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I.- INTRODUCCION. 

El an6lisis de los minerales de silicatos y rocas para encontrar m~ 

chos o pocos elementos es muy importante en Geoqufmica, Petrologf'a y Cer_! 

mica. El método de descomposici6n depende de la naturaleza del material, 

del prop6sito del an4'1isis y del procedimiento que sert usar.to. 

El objetivo que se persigue en el presente trabajo es encontrar un_ 

método co~leto semimicroqufm.1co, r6'pido y sencillo para el antlisis de -

muchos elementos en silicatos. 

Se revhan técnicas seguidas para la preparacidn de soluciones y -­

asf llevár_ a cabo el aniflisis, cooío también diversas determinaciones, y -

se explican las razones de haber seleccfonado éstas. Se incluyen técni-­

cas como Absorcidn AtcSmica EspectrolOOtrica, en la determinacicSn de algü-- · 

.nos e 1 ementos •. 

Para el an4'.lisis de rocas, el peso que se toma debe ser.tal, que~;. 

. realmente sea: una muestra representativa del total de. la que est4' tritur! . 

. da (1), se tiene en: cuenta que éstas son por lo general heterogéneas y. e1 

Un constitufdas, muchas veces, por partfculas muy irregulares, por lo -­

que se requiere un peso de muestra mfnimo, para que se cumpla con la ley_ 

de próbabilidades, y para que. estén presentes todos l_os constituyentes ".'­

. que se pretend~n anal izar • 

. En un an4'1 is is microqufmico, se requiere material especial izado, -­

. asf como aparatos s~mente sensibles. 
. ' ' . 

En. el ,esquema _Prl()PU~:st~.' ... ~e ... ~ta~ora. con :uri:materia.1,üsulllen'el 

·· .... 1 abo~~to~rfo. ai¡f -~O~~ tambi~n .. que l OS• reacth~suan ·f3ciles de ~btener. 

',·,. ... 



II.- GENERALIDADES. 

- ' . . 

1 - GENERALIDADES DE MINERALES. 

El exterior de la tierra esta constitufdo por cuerpo~ sen idos, -

lfquidos e inclusiones gaseosas. Los s61idos se llaman cOITllnmente ro­

cas~ A los componentes de liis rocas se les llama minerales~ Los mine .. · .·· -
rales se hallan en forma diversa en la naturaleza, y pueden estar bien 

cristal izados, es decir, poseer fonna externa definida. limitada por -

superficies planas'· naturalés. 
- ·' - ' . 

·.Se púede .definir un mineral como una sustancia, que· apar~ce enJa 

. naturaleza con una éompo~icidn qufmi'ca. caracterfsticél y una estructura 

·_ crista~ina, gen,eralmente definida, que a veces se ex~resa.en fónn~~ o_ 
' 

. contorifos externos geol!M!tricos~. . . 

. la ~aturaleza O, enef laboratorio, tienen una cJrdenaCf6~ interqa deff­

nfdade sus 4tomos··con.sthti.Yentes, que se den~fna estructura crf stal i 
; • ' .... • •••• , • • • 1 : • ••• ' ·_ < -· 

na. - ",' 
•.''· . 

",\ 

··En condiciones de fonilacion'favorables, las sustanctéls c~fstali-
. · .·.. . - · · ·. ... .. · · _. ; · '· ... · ·, t/~" ·:r · · ·· · " · 1• •• • 

.. •nas. s~ desarr~ 11 an en fo·rma . de, s6Udos limitados _por supetttC::t es plá~·- • · 
'J ·,, . . ! '" '. •• ' ••• •• ... .. • • ·' ... ·, •• ·• ..._.' • •• 

nas naturales, y se denominan c~fstales .. Las.superficies::plana~'natu~··· 
. - .. - . . . '·:: .,. ' ' . . ., .·. 

rales se conocen como pJános. cr,-fstaúnos •. ."Las.masas o:agreg~do_!icrfs.;; ·.· ... 
;-~~~· ~::;[': ¡. ; . •V • •••• ,, ,.~·, -~/·;';' :;,;_::~,:; ;,:~ .; : :~~:: '.': .·~> '.:, _, ., "'.: '.' ··::·'::·. '~:.::•. :\:}~·'.,_ ;:,:'.~~·;.: ':: ~-.····:· • · •• ,' :. -~·:· '.::i,: ~~{?'.:::.; >\~·:;~ ':'._-:; ' ·~ _I'. .. ':: .:··.'.;~ ~-' ';:·,:.:' •• '.." ..... 

