 2,= SO4H2 ; 3,-HCI ; 4,-CI04H; 5,-Po4n2"

Los CI04Z, PO4™ v SO4™ vaniaw La eMisiin DeL CA®Y EM EL CA
50 DE LOS PO4~ y SO4™ St FORMAN PIROIONES QUE EN GRAN CANTIDAD
SON LOS RESPONSABLES DE LAS AnoMALTAS En LA emisidn oe Ca**,-

Los P04¥ soLos v Los S04™ DiIstMINUYEN LA EmMISION DEL CA™)

EN cAMBIO LOS G104~ s0LOS AUMENTAN LA eMiSidn DEL CA*Y.-

MgzoLAs DE CIO4™ v PO4® & CI04 v SO4% DISMINUYEN LA EMISSN
per CA'™ en un vALOR INFERIOR AL 0oTENIDO CON CIO4™ soLAMENTE,

CuANDO LOS PO‘g & S04™ SON EQUIVALENTES O MAYORES QUE LOS
- C1047, LA emisidn per Ca*TEs LA MismA que s1 sE Tuviera Catt v
PO4T & Ca™ v S04” soLos.

CATIONES EXTRANOS LOS WAY QUE PRODUCEN RADIACIONES METEROCH
MATICAS Y NO TIENEN EFECTOS EN LA RADIACION MONOGROMATICA MED)
DA, |

LAS INTERFERENCIAS DE CIERTOS ANIONES ESTAN ATRIBUIDAS A LA
FORMACION DE COMPUESTOS QUE POSEEN ALTOS PUNTOS DE EBULLUCISN Y
Fus1dn,

2) Engrofas A OTRAS LONGITUDES DE ONDA A QUE INTENTAN SER
MEDIDAS, PUECDEN ALCANZAR CL FOTODETEGTOR,

£L MONOCROMADO® DEDE SER CAPAZ DE EXCLUIR LA EMISION A Loy
OITUDES DE ONDA ADYAGENTES O BEJANAS, A LA BANDA SCLEGCIONADA,
POR SUSTANCIAS INCONTROLADAS EN LA COMPARACISN STANDARD, -
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ESTE PROBLEMA £S SIMPLIFICADO S EL EQUIPO DE FOTOMEDIGION
ES SUFICIENTEMENTE SENSIBLE PARA PERMITIR USAR EL MONOGROMADOR
 GON UNA ABERTURA DE RANURA PROXIMA A LA CUAL LA RESOLUCION E£S L)
MITADA SOLAMENTE POR EL PATRON 6PTI1CO (DEL MONOCROMADOR),

EN UN MONOCROMADOR IDEAL, ESTE LIMITE €S PROPORGIONAL A LA
DISPERSION DEL ELEMENTO DISPERSO Y ESTA FIJADO POR LOS EFECTOS
DE DIFRAGCION DE LA RANURA,

EN LA FOTOMETRIA DE LLAMA DEBE OBTENERSE UNA ALTA SENSIBI=
LIDAD rotoo:rzdrlvu.panu COMPARARLA CON LA ABSORCION FOTOMETRICA

PORQUE LA Linca pE eEmisidn ES CONFI1ADA PRACTICAMENTE A UNA SOLA
LONGITUD DE ONDA,

Los TRABAJOS A ALTAS DILUCIONES Y ALTAS TEMPERATURAS DE LLA

M, QUE SE ENCUENTRAN ASOCIADOS A INTENSAS RADIAGIONES SON GONVE-
NIENTES EN PROBLEMAS DE INTERFERENCIAS,
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F10,13.-INYERFERENCIA DE UN ELEMENTO ALGALING EN
LA DETERMINACION DEL OTRO,CON ESPECTROFOMETRO DE
LLAMA BeECKMAN,
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Fie, 14,- lurearsaencl‘s DE CIERTOS ELEMENTOS EN
LA DETEPMINACION DE NA', CON EL ESPECTROFOTOME ==
TRO DE LLAMA BECKMAN,

3) INTERFERENGIAS DIREGTAS POR RADIACION, PUEDEN OCURRIR
CUANDO UNA DESEADA LINEA DESCIENDE DE NIVEL DENTRO DE UNA BANDA
MOLECULAR DE EMISION,

CuANDO LA EMISISN DE DANDA ES REALMENTE SUPERIOR, LA INTER
FERENCIA NO PUEDE OBSERVARSE POR AUMENTO DEL PODER DE RESOLU==
ci18N. SIN EMBARGO, LA VERSATILIDAD DEL 14STRUMENTO PROPORGIONA
A MENUDO UNA SOLUCION FAcIL,

La presencia o Li* 8 k* cuanoo gL Na*es oeteaminapo Aumey
TA LA RADIACION peL NA*, aumque gL K* v gL Li*Por 51 misuos wo
CONTRIBUYEN EN LA RADIAGION A ESA LONOITUD DE onpA, L NA* v eL
LiT PRODUGEN EFECTOS SIMILARES EN LA DETERMINAGION pet K*,-

ESTE TIPO DE INTERFERENGIA SE CREE DESIDO A LA 10N1ZAGHSN
DE UN ELEMENTO SOBRE OTRO, EN LA LLAMA,

Con €L NA® st GREE QUE LA RADIAGION DE LA LLAMA ES A 589
UM, CUANDO SOLO Y NO 1ONIXADO; ¥ EL K* SE CREC QUE REPRIME LA
tontzaci&n oeL NA®, ESTO PRODUCE UN ACRECENTAMIENTO DE SU RADIA
c18n,LA MAGNITUD DE ESTE EFECTO, SIN EMBARGO, NO ES PROPORGIONA.
A LA CONGENTRACION DEL ELEMENTO INTERFERENTE., POR CJEMPLO, EN LA
percRuinAcIOn oe NA*, s1 wav aveo oc K* eresente, LA ADICISN DE
uks K* TiENE MENOS EFECTO QUE SI LA MISMA CANTIDAD ot K* €3 A=
GREGADA A UNA SOLUCION DE NA PURA,

Bc esTc Mopo 51 sE DEscA oercRMimar NA* v no sE cowoer LA
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conceNTRACISN DE K*, DEBE AGREGARSE UNA GRAN CANTIDAD Dt K'A LA
MUESTRA Y AL STANDARD Y EN ESTA FORMA SE DISMINUYEN LOS EFECTOS
pEL KYORIGINARIAMENTE PRESENTE EN LA MUEST:A. ESTO ES LO QUE
SE CONOGCE COMOC ACGCION BUFFER, POR SU ANALOGIA CON LOS BUFFER A~
C1DO~BASE. HA SIDO BIEN DEMOSTRADO QUE EL LITHACE BUFFER EL E=-
recto oE NATen gL K* 6 gL oer K¥ en en Nat.-

LA FIourA |5 MUESTRA EL usO DEL CILI COMO BUFFER PARA LA
INTERFERENCIA DE K* £n LA oeTerminacidn oe NA*, comn e especTRe
FOTOMETRO BECKMAN,
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PeLacion En PESC K/Na

Fie. 15.,~ EFgcTo BuFFER DEL CIL) EN LA INTERFEREN |

CIA DE K’:g LA DETERMINAGION OE NAY.S0BRE UNA soO=
LUCION DE 8PPM, DE NA®.=-

LA FIGURA 16 MUESTRA EL EFECTO DEL MISMO‘QUFFER SOBRE LA
“+
INTERFERENGCIA DE NA® EN LA DETERMINACION DE K ,=
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Fi1e. 16.~ CFecTQ DEL CIL1 comMo BUFFER EN LA INTER
FERENCIA DEL NA" EN LA DETERUINACION DE K*, SoBRE

E
UNA SoLucion DE 15pem. DE K.
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OTRO EJEMPLO; UNA MUCSTRA contgnicnoo BA''y La*, EL Ba™ g
MITE DESDE S5I3um A 550uM QUE SON CONVENIENTES PARA SU DETERMINA
cién rrno u6 £n PAESENCIA OE LA*(6x100) cuvas sanoas INTERF IQ~—
REN. REGIPROGAMENTE, LAS BANDAS o£L BA'® inTERFICREN GOM LAS
oeL LA® A 563pm, Aquf LA soLucION E3TA KN SELECCIONAR OVRA RE—
015N CSPEGTRAL DONDE NO OGURRAN LAS INTERPEACNGIAS MUTUAS, EL
LA® viene un uhkximo A 798, v LA EMisionzs DeL BA' A 830w,

8 873pm. £3TAN MENOS SUJETAS A INTERFERENCIAS MUTUAS v AoEuis
soN uAS SENSISLES, |GUALMENYC S| NO PUEDEN SER CVITADAS, LS U~
SUAL EMGONTRAR LOS MULTICOMPONENTES POR METODOS SIMILARES AL Y
$ABO, POR ABSORGISm E8PEATROFOTOMETRISA KN KL INFRARROJO, DON-
DE LA INTEAFERENCIA £3 MCJOR DOMINADA,

4) LA INTENSIDAD OC LA LINGBA O EMISISN PULDL SER CAUSA DY
RECTA DL INTEMFEAENCIAS. ALOUMAS VECES UNA MUY BRILLANYE EMiside
ATOMIGA PUEDE INTERFERIR EN LA MEDIGISN DC UNA LINCA PROXINA,
EN 7000 GASO A TRAVES BL LA ANPLIAGISN DOPPLER O POR CAUSAS OC
RADIAGIONES DISPERSAS, TIENDE A CONGENTRARSE PROXIMA A LA IMA=-
OEN LINZAL, »

UN CJEMPLO £8 :ucomam EN LA pETEMMINACISN o B0 *en BY
RAXS LA IMDA ocL 80"’ A “Byu NO PULDE SEQ USADA DESIDO AL
ORAN DRILLO DE LA Limga D orL Na®, "m SOLUGIONES SUF1GIENTEMEN=
TC CONGENTRADAS. LAs sanpas oel Bo*'*a szl . 49.'opn POR LSTAR
USIGADAS LEJOS DE LA LUMINOSIDAD D&L Na* v aunque uis ofeiLes
QUE LA BANDA A 548y, 30M SUFICIENTEMENTE SRILLANTES PARA LA DE-
TERMINAGISN PRECISA DEL Bo'*?