1
!• •• ·:, :·::>: :, -': ... : ·'.: >·~·.: ~l·.;~:''.:J~,:::::~;·.:.~;:~. ·• • ··.;:. · . ' ., _· • 

tal 1no~ '.se compórien.de··gr:a_nos '~.rr~~l ares.-º, p~f'tfcul as, é:~~'. un() de·~-

, i~s.cuales posee ~na estructura .iriter~a ordenaéfa,icuancio.1~s'sé1fidos • 
} • ! .. •'· • ,. . . • " - ' . ' .. '· • 

'··'.>:;;_~,:>.':-:.;, 
., ; '. ' ~ 

.·;· ·.: ,_; 

. . 
. • 

;.·.¡ 



carecen de una ordenac16n .interna de sus.a'toinos, se:'llaman no crtstali 
' ' .. · . ', ' . . ... -

'nos o amorfos. 

Las diversas prop;edades de las~ sustancias cristalinas varian 9! · 
neralmente con la d;recci6n, mientras que en los s61idos amorfos las -

propiedadés son hs mismas en todas direcciones. En el estudio de la_ 

estructura cristalina basado en el ordenamiento interno de 1 os nomos, 

son los mé~odos de Rayos X los de mayor importancia. ·Muchos minerales 
' . 

son excelentes cr.istales. 

. . . . ' 

. ·2. - SILICATOS. 

:'·Este grupo· contiene un .• gran número de minerales~. 

La colllposkión qufmica 'de la mayorfa de estos mi~erales es muy .• 

··.compleja.. El .r~dfcal:de1•··.9r'Ül>º_·de los ·.si.Hcatos varfa mücho~'tien~n .... 

• .• < í~s s1gujen~•S/id1ca1~~:5J6•S1% Si 3Clg~<si jo10, s14011.· ··etc'. ·•.··L~ 
.· silicatos se inte~pretaron c~o '-~a les de vari~s 6c{dos sÚfcilic~s M- . 

.. '-1, .. ; ' .. ·. ' ' , .· ' ' .,· : •. 

pot~Úcos~ todos los cua.1és derivan' del 4cido ,ortosHfcico (H4s;o4). - · · 

AJ.perder un~ rnol~cula de agUa~· se fonna el 4c1do metasilfcic.o - - - .; 

(H;s1.03). si d1~ersas n1oitcula,s de estos 4c_idos P.ierd.en. agua. s~ for"'. 

~n 4cidos maS: complej~s. Modernamente.se ha descartad~Lestá,lnterP~f •...• · 
· taci6n de la composicidn.de,,lossilicatos.· 

Se emplea el· tfrm1rio meta silicato y ortosÚ icato para ,las compo- .· 

. siciones ~uyofradic~les se.~n .Sf03 y 5104 .. respecthm!nte~. ia ·. 
' .. -.· •.· ·. ·,· . •/·· \. ·- . •, ; . . ''. - ... :,-

- pretad6n aétual se, ha conseguido por el estudio de 115 -esi..Ucturas --
' '·~ .. ~·:,::~.~ .... ~ !- .. -"''.,. . .' .. ~::~: "~- .·~,·· .:· ~·- . 1_ ; ,' '. '. '' ' ' , :~ ·." 

. ~:ristalfnas· de estos: compuestos •. 
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2.l Estructura de los silicatos. 