£STOS PROGEOIMIENTOS PARA CVITAR CRROREZS DL INTEBRFERENGIA
POR SELECCISN DE LONGITUD DE ONDA, LIBRE DE INTERFERENGIA, ACCN-
TUA LA INADEGUASILIDAD DE LOS FOTSMETROS DE FILYROS QUE SON LML
TADOS A POGOS, FI1JOS ¥ AMPLIOS PASOS CNTRE SANDAS,

LA MABILIDAD PARA SELECCIONAR UNA DESEADA Y CSTREGMA BANDA
DL LONGITUD DE ONDA SOBRE UNA AMPLIA EXTENSION £8 SUMAMENTE (M~-
PORTANTE,

UNA GRAN PROPORGISN DE LONGITUDES DE PROVEGH® SON GORTAS,
GOMO SER 4qu LAS CERGANAS AL INFRARROJO SON PARTICULARMENTE
USADAS PARA LA DETCRMINAGISN DE METALES TALES cowo Re'; Cs*s
Ba'"; LA v sa**

5) UN AUMENTO OENERAL DEL KSPEGTRO DE LLAMA A GUALQUIER LON
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01TUD DX ONDA PUEDE OGURRIR Y KS GOMUN EN LOS MATERIALES QUE
contiencn Na* v K*,

€308 EFECTOS PUZDEN SER BE TAL MAGNITUD QUE REQUIERE UN EZ
TUDIO PRELIMINAR CUIDADOSO, EN EL CASO QUE PEQUENAS OANTIDADES
DE UN ELEMENTO DESEN SCR DCTERMINADAS EN PRESENGIA DE GANT 1DA—=
DES CONSIDERABLES DE METALLS ALGALINOS ¥ SU DILUCION LLEVADA A
Liuives prAcTicos, Hasta £ Me®® A 285um, £sth suycTo A £sAs
INFLUENGIAS POR £L NA®; una concEnTRAGISN DR NA® oE 0,1 AvmEN-
TA LA LUZ A 2B5)M, CN UNA GANTIOAD EQUIVALENTE A 10 0 20 PPM, 84
JO CONDIGIONES QUE EN AUSINGIA DE NA PLRMITEN HAGER LEGTURAS DE
| PP, O MENOS,

SIMILARMENTE, LA DETERMINAGION oEL CA*™ en PRcsENcIA DX
100pPu, & MAs DE NA® NEOESITA MCJORAS POR LAS GRANDES G®RRECGIQ
NES EN LA VARIAGION Y DISPERSION DE LA LUZ PROPIA DEL CA**,

MucHo K* EN UNA MUELSTRA TAMBIEN PRODUGE DIFIGULTADES EN LA
vEcINDAD OC LAS LiwgAs ok owisi8n orL Li* 8 Re®, st REvena on
LA PRESENCIA DE UNA EMISION AGTUAL JUNTO AL METAL INVESTIOGADO,

 6) AKTERACION DE LA PROPORSISN DE PULVERIZACISN POR GONSTYL
TUVENTES INCONTROLADOS O POR CONDIGIONES (ESPECIALMENTE LA TEM=
PERATURA) QUE AFECTAN LAS PROPITDADES MIDRODINAMICAS DEL ATOM(=
ZADOR, ES UNA INTERPRETACION GOMUN Y FREGUENTEMENTE LA GAUSA DL
LA INTERFERENGIA ESTA MAL INTERPRETADA, SON DE PRIMORDIAL IMPOR
TANCIA LA VISCOSIDAD Y LA TENSION SUPERFIGIAL PARA LA DETLRMINA
C1SN DE LA PROPORCISN DE MUCSTRA o INTRODUGIR EN LA LLAMA POR
UN DETZRMONADO PULVERIZADOR, ,

LAs mUESTRAS QUE CONTIENEN NAY & K* v aLeln AsINTE ADIGIO=
NAL QUE AUMENTA CONSIDERABLEMENTE LA VISGOSIDAD DE LA MULSTRA,
TIENDEN A DAR LEGTURAS MAS BAJAS QUE LAS OBTENIDAS DE LAS SOLU=-
ciones oe NA* v K* or viscosipap momuaL,

ALTAS VISGOSIDADES DISMINUYEN KL VALOR OE ATOMIZAGISN DK
LA MUCSTRA,
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Fie., |7, EFECTOS DE LA V15COS I DAD,

LA FIGURA |7 PRESENTA LOS EFECTOS DE LA VISCOSIDAD, AGRE~
GANDO AZUAR A LA MUESTRA, LA VISCOSIDAD AUMENTA Y POR ENDE TAM-
BIEN EL ERROR,

ES PROBABLE QUE LAS VARIACIONES EN LA TENSION SUPERFIC!AL
DE SOLUCIONES PUEDE DAR UN AUMENTO PARA ALGUNOS CAMBIOS EN LAS
CARAGTERISTICAS DE LAS SOLUCIONES ATOMIZADAS EN EL FOTOMETRO DE
LLAMA Y DE ENTRADA DAR UN AUMENTO O DISMINUCION EN LA LUZ EMITYL
DA.

UNA EXPLICACION NC MUY SATISFACTORIA £S EL CONOCIDO HECHO
QUE UN FACTOR TIEMPO ES INGLUIDO EN LA DISMINUGION DE LA TENSIGy
SUPERFICIAL, DE LAS SUPERFICIES BECIEN FORMADAS CUANDO SE EMPLEA
UN AGENTE ACTIVO PARA DISMINUIR LA TENSION,

SOBRE LOS FACTORES QUE EXPLICAN EL FRAGASO DE LOS AGENTES
TENSO-ACTIVOS PARA ALTERAR LAS CARACTERISTICAS DE LA SOLUCION A
TOM1ZADA, QUEDAN EN CUESTION, SI LA TENSION SUPERFICIAL DE UNA
SOLUCION INTRODUCE UN EFECTO SOBRE LA EMISION DE LuZ. POR EJEM-
PLO, EL AUMENTO EN LA CANTIDAD DE LUZ EMITIDA POR UNA SOLUCION
QUE CONTIENE ALCOMOL PUEDE SER EN PARTE DEBIDA A LA ALTERACION
DE LA TENSION SUPERFICIAL DE LA SOLUCION.

7) LA PRESENCIA DE MOLEGULAS ORGANICAS, PRODUCE EFECTOS SJ
MILARES A LAS SALES Y ACIDOS; LOS EFECTOS CUANTITATIVOS SON DEL
M1SMO ORDEN DE MAGNITUD,

LAas FIGURAS 18 Y |19 PRESENTAN LOS EFECTOS PRODUCIDOS POR
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DOS MOLECULAS ORGANICAS, LA UREA PROCEDE DE UNA WMANERA SIMILAR
A LOs Ac100s ¥ SALES. L METANOL SIN EMBARGO OBRA DE UNA MANERA
DISBTINTA QUE LA SUSTANCIA ANTERIOR, PUES AUMENTA LA LUZ EMITIDA

POR LA LLAMA,
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Fie. 18 v 19,- EFECTOS PRODUCIDOS POR MOLECULAS

ORGANICAS.

8) EL EFECTO DE DISMINUCION DE LA PRESION DEL GAS QUE NOR=
MALMENTE SE USA EN LA OPERACION £S INMEDIATAMENTE NOTADO EN LA
FIGURA 20, SE OBSERVA QUE ESTA PUEDE BAJAR LA CANTIDAD DE ELE~-

MENTO DETERMINADO EN UNA MUESTRA,
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Fie. 20.= EFECTOS PRODUCIDOS POR LA DI SMINUCION
DE LA PRESION.

9) LAS VARIACIONES DE LAS LECTURAS DE UN FOTOME TRO DE LLA=
MA SON MUCHO MAS DEPENDIENTES DE LAS FLUGTUACIONES DE LA PRE==

¢ SION DEL AIRE QUE DE LOS CAMBIOS DE LA PRESION DEL 6AS. LA Fioy
RA 21 Asi LO DEMUESTRA,
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Fie., 2l,~ EFECTOS DE VARIACION DE LA PRESION
DEL AIRE.

3 - JECNICAS
+
FRENTE A UN MATERIAL QUE PUEDE ANALIZARSE, NA™ v kK* por EL

FOTOMETRO DE LLAMA, SUS CONSTITUYENTES DEBEN ESTAR EN SOLUCION,
LA PARCIAL INSOLUBILIDAD, REQUIERE METODOS DE DISGREGACION, LA
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MAYOR(A DE LuS INVESTIGADORES DK PROGESOS FOTOMETRIGOS TIENEN
USADOS VARIAS MODIFICACIONES DEL GONOGIDO METODO DE DISOREGACION
DE J. LAWRENGE SiiTH, QUE PROGEDE A DESCOMPOMER LA MULSTRA Y
LUZOO EXTRAL €L MATERIAL FUNDIDO GON H,0. [L EXTRAGTO ACUOSO
CONTIENE A LOS ALCALINOS Y VARIADA. GANTIDAD OE CA, PROVENIENTE
EN SU MAYOR PARTE DEL CO 3CA. UTILIZABO EN LA FUSION, LAS GANTL
DADES VARIAN GON £L METODO DE EXTRAGCION DEL MATERIAL FUNDIDO.=

OTROS INVESTIGADORES MAY, QUE UTILIZAN, PARA MUGHAS GLASES
- DE MINERALES, .SILICATOS ¥ VIDRIOS, LA DISOREGAGIGN POR £ METODO
oE BeryELius ( MF » SO4 H2) 0 ALOGUNAS DK sus moDIFIcaciones (HF
+ CL odM).

ALsunAs TEENICAS DE FOTOMETRIA DE LLAMA NEGESITAN O INVOLY
CRAN STPARACIONES PAELIMINARKS DE LOS CLEMENTOS INTEAFERENTES,
OTRAS TEGNICAS SON LAS LLAMADAS "POR GOMPARAGIGN™ DONDE LA SOLY
Ci15N DEBGONOCIDA SE COMPARA GON UNA STANDARD A LA QUL SE INGOR-
PORS ALOUNA O TODAS LAS INTERFERENTES PRESIMTES CN LA 30LUCISN
o:scouootol- _

ALeunas AOREOAN CANTIDADES CONOGIDAS O EXGE30S 0 LOS GATIQ
NTS INTERFERENTES A AMBAS SOLUGIONKS CON © SIN REMOGION OE LOS
INTERFERENTLS DE LA SOLUGISN DESCONOGIDA POR enooéu © POR MEDIO
O UMA RESINA DE INTERGAMBIO 18MICO.

AUNQUE LA DETERMINACION FOTOMETRICA OE LOS ELEMENTOS ALGALY
NOS, ALCALINO-TZRREOS Y OTROS CLIMENTOS, TICNE UN GORTO TIEMPO
Oc ANALISIS, LA SCPARASION O/ ADICION som TEoNicAS DX PROBADA
EFIGAGIA PORQUE FAGILITAN Y SIMPLIFIGAN LA AGCGECSIBILIDAD AL ME~-
DIO EN ESENCIA DUSGADQ.- POR ESTA RAZON Y AUNQUE ES FILTYRADO PA-~
RA OBTENER UNA MAYOR PREGISION, SE MAGE EL STANDARD DK UNA SIMILY
TUD QUE LA ACERQUE MAS A LA spLuglén DESGONOGCIDA, TAlL comMo Puf
PROPUCSTO POR GILBERT Y OTROS,

MUCHOS DE LOS METODOS, DE FOTOMETRIA DE LLAMA, DEKSGRIPTOS
EMPLEAN UNA SOLUCIGON ACUOSA O AGIDA O MAGEN UNA EXTRACGISN AG10A
DC LA MUESTRA PARA LA DETERMINAGION DE LOS MCTALES ALCALINOS Y
ALGAL INO-TERREOS:, | -

CUANDO LA MULSTRA £E8 SOLUBLE EN AGUA O £¢1D0, LAas TécNicAs
SON PCRFECTAMENTE POSIBLES. LA EXTRACGION AGIDA TIENE LA DESVEN-
TAJA QUE EL REBIDVO INSOLUBLE OF LA MUKSTRA K8 ruucoéu DEL TIEM-

PO EMPLEADO &N II. ATAQU‘.
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EL DCSARROLLO DEL TUBO FOTOMULTIPLIGADOR PARA USO EN GONEX
168 CON KL CSPCOTOFOTSMETRO MA TENIDA UNA INGUESTIONASLE UTILI=
DAD PARA CL ANALISIS DE LLAMA, HOY ES POSISLE DEDIDO A LA SELEG
Gléﬂ D€ SENSIBILIDAD DEL FOTODETEGTOR SOBRE EL EIP(OTWOT&-.
TRO, ANALIZAR EN URA SOLA SOLUCISN UN WUMERO DE COMPONENTLS GOM
UNA VARIADA AMPLITUD DE eMiSidn,

EN TODOS LOS ANALISIS GUANTITATIVOS AL REALIZAR PRIMERAMEN
TC EL ANALISIS CUALITATIVO DA UNA 1DEA APROXIMADAMENTE GUANTITA
TIVA DC LOS GOMPONINTES DE UNA DADA SUSTANGIA, POR LO TANTO DE=
BC SCR TENIDO N GUENTA PARA LA PREPARAGION DE LOS STANDARDS,

LA PRESENCIA DC OTROS CLEMENTOS, AUNQUL NO PRCSENTES CSPEg
TRO OC LLAMA DEBE SCR TENIDA EN GUENTA PARA QUL Su INGLUSISN ©N
LAS SOLUGIONES STANDARDS SEA DEGIDIDA EN BASC A SUS EFLCTOS 30~
BRE LA EMISION DC LA MUESTRA,

EL TiEMPO DE ANALISIS PARA gomcENTAAGIONES DE NA® v K* co-
NOGIDOS, SE REGULA POR LAS PRESIONES DE GAS Y TAMBIEN POR EL A=
JUSTE DE RANURA, DEPENDIEMNDO CSTE ULTIMO DE LA GONCENTRAGION
otL ALGAL! A DECTERMINAR, - |

LAS LONGITUDES DE ONDA Y LOS ANCHOS DE RANURA USADOS NABI-
TUALMENTE CSTAN REGISTRADOS CN LA TASLA 111,

ELEMENTO ConcENTRAGISN  LowaiTvo OE ABERTURA DE
ONDA RANURA
PP, Fo M,

EL ORDEN DE ATOMIZACION DEL DLSGONOGIDO Y STANDARD £$ AL~
YERNADO EN LECTURAS SUCESIVAS, DE ESTL MODO; PRIMERO SE LKL LA
30LUG 1SN DESCONOGIDA ¥ LUEGO LA GONOGIDA, ‘SEOUIDA NUEVAMENTE POR
LA DESCONOG1DA,

Asl SE REALIZAN LAS SUGESIVAS LECTURAS DANDO RELAGIONES OC
DESCONOCIDO A CONOGIDO GUYAS DIFERENGIAS DEBEN SER MCNORLS QUE
L .-

DE £STA MANZRA SO DETERMINADOS LOS CLEOMENTOS ALCALINOS QUE
PRESENTAN ESPTCTRO DE LLAMA. CON RESPEGTO A LOS STANDARDS; UN
STANDARD I1DEAL SER(A CL SIMILAR EN COMPOSIGION A LA 30LUGISH DEA
CONOGIDA,
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CIERTAS CONSIDERACIONES SIMPLIFICAN LA PREPARACION DEL STAN
DARD, POR DEFINICION, SON EXCLUIDOS DE LA CONSIDERACION LOS ELE
MERTOS QUE ESTAN PRESENTES EN CONCENTRACIONES DEMASIADO BAJAS
PARA PRESENTAR ESPECTRO DE LLAMANO SON EXCITADOS POR LA LLAMA,
NO TIENEN REALCE O EFECTOS DEPRESIVOS Y NO CONTRIBUYEN NOTABLE-
MENTE A LOS ANTECEDENTES DE LLAMA,

POR TAL RAZON, EN MUCHOS CASOS LA RELACION ENTRE LA CONCEN
TRACION DE LOS ELEMENTOS Y LA EMISION DE ESTOS MISMOS, LINAL==
MENTE REGULAR SOBRE UN RANGO APRECIABLE DE LA COMCENTRACION, ES
PECIALMENTE EN LAS SOLUCIONES MAS DILUIDAS, ESTO HA SI1DO BIEN
DEMOSTRADO POR NUMEROSOS INVESTIGADORES, COMO SER GILBERT,HAWES
vy BEckMAN; CLOSE, SMiTH Y WATSON,ETC.

CALCULOS

EN EL CALCULO DE LOS RESULTADOS SE TOMARON EN CONSIDERACION
DOS FACTORES: |) LA RESPUESTA DE LA LLAMA NO ES LINEAL EN FUNw=
CION DE LA CONCENTRACION DE LOS ELEMENTOS ALCALINOS Y 2) LA RES
PUESTA DEL APARATO PARA UNA CONCENTRAGION DE ALCALI ES INUSUAL,
A MENOS QUE SE PREPARE UNA CURVA DE CALIBRACION, AJUSTANDO EL
INSTRUMENTO Y MACIENDO CONSTANTE EL REGISTRO, LA COMPENSACION DE
£505 FACTORES SE EFECTUS ADOPTANDO EL SIGUIENTE METODO EMPIRI=

co:
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F16. 22.~ CONCENTRACION DE NA ~ RESPUESTA A 589uM,
con (A) ABERTURA DE RANURA DE O,2um, Y
(B) coNn ABERTURA DE RANURA DE O, lmm,
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F1e. 23.~ CONCENTRACION DE K = RESPUESTA A
767 pm, coN (A) ABERTURA DE RANURA

pE 0,3 MM, v (B) con ABERTURA DE
RANURA DE O, lmm,

puesT

progs

Cena *lmic.en

Fie, 24,~ CURVA DE CALIBRACION STANDARD.