Gracias a los Rayos X se han estudiado las estructuras de un 

gran rit1mero de silicatos. Los estudios han demostrado, que invariabl!, 

mente, el &tomo de silicio esta rodeado por cuatro nomos de oxfgeno.­

Estos &tomos de oxfgeno estan colocados simetricamente a distancias -­

iguales, fonnando las esquinas de un tetraedro regular, a distancias -

diferentes, formando un tetraedro ligeramente.alterado~ La distancia_ 

Si-O no se desvfa.mas que un pequeño tan~o por ciento del valor de - -

1.62 Aº. 
. . . 

Este tetraedro se Si04, aparentemente es·~~ unidad fundamental -

de todos 1 os s i1 ica tos.. Aparece independiente, o en grupos fonnados -
. . · .. 

por la participaci6n de uno o mas nomos.>de oxfgeno en los tetráedros_ 

adyacéntes. Los ort~sn icatos tie~en grúpos de s104 independientes -­

··.· fig •. luni.dos por los ato.mos o iones ~ositivos.. Cada· ilSn.:de (Si04)~4 . 

necesita:cuatro val~~cfas de metal positiyas, tales.como Mg2s;o4, etc. 

C~o ejemplos de minerales con esta e,sfru~tura, podelllos mencionar al -

oli.vino, circ6n, granate y topacio. 

pa el centr,o d~ cuatr~ lt.omos de oxfgeno' que fonnan el tetraedro { 2 ) t 

· .. dos tetraedros de s104 J>uedén estar enla~~~os juntos~ .compartiendo en~ .· 
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común un átomo de oxfgeno, siendo Si 2o7, etc. 

3.- ANALISIS DE MINERALES Y ROCAS DE SILICATOS. 

Los análisis qufmicos de minerales y rocas de silicatos, apare-­

cen muy en voga desde el siglo XVIII y fueron tema favorito en grandes 

trabajos de Qufmica en la última mitad del siglo XIX, nombres famosos_ 

como Berzelius, Wohler, Rose, Klaproth y Scheele, llevan en sucesi6n -

directa a Washington, Clarhe, Hillebrand, lundell y Groves, a quienes_. 

les debemos los métodos 11clásicos 11 de análisis de rocas y minerales, -

usados ampliamente (3). 

Tales m~todos son demasiado tardados, para realizar la cantidad 

de análisis necesarios hoy en dfa. A principios de 1947 se proponen 

· varios esquemas. anal fticos "rapidos", como los propuestos. po,r Hedi n., -

. Shapiro y Brannock (4), Corey y Jackson (5), J~D. Rfley (6) y otros, ~ 
' \ " ' . ' ... ·, . .. ., ' 

enlos que como caracterfsitica, la gravimetrfa es mfnima y hacen énfa. 
.. ' . . '·• ... , . ··, ' - . .,,_ 

sis en métodos espedrofotometrico's. f1 amofotometricos y vo 11.ifOOtri cos . 

. Todos estos esquemas son adaptaciones del esqu~ clásico y emplean ~­
muchas de sus caracterfstfcas, incluyendq la nec'esidad de efectuar - -

ciertas separaciones~ Desde 1960, se han hecho muchos trabajos. inclu­

yendo Ja detenriinaci6n simultánea de varios constituyentes, .mediante -... .··. ' .·. . '. . . . . 

métodos instrumental es. fisicoqufmicos, cooio son: emisi6n 6ptica, fluo"­

rescencia de Rayos X y mas recientemente es~ectroscopfade absorciOn -
'• ,. . ' . 

at6mica. Losautores de_ nuevos esquemas hacen énfa.sis de que la. exac-

.titud obtenida en lá determinac16n.de los principales componentes¡ no 

e's" c001parable •con la de los' m~tod~s··· .. ~lh~c~su,' ~ro ~ue 50~-~~~~ces·~ 
'dedar ~esul tados. enteramente adecuados para rut'i,na: de. anl11s1s, en -· 

'" 
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. . 

.. un gran nainero de muestras. Se hace incápie en estos nuevos esquemas, 

porque son indicátivos de los c&mbios en métodos de an&lisis. de rocas_ 

y minerales. 

3.1 Constituyentes a detenninar. 

En minerales y rocas practicamente se detenninan entre 13 y 18 -

constituyentes, para unani11isis de rocas "completo" de los cuales: -­

Si02, A1 203, Fe2o3, FeO, CaO, MgO, Na2o, ~20, H2o-, H2o+, Ti02•. MnO, -

P2o5 y co2 son los mas comunmente detenninados y C, F, Cl, S totales -

son menos frecuentes. 