SOBRE LA CURVA DE GALIBRACION STANDARD ILUSTRADA EN LA Fl=
GURA 24 FUERON TRAZADAS TANGENTES (RA y Rg),.=
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Fire, 25.,= RESPUESTAS DEL INSTRUMENTO = INTER-
SECCION DE LA CURVA,

LA INTERSEGGION DE LAS TANGENTES CON EL EJE DE COORDENADAS,
DONDE SE INSCRIBEN LAS RESPUESTAS (IA E I1B) SERA EL DIBUJO DE
LA FIGURA 25, DONDE ESTAN RELACIONADAS LAS RESPUESTAS DEL APARA
TO CON LOS VALORES DE LOS PUNTOS DE INTERSECCION DEL DiBuJO 24,

EN LA DETERMINACION DE UN DESGONOCIDO, EL INSTRUMENTO RES=
PONDE CON LOS VALORES X E ¥ X POR UN STANDARD conocipo (s) E X
POR UNA SOLUCION DESCONOCIDA (D), POR MEDIO DE LA CURVA "RES—= ’
PUESTA = INTERSEPCION" (F10., 25) SE PUEDE OBTENER UN PROMEDIO DE
INTERSEPCION, |, DETERMINADO POR EL PUNTO MEDIO ENTRE X E Y. ES
POSIBLE ENTONCES ESTABLECER LA SIGUIENTE RELACION:

_Z_:;+. 'S

Y - D

S1ENDO: '

X: RESPUESTA PARA LA SOLUCION CONOGCIDA,

Y: RESPUESTA PARA LA SOLUGION DESCONOCIDA,

I: INTERSECCION EN EL EJE DE RESPUESTA, DE LA LINEA TANGENTE A
LA CURVA "RESPUESTA- CONCENTRACION", EN EL PUNTO MEDIO DE
XE X~

$: CONCENTRACION DE LA SOLUCION STANDARD,

D: CONCENTRACION DE LA SOLUCION DESCONOGCIDA.

LA REPRESENTACION GEOMETRICA DE ESA RELACION ES LA FlGURA

24 ,=
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_ Concentrecion

Fi1e, 26.= VARIACIONES EN "RESPUESTAS = CONCEN=-
TRACION", CURVAS DEBIDAS A DIFEREN=-
GIAS EN LA LLAMA DEL INSTRUMENTO.
LAs curvAs A, B v C, SE REGISTRARON LUEGO DE UN NUMERO DE
DETERMINACIONES A DIFERENTES TIEMPOS Y CON ESCASA DIFERENCIA DE
_UNA A OTRA DETERMINACION,
LAS VARIACIONES FUERON DEBIDAS A LAS CONDICIONES DEL INS—=

TRUMENTO Y A LAS DIFERENCIAS EN LAS LLAMAS,’

DE LA RELACION ANTERIOR Y DE LA FIGURA 25 SE PUEDE MAGER

DOS SUPOSICIONES!

1) QUE LA CURVA "RESPUESTA = CONCENTRACION" ES LINEAL ENTRE X E
X, ¥ 2) QUE LAS GURVAS A,B ¥ C SON UNIDAS EN UN MISMO PUNTO
QUE PUEDE SER EL MISMO |, SEAN X E ¥ EN LAS CuRVAs A,B v C,

ESAS CONDICIONES USUALMENTE PREVALECEN CUANDO SON TOMADAS

PRECAUCIONES COM LA APUESTA DEL INSTRUMENTO Y CUANDO X E Y DIFIE

REN ENTRE Si nNo mAs oe 10%.-
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APLICACION A LA DETERMINACION DE NA* v K* EN CEMENTOS PORTLAND
Y REFRACTARI0S; MEZCLAS v SILICATOS SIMILARES,

CONSIDERACIONES SOBRE. EL METODO GRAVIMETRICO

SALYO TRASAJOS PARA MATCRIALES £sPEeiricos, gL wéTovo coy
PLETO OE J, LAWRENGE SMITH PARA EsTIMAGISN DE Na ¥ K g3 TEDIOSO
Y EL TIEWPO EMPLEADO Y LAS CONDIGIONES SPTIMAS PARA KL ANALISIS
NO PUCDEN SER OBTENIDAS DE UNA SOLA VEZ,

VARIAS 40DIFIGASIONES OEL METODO SON DADAS POR HILLEBRAND
vy LunogLs, DIVERSOS POBISLES ERRORES 3ON INHCRENTES EN CSE PRQ
GEOIMIENTO! |

1) gL AnALISYTS M0 £37R ABSOLUTAMENTL SEOURO QUE AA MEZGLA
DC GLORUROS OBTENIDOS SEA LIBRE DL OTROS ELEWENTOS QUE NO s:an
K v Na (poorfa wasgn Li) : '

2) LA canTiDAD DX GLORUROS ALGALINGS OBTCNIDOS 8C LA PE--
QUERA MUCSTRA NORMALMENTE USADA, €S FRECUENTEMENTE MUY PGBA,
Asl QuE PEQUENOS CRROMES EN LA PESADA DAN APREGIABLES CRNORLS
IN LOS RESULYADOS, |

3) EL NA £3 USUALMENTE OBTENIDO POR DIFERENCIA ¥ €L K ES

DETERMINADO GOMO CLOROPLATINATO, CN LA MEZCLA Ok CLOAUROS. Cop
SEGUENTEMENTE UN EAROR €N LA DCTCRMINAGION DEL K €3 REFLEJADO
EN £0 NA OBTENIDO POR DIFERENGIA,

EL AvmENTO DEL INTERES €9 €1 0OFENIDO DE ALGALIS £W CEMEN
TOS NA QUIADO A AUMENTAR LA DEMANDA PARA DETERMINAR, ONA2 v OK2
CONTENIDOS EN EL MATERIAL CITADO Y EN LAS MATERIAS PRIMAS ME——
DIANTE LAS CUALES SC FABRIGA Y HA AUMENTADO LA NECESIDAD DE MK
JORAR Los uETODOS ExiSTENTCLS,

ESTAS NECESIDADES MAM S1D0 LLENADAS EN-ESTE GASO POR UN ME
TODO QUE UTILIZA EL ESPECWOrOFSMETRO DE LLAMA,

FRENTE A UN MATERIAL QUE PUEDE ANALIZARSE POR EL CSPECTRO-
FOTOMETRO DE LLAMA, SUS GONSTITUYENTES OCBEN CSTAR EN 80LUSI SN,
LA CAS! COMPLETA SOLUSILIDAD DE uN oeMente tn HC! Diwuioo mack

POSIBLE EL RELATIVAMENTE SIMPLE nttooo DE LA FOTOMETRIA OE LLA~
MA,
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LA INSOLUBILIDAD PARGIAL DE CASI TODAS LAS MATERIAS PRIMAS
PARA GEMENYOS REQUIERE ovnos wivooas De DiIsoLueidn o ALcALls,

Una mavorla oc INVESTIGADORES DE PROGESOS rotomfrtRrices TIg
NEN USADAS VARIAS MODIFIGACIONES DKL SIEN conoc D0 METeDc oL J.
Lawagner SuiTH, O Fusidn, QUE PROGEDE A DLSGOMPONER LA MUESTRA
LUEGO 8K EXTRAE EL MATERIAL FUNDIDO CON H20, EL EXTRAGTO AGUOSO
COMTIENE CLEMENTOS ALGALINOS Y VARIADA CANTIDAD DE CA DERIVADO
MAYORMENTE OC CO3CA uT1L1ZADO EN L mEToDO DE rusidm,

EL PREZSENTE TRABAJO Puf ENCAMINADO A DESARROLAR uN METODO
" EXAGTO QUE PZRMITE EL USO DE UN GEMENTO QuiMICO EN LAS sOLUGIO-
NES STANDARDS EMPLLADAS GOMO GEMENTO TEST100 EN FOTOMETRIA DX
LLAMA, .

LA PREPARACISN DE LAS SOLUGIONES STANDARDS Y £t mérooo o
LEGTURA FOTORETRIGA ADOPTADOS PARA LAS OETEAMINASIONES FUE simy
LAR AL A.S,T.M,

CoN RESPECTO AL ATAQUL Y DESGOMPOSIGION DL LAS MUESTRAS I}
soLueLEs &N Acipos, £sTc sk meaL1zd ror u méToDO DE BemzELius
uo017r1eA00 (Cl 04 « W), NOTANDOSE QUE PARA ESTE 0ASO Ful uks
grectivo v REPIDO Que £L METODO DE Fusidm DE J.LAWRENGE SuiTH,

PARA MAGER WAS EXAGTA LA SIMILITUD DK LAS SOLUGIONES DL
LAS MUCSTRAS A LAS SOLUSIONES STANDARDS, SL REMOVIERON GOMPLETA
MENTE LOS COMPONENTES DE ELLAS A EXCEPGION DC LOS ELEMCNTOS AL=
GALINOS, ADIGIONANDOSE LUKGO CA TN CONGENTRASIONES SIMILAR A LA
OL LOS STANDARDGGDS EETA-MANEAA.ST romed un MUCVO coMENTO quiny
60 &% 10ENTICAS CONDICIONES DEL STANDARD, GON RLSPEGTO A LAS I}
TERFERENGIAS, PLRO VARIANDO LA CONGINTRAGISN DL LOS CLECMINYOS
ALCAL INOS, .

REACTIVOS

A) Sorueibn pE CI2CA: St AoRzoAnos 300 ML, DE H20 BESTILA=-
DA A 12,5 on, DK CO3CA g uN vASO OE 1500 ML, AGITANDO CONTI=-
NUAMENTE S8E ADIGIONS €N FORMA LENTA 500ML, oC HCI (D1l,18), En-
FRIOSE LA SOLUCION A LA TEMPEZRATURA AMBIENTE, SE FILTRS RECO--
01€NDOSE EN UN MATRAZ DK | LT, CNARASANDO Y HOMOGENIZANDO, DE
ESTA MANEAA SE PREPARS NA soLucidn ue coutdnia €3,000ePu. DX
ca (6,3%). _

8) SoLucidn ok CINA v CIK: St ououn:m 1,8858 on, oL
CINA v 1,5830 or, DE CIK (PReviAMENTE 3EGADOS A 105-110°C DuRAy
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TE 2 8, ) EN H20 v SE DILUYERON A UN LITRO EN MATRAZ, ESTA so-
Luctién contenia 1000pPu, (0,10%) D GADA UNO DL LOS GOMPONENTES
coMo ONA2 v OK2,
6) SOLUGISN STANDARD: SE PREPARS SEOUN LA SIOUIENTEZ DIAGRA
MAGISN:

Ez;nouac|6n oL LOS Comprosti6i6n oE LOS VoLuMgn

SOLUC | ON coucturnactzi SoLue 1N Sosuc|2=
: Cn ONA2 v OK2  GI2CA CINAG

. |K ot

N  ppu, ¢ ML, ML, ML,

| 100 0,0100 200 200 © 2000

2 75 0yoors 100 78 1000

3 50 0,0050 100 50 1000

4 25 0,0025 100 25 1000

[ 10 0,0010 100 10 1000

6 0 0 100 0 100
—1 100 00100 0 100 100

Los voLdwenEs REQUERIDOS DE LAS soLucionts DC CINA, CIK v
Cl2CA St MIDIERON GON PIPETAS CAL IBRADAS,

CADA UNA DE LAS SOLUGIONES STANDARD SE GONSERVARON LUEGO
DE PREPARADAS KN FRASCOS DE MATERIAL PLASTICO, PARA CVITAR L
POSIBLE INTERCAMBIO DE IONES DE LOS COMPOENTES DE LOS FRASGOS
DT VIDRIO A LA S0LUGION,
CALIBRAGION DEL APARATO

SE REALIZARON LAS SIGUIECNTES OPERAGIONES!

1°) GALKNTAMIENYD DEL APABAYQ X ABIATE DE ALAMA: ST CONCS
76 A LA GORRIENTE, ASTANDOSE LA PRESISN DEL AIRE A APROXIMADA
MENTE 10 LIBRAS POR PULOADA CUADRADA Y LA DEL 6AS A APROXIMADA=
MENTE 5 LIBRAS POR PULGADA CUADRADA, Y SE ENCENDIS EL QUEMADOR,
Luceo DEZ POGOS MINUTOS CON EL TUSO TN POSIGISN VERTIGAL,YGON KL
80Tén CORRESPONDIENTE, st AJUSTS €sTe (EL TUSO) A APROXIMADAMEN
ve 1/8 A |/4 PULGADAS DEBAJO DE LA PARTE MAS ALTA DEL QUEMADOR,

UNA VEZ AJUSTADA LA RELAGION AIRE=OAS, LA LLAMA ES BIEN V)
SIBLE Y SU ALTURA €S DE 5 A 6 PULOADAS GON UN cowo OE /8 PuLap
DAS SOBRE LA REJILLA DEL QUEMADOR, LOS CONOS DEBEN SER UNIFORMES
QUIETOS Y DE UN GOLOR AZUL O AZUL~VERDOSO, EL SISTEMA 3£ DEJS
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ESTABILIZAR DURANTE 30 MiInuYOS,

2°) PRogeaq 0K CALIRRARIONT A) ST ENCONTRO LA POSICIéN Co-
RREGYA, CON EL DIAL DE LONGITUDES DE ONDE, CORRESPONDIENTE AL L
LEMENTO A DETERMINAR, POR PULVERIZACION DE ALOUNOS DE LOS STAN-
DARDS; 80LUCISN N® 7 (LISRE DE CA) Y MOVIENDO €L SELECTOR DL Off
DAS, LENTAMENTE ATRAS ¥ ADCLANTE A GADA LADO DE LA LONGITUD OZ
ONDA INDICADA PARA CL ELEMENTO NASTA ENGONTRAR LA MAXIMA DEFLC=
X15m €N LA £8CALA. F1u88C CL SELEGTOR N ESE PUNTO, LOS conTRO-
LES, GRBLSO Y FINO, FUCRON USADOS PARA AJUSTAR LAS DESVIAGIONES
EN EL RANGO OE 90 A 100,- '
| 8) PREVIO LAVADO GON LA $OLUGISN A LEER ST VERTIS EN EL A=
TOMIZADOR LA 30LUGI N STANSARD NO | v AJSTSSE GON LOS GONTRO——
LES GRUESO Y FINC MASTA LA MEDIOA 100, Lucoo st REPIWS LA MISMA
OPERAGISN 0OM LA 30LUGISH NO 6 CN KL ATOMIZADOR, AJUSTANDOSE
GOM EL "BOTON DE AJUSTE GERO™ MASTA LECR GERO EN LA ESGALA,

ESTAS DOS QPERACIONES (100 v O) SE REPITICRON HASTA QUE NO
FUE'NEGESARIA CORREGCGION ALOUNA AL CAMBIAR KSTAS DOS SOLUGIONES
enrae sf.

¢) VERT18SE LUEGO LA SOLUGION STANDARD N°® 2(7SpPM,). EN EL
ATOMIZADOR ¥ EFECTUSSE LA LEGTURA VOLVIENDO A GOMPROBARSE CL OF
RO CON LA SOLUCISN N® 6 v EL 100 cON LA sOLUGION N° |, EsTas Dos
ULTIMAS LECTURAS SIRVIERON PARA EVALUAR LA LEGTURA MEGMA GON LA
soLUCION N° 2, Si EALLAS MO ESTUVIERAN KN LOS VALORELS GLRO & OIEN
O CLRGCANAS A ELLOS, LA LECTURA DE LA soLuUcIOn N° 2 peseria REcHp
ZARSE,

D) DE UNA MANERA SIMILAR SE DETERMINARON Y REQ)STRARON €N
EL DIBUJO LAS LEGTURAS DE LAS OTRAS SOLLCIONES STANDARDS (N°®3,4
v 5), compPARANDO TauBIfN €L O ¥ 100 pPm, Somo N (),

€) SE DIBUJARON LAS GURVAS DE CALIBRAGISN PARA CADA 6x1DO
" SOBRL PAPEL MILIMETRADO, DE TAL FORMA QUE CADA DIVISION £N LAS
ORDENADAS, REPRESENTS UNIDADES DE LAS LECTURAS MEDIDAS Y GADA DY
VISISN EN LAS ABSGISAS REPRESENTS GONGENTRAGISN UNITARIAL IPPm,
6 0,01% oeL 6x100 ALCALINO,

A) MATERIAM INAQLUBLE £8 AgipDas: St PESARrom o 0,5 A 1,0

OR, DE LA MULSTRA FINAMENTE PULVBRIZADA Y PASADA POR TAMIZ N°
200, EN GAPSULA DE PLATINO 8L ATAGARON CON 1S5uL. DE CIO4H 1311
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AGREZOANDOSE A CONTINUAGION 10ML, OC HF Y SE CVAPORARON SOBREL BA
NO DE ARENA HASTA QUL DESARRGLLARON LOS HUMOS BLANGOS, ,

DEJOSE ENFRIAR LA CAPSULA, LAVANDOSE LAS PAREDES GON AGUA
OLSTILADA (10 ML, APROX,) Y VOLVIENDO A EVAPORAR HASTA NULVA A=
PARIGION DC LOS HUMOS BLANGOS. PARA LA DISOLUGION DE MATERIALLS
!.'RAOYAN'_OS A ALTAS TEM.RAYWAS. -fUE NECESARIO REPETIR LA ADQ
ci1oN ot HF,

UNA VEZ DISUCLYA LA MUESTAA SE CONTINUG EL GALENTAMIENTO
MASTA SEQUEDAD; ENFRIANDOSE ¥ AGRzeANDOSE LUEGO SO MiL., DC AGUA
DESTILADA; CALENTSSE WASTA DISOLUCISN DE LAS SALES, DONDE LAS
SALES FUCRON DIPfCILMENTE SOLUBLES, ST AGRE®S unos 10ML, DE HCI
111 PARA PAVORECER LA DIsoLuc!éwn,

LA poLUGIon st DEJS DECANTAR ¥ St FiILTRO A TRavés DK ParrL
DE FiILTRO S$ ﬂ.@z.;IAIDA sLANSA, § CQuivaLENTE, AEeoolfnDosE kx
VASO DE 250m.,

A LA GAPSULA DONDE SE ATACO LA MUESTRA SE LE ADICION® 30ML
DE AGUA DESTILADA, SE LLEVO A EauLLiCISN, SE DEcANTS EL RESIDUO
v 3¢ FILTRS A TRavEs DEL MISHO FILTRO ANTERIOR AL VASO DK 250mL.,
uNIENDOSE AL LIQUIDO ANTERIOR, ESTA OPERAGION DE ADICION OE AGUA
"DECANTAGION ¥ FILTRAGION SE REPITIS TRES vEces MAs. Fimawmente
EL RESIBUC SE LAVS EN EL FILTRO CON AGUA CALIENTE,

EL VASO DE 250ML, CON EL FILTRADO v LOS LIQUIDOS OE LAVADOS
8c CUBRIS CON VIDRIO DL AELOV ¥ SK LLEVE A EBULLICION MASTA RE-
DUGIR EL VOLUMEN HASTA APROXIMADAMENTE UNOS SOuL.

LA s0LuUCION SE ENFRIS A LA TEMPERATURA AMBIENTE Y ST ADi==
ciond 3 A 4 on, DE CO3 (NH4)2 €n POLVO Y VOLVISSO A MERVIR PO
UNOS SEGUNDOS, FILTRANDOLA A TRAVES DE PAFEL SS 5892. BANDA BLAN
GA, RECOGIENDO EN UN VASO DE 250 ML.