La raz6n principal de su elección, es que muchos de ellos se re­

quieren para calcul.os nonnativos y por conveniencia al comparar un an! 

lisis con otro ( 7 ,8 ) . Una raz6n menos importante es el hecho de que 
( . ' . .. ' ,·, . . ' .. ,, 

el porcentaje de los constituyentes, da un total aproximado de.100%."."­

para muchos .minerales y rocas de silicatos •. 
- ,. . . 

Hilleb~and (9) da un intervalo pennisible en cuanto a la v'ilri.a~,.. 

ci6n en .la sUma de un an~l i sis convencio~al "completo", siendo ~este· de 

. 99.75'- 100.5% prefiere un total mayor a 100% a unó que fuera.menor, --
·, . .: . . ,, " ' _ .... · , -'. 

porque serfan .inevitables posibles errores debido. a blancos acumulados 
,' . . ' ~ . . - . . . . 

• · ·· durante el aniÍlfsis. 

Una suma. de porcentaje muy arta o muy baja, claramente es un in-· 

dicio de resultados equivocados. 

, , 'El fntervafo'penriitido.pa~a. a~áÚsis' hechos···p~r metodos··:,,~api - . 
? ' ... <·· - : . ~-· . ~. ' _. . . . ' . _·. ... ' . _ .. _ '. . . . . ' -. '. ; : : -- . '· ... "< . . . . - ,._ ' ' ' -

dos'',,generaim~ni~ es de 99.9-1.01.0% (3}.· .. · 

.: ~ ·: 
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3.2 la escala del análisis. 

Una consideración importante en an41 is is qufmicos es la cantidad · 

de la muestra. De los m4s significativos avances en an41isis qufmicos, 

ha sido el continuo desarrollo de métodos que penniten el an!lisis de_ 

muestras pequeñas y la detenninaci6n de constituyentes en porcentajes_. 

bajos. 

las cantidades demuestra se definen como sigue: 

macro '> O.lg (usualmente< lg). 

meso (semimicro) O. l•O.Olg 

micro 0.01-0.00lg 

submicro (ultramicro)< O.OOlg 

En el presente trabajo se utilizan. en las detenninaé:iones canti.;. 

dades de muestra, correspondientes al Úamadointerval·o.meso ($e!llimi~.;.~ 
- . . . . ; . __ , . .· ·.-

ero), según la clasificaci6n anterior (10). 

3.3 Diagrama esquem4tico propuesto para el análisis de xocasde_ 

silicatos. 





4;-DESCoMPoSiCION DE.LA MUESTRA - ' - - . ' -

Esta es una seleéci6n que. ,debe hac~rse con mucho.cuidado, porque 

· es una etapa: importante del subsecuente trabajo analftico,·y ayuda a' -

. ,eliminar pa,sos inecesario~. 

La elecci6n del método y las ventajas de este, se basa~ en la na ·. 
'· ·.: ·: . .· : •'. ': ',., . ' .. -, 

: turaleza de la mu~stra y el tij>o de an&lis1s que se réquiera. Debe te . ,. ' .. · : . . . . . ·'. . .· ·'···-. -
·.·· ne~s~ en men,te.qÚe Ja roca: e~ una mezcla de 'rnirierales, ;. dependiendo - . 

'del ~bjetivo .final· del ~·n,:1 i~i·~·.····u·ri~ descopJ~o~:~ii6n'. ef~ctiv·~ no.·necesa<· 
.... , ·.' ·'· ···---.-, . ···. , ... _,.. _. -·,--.: .. -.'..'··-»···· .•, ,._,.-··_ .. - _,. -

.; ·riamenie·. fmpfica:;<tescomp9'sicf~n .. completa,·· aunqúe·.·el ariil1Jsta··cuidado~~ .. ·. 

<' :)~/c~~sid~~a>qú~:lo.s· do<~'tfnrii~·~s ·sp~· ~i·n~ni~os •. ·· 
1'•. •• • .' .. •• ,_·,. 

'La· int~odücci6n ''de grandes cantidades de' reactivos. pÚede ser un 

r.~·k~1~Jn.Vi~x~i~~1~"~e~ ~ia~~i:d~l ~"n}i~~~(. "·.·., .. 

:':'.''< ,,)¡\&;',;~.t9,~¿,:~~ 'lfI~~~icJ~; •• ·. ~~2;fvldj r ·en';~s•.g~~¡ , •. ,. 
' ',":' ·>-'·~·;,.~:··· . ·>;;:~·,.: .. :·~.:;":~<· .... ·,_ .. ·;.~:;;· ... 