EL RESIDUO SE TRANSFIRIO AL PAPEL DE FILTRO Y SE LAVS GIN=
60 vEcts conN soLuciSn rria oe CO3 (NM4)2,-

EL FILTRADO SE EVAPORS MASTA UN vOLUMEN DL SOML, EVITANDO
LAS PERDIDAS DEL MATERIAL A TRAVES DE LA EFERVESCENCIA & Csoare
VIOLENTO DE GASES,

ESTO PUEDE SER MECHO RAPIDAMENTE COLOCANDO EL VASO CUBIER=
TO O A BAJUA TEMPERATURA EN UMA PLANCHA CALIENTE.

Sc_ADICIONS LUEGD A LA SOLUGISN UNA GOTA DE INDIGADOR ROJO
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DE METILO (20R./LT. ALCOHOLIGO) Y UNAS POCAS @0TAS DE HC! con—
GENTRADO HASTA NEUTRALIZAGION. SE ENFRIG A TEMPERATURA AMBIENTE
Y SE TRANSVASS A UN MATRAZ AFORADO Of 100 ML, QUE cONTEnfA tOML,
DE soLuctION pE CI2CA (112,5 oRr./LT. )=

LA CAPACIDAD DEL MATRAZ DEBEL SER TAL, QUE LA CONGENTRACISN
0L ONA2 8 OK2 no £xceDAN OE 100PPM. Y SU GONTENIDO EN Cl2CA DE-
BE SER DE I1OML. DE LA soLucidn (112,5 er./LT.) POR cADA 100 mL,
DE CAPACIDAD DEL MATRAZ,

St ENRRASS CON H20 DESTILADA Y SE HOMOGENE1Z8 BIEN, DETER-
MINANDOSE LUEGO LOS OX1D08 DE NA Y K CONTENIDOS EN LA SOLUCION,
POR EL METODO LSPLCTROFOTOMETRICO DE LLAMA,

8) MAIERIAL soLuBLk EN AgiDgg: St pesAmoN 0,5 A 1,00R, OC
MUESTRA EN UN VASO DE 250 ML. DISPERSANDOLA GOM 10 A 25 ML. OE
H20 DESTILADA. A GONTINUAGION ST AGREGARON AGITANDO, Smi. DE
HC! (0:1,18) DILUYENDO INMEDIATAMENTE CON SOML. Of H20 DESTILA
DA Y DESTRUYENDO CON UNA VARILLA LOS TROZOS DE CEMENTO QUE QUL
DARON AGLOMERADOS. DIGIRIOSE DURANTE |5 MINUTOS EN BARO GALIEN
TE,FILTRANDOSE LUEGO A TRAVES DE UN PAPEL DE FILTRO DL PORO ML
DIANOG S5 5892,BANDA BLANCA, A UN VASO DE 250 ML,

SE LAVARON EL VASO Y EL FILTRO GON H20 GALIENTE, CONTINUAYN
DOSE GOMO EN A),

¢) DETERMINAGIGN DE ONA2: SE CALENTS CL APARATO Y SE AWS
TO LA LLAMA COMO S MIZO CON LOS STANDARDS.

ENCOMTRADO EL PUNTO DE MAXIMA DEFLEXION EN LA ESCALA DE
LONGITUD DE ONDA PARA EL ONA2 DE LA sowucidm Lisre o Ca**(N°7)
FIu8SE CL SELECTOR DE LONGITUD D ONDA ENESE PUNTO, DE LA WISMA
MANERA COMO SE IAND1GO EN LA CALIBRAGION DEL APARATO,

ENTONCES USANDO EN FORMA ALTEZRNADA LAS SOLUGCIONES STANDARDS
N 6 ¥ N° | FIVARONSE EL O Y 100 DE LA ESCALA AJUSTANDO LOS
CONTROLES GRUESO Y FINO,

EN BASE A ESE AJUSTE ATOMIZOSE LA SOLUCIGN DESCONOGIDA A=
NOTANDOSE LA LECTURA DE LA ESCALA DEL APARATO,

EN LA CURVA STANDARD GORRESPONDIENTE A ONA2 st crectud LA
LEGTURA PARA MEDICION LEfDA EN €L APARATO,

ESE VALOR DEBE COINGIDIR GON UNA DIVISION EN LA ESCALA,AL
IGUAL QUE LAS LECTURAS DE LAS SOLUCIONES N° | v N°G pEsEN GON-
FIRMAR LOS VALORES ESTABLEGIDOS DURANTE LA GALIBRAGCION.
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Si NO suceot Asf, DEDE MONTARSE L APARATO PARA EL CALIBRA
DO ORIGINAL, :
FINALMENTE SE ALTERNS EL USO DE LA SOLUCION DESCONOGIDA
CON UNA DE LAS SOLUCIONES STANDARD UTILIZADAS PARA CONSTRUIR
LA CURVA, EMPLEANDO LA QUE COINCIDIO POR SU CONGENTRACION CON
LA PARTE DE LA ESGALA QUE SE uTILIZO,
D) W RE OK2: SE £FECTUO DE LA MISMA MANERA QUE
LA DESCRIPTA PARA EL ONA2, EXCEPTO EN LA LONGITUD DE ONDA, CN
QUE EL SELECTOR DEBIO SER FIJADO EN EL PUNTOC DE MAXIMA DEFLEXI1ON
DE LA ESCALA PARA EL OK2, usANDO SoLuCIén STANDARD N° 7,=
USANDO EL PROMEDIO DE LEGTURAS REGISTRADAS PARA LOS ONA2 v
OK2 EN LAS MUESTRAS DESCONOCIDAS, SE LEYERON LAS CONCENTRAGO==
NES EN PPM, EN LA CURVA DE CALIBRACION, ‘St LA SOLUCION DE LA
MUESTRA GONTENFA | BR, POR 100 ML, DE SOLUCION, IPPM, REFRESENTO
0,017 oe &xi1p0 ALCALINO,
Los cALcuLos TAauBIEN PUEDEN EFECTUARSE ASH:

%ONA2 6 OK2 : CXxV
P x 10000

$1ENDOS .
C: PP, DE ONA2 & OK2 LEIDOS EN LA CURVA.

V: VOLUMEN DEL MATRAZ AFORADO QUE CONTIENE LA MUESTRA,EN ML,

P: PEso DE LA MUESTRA, EN OR, -
10,000:PPu, DE LA SOLUCION STANDARD EQUIVALENTE A | DE ONA2 & OK2,

r

- —
smirancia

13

F1e.27.= Gr SOLU~ .
t@ = (3 £ - [ S0 0 7o [ % ppm 0N, ADAS “EN

ESTETRATAJO,
X e




° Roswra1 0.3 mm.

Max. d’ ':.::a.b?UDJ 769

] ™ M “ % % % —% % pm OK,

F16.28.~ GRAFIGCO DE CAL IBRAGION CONSTRUIDO CON
LAS SOLUCIONES STANDARDS,Y UTILIZADO
PARA DETERMINAR LOS CONTENIDOS EN OK2
DE LAS MUESTRAS PRESENTADAS EN ESTE
TRABAJO,

PROCED M
EL TAMATO DE LA MUESTRA DEPENDE DEL CONTENIDO EN CA*'y AL=-
CALINOS EN EL MATERIAL. EN ANALISIS DE SILICATOS CON BAJO CONTE
nipo en CA*Y, oese Tomarse 0,5 GR. DE MUESTRA. SIN EMBARGO, CO=-

MO LOS CEMENTOS Y SUS MATERIAS PRIMAS CONTIENEN GRAN CANTIDAP
pe CA™* CON RELATIVAMENTE BAJA CANTIDAD DE SILIGATOS INSOLUBLES,
DEBEN SER USADOS EN MAYOR CANTIDAD PARA SER DESCOMPUESTOS,

LOS ELEMENTOS ALCALINOS CONTENIDOS DEBEN SER TAMBIEN GONSL
DERADOS EN EL TAMANC DE LA MUESTRA Y EN LA CANTIDAD DE LA DILU=
CION FINAL DONDE EL MAXIMO DE CONCENTRACION DE ONA2 & OK2 no bg
BE EXCEDER LOS 100PPM, QUE ES EL MAXIMO DE GONCENTRACION DE LA
SOLUCION STANDARD,

EL FILTRADO OBTENIDO LUEGO DEL TRATAMIENTO coN CO3 (NH4)2,
€S MUY BAJO EN CONTENIDO DE CA''., POR LO TANTO LA ADIGION DE
CI2CA A LAS SOLUCIONES DE MUESTRAS LAS MACE COMPARABLES EN CON=-
cENTRACION DE CA*™ ¥ AcIDO A LAS SOLUGIONES STANDARDS B8 ALCA=-
LIS,

EL FILTRADO FINAL ES REDUCIDO A UNOS 50ML., NO SOLAMENTE
PARA PERMITIR TRA“SFERIRLO A UN MATRAZ DE 100ML, SINO PARA ELI=
MINAR EL CO3 (NH4)2.-
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St 2L CP3 (NH4)2 o £5 CLIMINADO, BN LA MUTRALIZASION SC
FORMARIA UNA GANTIBAD ExocsivA O CINNA qut INTERFERIRIA £ LA
pETEAMINAGISN DE NA®, '

EL VOLUMEN FINAL DE LA SOLUCION DEPENDE DEL GONTENIDO EN
ALGALI. LA cONGENTRAGKSN DEBE GUBRIN GERCA DE LAS 100PPM,~POR
EJEMPLO, 81 UN ORAMO DE MULSTRA K8 USADO Y SE ESPERA QUK €L O
TENIDO KN ONA2 sca o | A 2 X LA s0LusiOn PAsariA LOs 200m.. EN
EL CASO DZ DCSCOMOGERSE EL GCONTENIDO DT ALGALI, LS MEJOR PRALPA-
RAR UN PEQUERNO VOLUMEN Y LUCGO S} £3 NEGCSARIO MAGER LA DILUGISN
oL UNA PORGISN ALfeuUOTA, POR ADIGISN DE UNA GANTIDAD APROPIADA
oE S0LUSISN oE Cl2CA,

JRARAJO EXPERIMENTAL

SE ANALIZARON AB MUESTRAS DX MATERIAL ATAGABLE POR G100,
TALES FUCAON LOS GEMENTOS POATLAND; COMO CJEMPLO, DE MATERIAL L
 MATAGABLE & PARSIALMENTE ATAGABLE POR AGIDO, SE ANALIZARSN: 7
MUESTRAS DE CEMENTOS REFRACTARIOS, 3 MUESTRAS DE TIERRAS REFRAG
TARIAS, 2 MUCSTRAS DK BIGICATOS VY UNA MUZSTRA DL UN FELDLSPATO.