. :.·.· · :,;·>: )l:De!sc~p~Úc1Gn.'P~ri~ido,s:.·ya.··sean'·ox_idantes (ttNo
3

.·'ttc10
4
• _,;, · · 

, C~istfaconi~n~ra¿~:/j'.C:a1'j'e~te).i:·~·o~o~ida~.~~··. (Hct •.• HF •.. H)~4 •. ·Her·. 
· < .· H

2
so4 .. dÜuf~~ y '~c104 ~jlufdo)'. ,. . 

";·;:. ,,·' ' . . .. ·~' '~ '..,:. ' '. , ·.»:';~·-'.::~.·.(. ', ". ,·, .. ' '"'.'.:···::'····,' .···; ... ·· .<: ~ .... ; ,;.·,· .. , 

,, ,,":'' .• ; .. >······ 1 2);Descooip~sic1ariti)c,'r.fun~~~'t~~T·ya' s•ea 'po:r fustOri con'fundentes · , 
,·•:.::> . ,, '·i : , }'< '\ .. :,: :.:: :<:.:::,·,··::' /')'/'':' , ' : :•< '.• ,· . •.••.·· '.... , i 

••: ·;,;,.·. , .... ·:.ctcidos~ caílpu~stos .. alcaünps-~··pqr· sinteHzad6n •. , · 
' • :._ "" ,• .·.,. '" ~~ : . ' .' •: • _',. . ., ,_ · .• i I' _• • • . . . :,.r.' .. , • .'' '•, . '1, ' ' . •· •. ~· '. :; • > .... 
·:::." :':·. ¡ /:· '.;. ·,- . -;: ' ::~; :··,. .., ·· ... : >· " ••.• "-; •• • • '• • 

~:'.;é''.?'..Jili'~~~º:;~!~!~i~:·~:~~~f ~;tJ$¡'~~ ·.~l~!;,~ .. ~~··· sel)•: ce .. ,' ; .. ) 
I~ i.~~ '~ ~ •' • r 0 • 1 Y • - • : \',l1:'j•~ '' .· ; , -• '"• 

L~·-';. · · ·\' ;:\;·,\:·,\· .·· :y:/·f;,,.;\t)g;;(5:·;:, ·;··.: . ..:_:,", ... /::. ·./¡ :,··· .• :. > ·:"> ... ·· .. · · :: ,'- ... ···•!,•· .. : . · ···. ···· 'j.• 

;:;::';':· >·;:;:·":;·~·; >.'-~os: .. fuii4e~t.~s &~~dQ(Jric1t.lyer(J,os'.bfsulf1~os}:pf~s-..lf'1to.s y ~. · · · ... ;,: 

l~~~~~1:~,~¡~:~t:w~~lt!.¡f~Jti;t~t~~i~i1J\,'(.rri:&.~1¡~~~E¡·1.:,;·;,~si;it,.f ttic .. is;.;;,i~~j~ 



flúoruros ·~de· lcido¡'.1asperdida$ qüe ocurre,, durante;:1as 'fusion.es con~ 
_.·. - .· . ·- ... , ._. .· . ··,,,' ' . 

estos:·funden,fes .rf!sultan :de Ja~ mfsmas<condfc1o~e~ gerieralés. -eso cau- . 

• .. ·,sa<ptr(Uda~de so1Úc1ones idctas. 
. .... . . . : -... ··,._ - . ·:· ' '" 

Lo~. hidróxidos. p~rc1~1dos, carbonatos y bC>ratos son los: funden~-
' tes. blslcos.ma.s comunes y es menos peHgrc>sa la ~erdida por volátÚiz!_ 

. . ~ 

"· , , - ·- . . .-.~-/ , .... : ! r,_ -. '. 