Teoas Esvas rucnon ramsifn vEriricaDAs Por tL mEToDo eRA-
vINETRIGO, EMPLEANDO EL CISPTH2 PARA LA DETZAMINAGISN DE NA® v
ALGULANDO €L K* POR DIFERENGIA DL LA SUMA DK LOS DOS SULFATOS
ALCALINOS. LOS RESULTADOS FUKRON EXPRESAOOS EN 6%1DO DE LOS ME-
TALES ALCALINOS, |

A TRavs oL LOS ENSAYOS REALIZADOS OBTUVIERONST RESULYADOS
MUY AGEPTABLES, LOS QUE FUCRON REGISTRADOS EN LAS TastAs IV, B,
Vi v Vi,

LOS REACTIVOS EMPLEADOS [N LOS DISTINTOS PASOS DEL TRABAJO
rovoufTRice rucmon LOS siouIENTES?

EL CO3CA EMPLEADO PARA LA PREPARACISN DE LA SOLUGIGN 3TAN-
DARD DE C12CA, ruf D MAROA ANALAR.P.A. EL HCI UTILIZADO PARA
LOS DISTINTOS PASOS Fuf DE MARGA ATANOR P.A, EL CINA guPLEADO
PARA PRZPARAGION DE LAS DISTINTAS SODUGIONES STANDARDS ruf oL
MARCA E. Mcmok, DARMSTADT.PA. EL CIK P,A, UTILIZADO PARA LA PRE
PARAGION DE LAS SOLUGIONEG STANDARDS ruf Or mARGA RizoEL-0C
HAEN A~G, DK LA MISMA MARCA FUKRON LOS KciDos NF v CIO4M empLck
00S EN LA DISGREGAGISN DE LAS MULSTRAS INSOLUBLES & PARGIALMEYN
Te soLusiLes £n K100, EL CO3(NM4)2 p.A. DNPLEADO FUt DE MARGA



ANALAR,

DIAMOND Y BEAN PROBARON QUE A LA LONGITUD DE ONDA USADA EN
* *¢
La DETERKINACION FOTOMETRICA DEL NA", EL CA™ PRESENTE EN LA SQ
LUCION CAUSA ALGUNA INTERFERENGIA. SIN EMBARGO, TODAS LAS SDLU-

64~

CIONLS, STANDARDS Y MUESTRAS, GONTIENEN GANTIDADES IQUALES DL

CA*®, queDANDO Asi COMPENSADOS LOS EFEETOS QUE £STE CAUSA EN LAS

SOLUGIONES,

JABLA_IV.~ DETERMINACIONES GRAVIMETRICAS Y ESPECTROFOTOMETRICAS
DE _LLAMA, DE ONA2 EN CEMCNTOS (MUEZSTRAS SOLUBLES EN

Acipos)

MUESTRA MATERIAL MET,GRAVIM, MLy, Esprerrororomf DIFERENCIAS

NO o -~L81GQ8 DL LALANA T
AsS,T,M, PROPVESTO ASTM' GRAVIM,

4 T 0,67 0,67 0,67 (0} 0
5 CEMENTO 0,70 0,7! 0,71 0 0,01
6 Czvenvo 0,82 0,73 0,78 0 +0,0!
7 CLMENTO 0,68 0,67 0,67 0 «0,01
8 CeEMENTO 0,86 0,88 0,88 0 0,02
9 CemeENTO 0,82 0,79 0,80 +0,01 =0,02
10 Cemgnvo 0,78 0,78 0,79 +0,01 0,04
Il Cemenvo 0,86 0,86 0,85 «0,01 0,01
12 Cemento 0,69 0,72 0,73 «0,01 0,04
13 Cowento 0,76 0,76 0,77  +0,01 40,01
14 CEMENTO 0,11 0,06 0,07 +0,01 0,04
5 CrmgnTO 0,12 o, 0,13 +0,02 +0,0!
16 CemenTo 0,09 0,08 0,08 0 0,0l
17 CEMENTO 0,17 0,16 0,17 +0,01 0
18 Cemgnvo 0,06 0,07 0,07 0 +0,0!
19 CeMENTO - 0,04 0,04 0 -
20  CeMEnTo 0,77 0,72 0,72 0 =0,08
21 QGMENTO -— 0,12 o, =0,0l -
22 CEmMENTO -~ 0,14 0,18 «0,01 -
23 CEMENTO = = o, 0,11 0 -
24 GMENTO 1,08 1,09 1,08 =0, O} 0
25 CEMENTO - 1,09 1,08 -0, 0l -



-

CoNTINUAGION DE LA TasLA IV:.

MUESTRA MATERIAL MEY,GRAVIM, MEY.EspecTrRoFoToMf DIFERENCIAS
N® % J81603 _DE _LLAMA LSON
A.S,TM, PROPUESTO ASTM GRAVIM,
26 CEMENTO - 0,07 0,06 =0,01 -
{4 CeMenYo - 0,03 0,04 +0,01 -
28 Cemenyo - 0,14 0,18 +0,01 -
29 CeueENTO - Q,18 0,18 0 -
30 Cemenvo 0,07 0,06 0,08  =0,01 0,02
31 CEmMENTO - 0,06 0,04 0,02 -
32 CeMeNnTO - 0,03 0,02 «0,0l -
33 Cemgnro -— 0,07 0,07 0 -
34 CemenTO - 0,07 0,09 +0,02 -
35 CzMENTO -— 0,11 0,11 0 -
36 CEMENTO 0,17 0,17 0,18 +0,01 «0,01
37 Cemento 0,88 0,85 0,85 0 0,03
38 Ceugnro 0,54 0,57 0,56 0,01 -
47 CeEmENTO - 0,82 0,83 «0,01 -
48 CemgnTto - 0,06 0,06 0 -
49 CeMENTO -— 0,65 0,\63 +0,03 -
50  CeMeNnTO - 0, 6! 0,61} 0 -
51\ CementO - 0,06 0,07 +0,0} -
52 CemenTo - 0,89 0,87 ~0,02 -
53 CemeEnToO - 0,24 0,25 «0,0\ -
54 Cemento -— 0,64 0,64 0 -
55 CEMENTO - o, 1! 0,10 «0,0! -
56 Cenenvo - 0,90 0,91 +0,0} -
57 CeMENTO -— 0,07 0,07 0 -
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JABLA V.- DETERMINAG)ONES GRAVIMETRICAS Y ESPECTROFOTOMETRICAS
RE_LLAMA, DE OK2 EN CEMENTOS ( MUESTRAS SOLUBLES EN

Acipo)

MUESTRA MATERIAL MEY,GRAVIM, MEY, ESPECTROFOTOME DIFERENGIAS

JALGCS _DE _LLAMA ~Son .

NO y 4 A,S.T.M, Proruesvo ASTM GRAVIM,
4 CEMENTO 0,57 0,58 0,35 0 «0,02
5 Cemenvo 0,58 0,58 0,58 0 0
6 CeEMenTO 0,24 0,20 0,20 0 0,02
7 CeMENTO 0,58 0,52 0,52 0 =0,03
8 CmENnTO 0,58 0,57 0,57 V) 0,0l
10 CeMmENTO 0,48 0,30 0,49 =0,01 «0,0!
" CemenTto 0,51 0,53 0,50 «0,03 =0,0I
12 CEMENTO 0,59 0,56 0,56 0 -0,03
13 CeMENTO 0,46 0,46 0,45 -0,01 «0,0l
14 QueENTO 0,53 0,54 0,54 o] +0,0l
I5 CeMeENTO 0,59 0,39 0,60 +0,01  »0,0!
16 CEMENTO 0,62 0,61 0,6l 0 =0, 0!
17 CEMENTO 0,39 0,40 0,42 +0,02 0,03
18 CeMenTO 0,66 0,64 0,64 0 -0,02
19  CemenTo — 0,71 0,71 0 -
20 ceMenTto 0,78 0,77 0,73 -0,04 =0,08
21 cemento - 0,54 0,51 0 -—
22 CEMENTO - 0,64 0,63 -0, 0l -
23 CEMENTO - 0,59 0,60 +0,01 -—
24 CEMENTO 0,30 0,30 0,30 0 0
25 CeMeENTO - 0,21 0,20 =0,01 -
26 Cemenyo - 0,68 0,69 +0,0! -—
27 CemenTo - 0,72 0,71 -0, 0l -
28 Cemento - 0,60 0,60 o -
29 CeuenTo -— 0,58 0,59 +0,0l -
30 CEMENTO - 0,64 0,64 0 -—
31 CeMENTO o 0,36 0,36 - -—
32 CEMENTO - 0,47 0,47 0

I
o
P

33 Cemento 0,65 0,65



CONT 1NUACION DE LA TABLA V!

MUESTRA MATERIAL MET, GRAVIM, MET. ESPECTROFOTOME DIFERENGIAS
TRIGOS DE LLAMA coN _
N© % A,5.T.M, PROPULSTO ASTM GRAVIM,
M Cemenvo - 0,91 0,92 +0,0K L
35 Cemenvo -— 0,90 0,90 0,01 —
36 CemeENTO 0,31 0,31 0,31 0 0
37 Couenvo 0,36 0,34 0,34 0 -0,02
38  Quento 0,65 0,65 0,65 0 0
87  Cemento - 0,22 0,22 0 -
48 CemMENTO - 0,7 0,70 =0,01 -
49  QuEnvo - 0,44 0,44 0 -—
50  GCoueuto - 0,90 0,87 0,03 —
51 CeMENYO - 0,63 0,62 ~0,01 -
52 Cemento - 0,42 0,45 +0,03 -
53  Couento - 0,68 0,66 +0,00 =
S4  Cemento -— 0,89 0,88 <0,01 =
58 CeMENTO - 0,80 0,82 +0,02 -
56  Cemgnto - 0,44 0,45 0,01 =
57  Cemenro - 0,38 0,37  -0,00 -

JARLA Yl.- QETERMINACIONES GRAVIMETRICAS Y LOPCCTROFOTOMETRICAS
DE LLAMA, DE _ONAZ EN MATERIALES REFRACTARIOS, SILICA
(MUESTRAS INSOLUBLES O PARC)ALMEN

TC SOLUBLES EN AcIDO)

MUSSTRA MATERIAL MZT.GRAVIM, McY, EspgzoTrorovoMf DIFERENGIA

NO o TRICO DE LLAMA
{ FeLoespato 2,28 2,26 «0,03
2 VIDRIO 7,70 7,68 -Q,02
3 ViDRIO 4,15 4,08 0,07
39 CEMENTO SUPER '
REFRACTARIO 0,65 0,68 +0,03
40 CEMENTO ALTA,

REFRAGTARIO 0,87 0,8 -0,02
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Cont, TastLAa Vi

MUCSTRA MATERIAL MEY.GRAVIMNE, MET.ESPECTROFOTQ DIFERENGIA
METRO DE LLAMA

NO p 4
4] CguEnto scoo 1,10 1,07 -0,03
42 TICRRA DEZ MED,

REFRAGTORI EDAD 0,88 0,85 o]
43 TIERRA suPER

REFRACTARIA 0,45 0,43 =0,02

: .

44 TIERRA SUPER

REFRACTARIA - 0,85 -
45 CEMENTO ALTAM,

REFRAGTARIO - 0,37 -—
46 CEMENTO SUPER

REFRAGTARIO 0,75 0,73 =-0,02

m&.ﬂm.ﬁ& (WUESTRAS 1NBOLUBLES O PARGIALMENTE
S0LUBLES ™ 190)

MUCSTRA MATERIAL M:r.Gaavuut. Mtr.Esrtoinor01n,DlrcnznOIA
METRIGO DC LLAMA
Ne 4 !
| Frupespavo 12,1 12,28 =0,02
2 Vipbrio 3,28 3,20 =Q,05
3 Viorio 0,13 0,15 +0,02
39 Cemento sureRr
REFRACTARIO 0,90 0,9% +0,05
40 CEMENTO ALTAM,
REFRACTARIO 1,99 1,57 =0,02
4! CeEMENTO 8KCO 0,93 0,91 =0,04
42 TICRRA DE MED, '
REFRACTARIEDAD 3,30 3,26 ~0,04
43 TIERRA SUPER
REFRACTARIA 0,78 0,80 +0,02
44 |ogw, lDEM - 0,75 -
45 CEMENTO ALTAM,
REFRACTARIO - 0,12 -
46 CEMENTO SUPER
REFRACTARIO 1,10 1,08 -0,02
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RISCUSION DE LOS RESULTADOS

LAS MUESTRAS FUCRON ANALIZADAS POR DUPLIGADO CoN EL METODO
ORAVIMETRIGO Y POR TRIPLIGADO, GUADRUFLICADO Y QUINTUPLICADO
GON LOS METODOS ESPEGTROFOTOMETRICOS DE LLAMA,

LAS DISOREGACIONES DE LAS MUESTRAS SE REALIZARON EN CAPSU-
LA DE PLATINO,

Loa VALORES DE ALCALIS OBTENIDOS POR LOS METODOS GRAVIME--
TRIGO Y LOS DOS CSPECTROFOTOMETRIGOS DL LLAMA, ESTAN REGISTRA—
DOS CN LAS TABLAS IV ¥ V, COLUMNAS 3,4 ¥ 5, LA ESTREGHA SEML--
JANZA ENTRE LOS VALORLS DL LOS TAEZS METODOS EMPLEADOS ES MOSTRA
DA POR LAS PEIQUENAS DIFERENCIAS EN LAS CGOLUMNAS 6 v 7 DE DIGHAS
TABLAS IV Y V, , )

LAS TABLAS VI Y VI| MUZSTRAN LOS VALORES DL ALGALIS OBTEN)
008 POR LOS METO0OS GRAVIMETRICOS Y FOTOMETRIGO DE LLAMA PRO--
PULSTO EN EL PRESENTE TRABAJO, RESISYRADOS EN LAS GCOLUMNAS 3 v
4, LAS COLUMNAS DE DIGMAS TABLAS, MUESTRAN LAS PEQUERAS DIFCREN
CIAS ENTRE LOS VALORES OBTENIDOS POR AMBOS MEroDos, .

Los vALORES MuEsTRAR Que £L METoDO PROPULSTO DI 1DENTICOS
© GAst 10ENT1COS RESULTADOS QUE LOS oRAVIMETRICOS ¥ rovomETRICO
A.S.T.M,

JIEMPO REQUERIDO

EL TIEMPO REQUERIDO PARA IL ANALISIS DE ALGALINOS POR L
METODO PROPUKSTO €S MENOR EN UN 807 AL TIEMPO REQUERIDO POR EL
METODO oRAVINETRICO. CoN RESPEGY® AL METOBO ESPEGTROFOTONETRIGO
DL ASTM,, EL TIEMPO REQUERIDO £S5 MAYOR EN UN 20%, £N EL GASO DE
LAS MUESTRAS SOLUBLES EN ACIDOS, PCZRO ESA. TARDANZA VA GOMPENSA-
DA GON UNA MAYOR SEQURIDAD POR LA CLIMINAGION DE LAS INTCRFEREN
CIAS DESCONOGIDAS O IMPREVISTAS, |

ADEMAS, EN CL GASO DE LAS MUCSTRAS INSOLUBLES O PARGILMEN=
TE SOLUBLES EN ACI1DOS, PERMITE DOSAR LOS ALGALINOS EMPLEANDO
LAS MISMAS CURVAS DL GALIBRAGION QUE LAS UTILIZADAS PARA LOS CL
MENTOS,

UNO DL LOS PRIMEROS OBJETIVOS DE ESTE ESTUDIO WA SI1DO DAR
UN METODO PRECISO ¥ nkrino, Esto rut PosSIBLE PORQUE EN LA RUTI-
NA, GON LA MISMA PRECISION DE TRABAJO SE DISMINUYE EL TIEMPO EM
PLEADO EN EL ANALISIS, A MENOS DE LA TERGERA PARTE DEL TIEMPO

s
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REQUERIDO EN EL ANALISIS oRAVIMETRICO.
EXTENSION DC _APLIGAGION

PUCDEN SCR ANALIZADOS POR ESTE METODO FOYOMETRICO! ARENAS,
LSCORIAS, FELDLSPATOS, Y OTROS MATERIALLS VALES COMO DOLOMITA,
MAGNESITA, ETGC, ' .

En o ANALISIS DE MATERIALES QUE NO SE DISUELVEN FACILMEN-
te con MF=CI104H, ST EMPLEA LA SLOUIENTE MODIF)CAGISNS

BASTANTE HF 80LO €3 ADIGIONADO A LA MUESTRA EN &ArPsuLA DE
PT. PARA VOLATILIZAR EL St Y £ BO. LA MUZSTRA LS SEGADA EN BA-

RO DE ARENA O SOBRE PLATO CALIENTE, Lucoo st EwFafAa, Sk ASRZGAN

ENTONOES 5 MG, DE CIOMM v 2 My, DE MF. Em LA cfesula or Py, st
AGITA LA MEZGLA Y NUEVAMENTE SC CALIENTA MASTA SEQUEDAD Y S LN
rriA. EL RESIDUO SE TRANSFORMA EN SOLUGISN CON EL AQREGADO DK
HCl,

CONCLUSIONCS

"EL. mET000 Ful APLIGADO A LA DETEMSINAGION DL METALES ALGA=
LINOS N CENENTOS, MATERIALES REPRACTARIOS, FELOLSPATOS ¥ V|-=

prios, Los mEronos cLis1608 PARA LA DETEAMINAGION DE NA ¥ K Qut

SOM YED10808 Y REQUIEREN HABILIDAD EXGEPCIONAL, PUEDEN SER RECH
PLAZADOS POR KSTE NULVO PROGEDIMIENTO,
En cONFIRMACISN DE LO DIGHO SE EXPUSIZRON LOS RESULTADOS.
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