A temperaturas de fusi1S11, .los per6xi~os alcal 1nos son ()Xfdantes.,_ · 

· ,muy poderoso¿ .ta oxidacic5n ocurre durante la. füsi6n con carbonatos.~ 
"¡ -'-'.•'· •,' -

- . ,.. . . . ·-... -.. . .. -· - .··· ' ,'.' -_,,_·. '.· ·"' .-. ... ') .. , ' .. _- ·.; " .. '· . ·,,: ' 

.alcali'1os.prif1ci~lrnénte,·11e~ando los elementos a un ·contacto.·n1as,._fn.;; ... 
. ' .. - '. . ·. ·······-'· ,.,.·, ._·., . ' ' .. • _._·_ ·,· : _._ ,. ,· .... " 

. Una. ventaJa ad~éional en el uso de fundent~, es que el color'de . 

:ia: pasta ~" ocasione~· .1nd1c:f til presenciaO de derto's .co~st.1tuyentes. · • 
' .. '. . ' ,. . ' ': ; . . .. '-, '• .. . .. .' ' ~ .. . - .. ' . ' . . ' ' 

. ':< .... -· ·.::.-.. \ ::: 

· :.{t.·;~~~-ln~~o~ó~·(~s~ia11.z''~º~ ~u~·~·e;.desc,r.t~i~an.~~ ~c1f!1~nt.~ .• s~ .. -:·'· 
. ' .. ·~sari C:ü·andc(otros ·~-todos)allan~· ellos'Úehén ta~feri ciertas· ve~t~~- ··••• ··:·)Í¡s.' ·'·< .. )·:./·~·· ............. ; ·., ·" ,· .·.·. . .· > ,. 

'' . 

Mucha~· roc~s y·íninerales son solÚbiÚZldOS· en '4ddos c0m0. los --
. . '. . ' ; . . . " ' . . '. : . \ ··. ; : ; . '' ~.- "'. 

carbº~atos, ·fosfatós; sulfatos··y· mu~hos'. suft'úros,·clorÚros Y. ·bfíratos ¡; .. 
' ' ' ... ' - ' •• : ; .. . . . • ••· \ -. - .. - . . . ' ' 1, - • ' • . ' . • . • ' ' . . • ' • ·:.~.· : -

los >6x·idos\se di.suelven .. mas rapfdamente con :4c1dos no-oxidantes •.. 
, ...... "•' •.- ·-.· ' ,>''; .·.:· • .. ·,;:, ' • • ,•"', ",' ;• ,• .r •. ',' • '-'. 

:,:; 

:··' 
·._t:·,:· 

)~os·.·.si lt~iltos .. c'ontfenen una•· pr()pqrd6.n alta debases>ccimo·.ca.~~.:>~··. 
. . . ' ~ _,. '' .. -'. . . .. 

c1~.·se des:compon.en p~r; ac,4os ,fuertes', como HCl, pero no asf los··.~i'ni 

. ·~ales· d~. natural~~~.·-cÍd~con :mu~ho.~Ato'ré3~•·P~~ente¡. se espe~~··un~: 
, ·'':"·;,.- ... _-.__ ' .... · ._. , .· ·. _.r:.~-, '·"' , ··: ·.\. '. : , .: ,, .-.. , , " , .. ··. '"' .'.· ·" . '" ·:·¡:,; .-

.):;: "" > .. ·.' ~e~~ompos1,ci6n. c~~l,,ta· con mezcla··d~ .HCl~ ·ÍttlÓ3~. >f2S04 y HC'f04. :·,.· 
:- ._.. , -.. ···.::·::·.¡~.: ., /~ ;'_.·,;. . . ··.-f;,:~_">·.:.r ... - .. · .. :· . ... , - . 1 • 

. · \. >': .. . · ' .. · 'ü.:HF ·ciesc<J!llpon~ .fe~tiv~e'nte' muchos··a1Ílntnos'itkatos, 'como .f . 
. --,_- . ·: __ ):.-: . . ,. ..,. '.;_.· .. :: 1; ,-. - .. -.--, ·-; '.>' . ._: ... _,. ·: 1 ~ ~ " 

,'.:_-· .. :·- .\! .... -~ •. <:::::;.:· ':-.·~;-·' .~~~·~··. --~ '. "" ~·'< .': ~:~ . .::_;, ... -- ·. "-····· 

~~~~~~J if l·'i~'..,,D.;,;.,n.: .':::.::'. .• .. .. ... . fa · · · ;;:,; 

' :.': 



·r-

,,-''Kianit~t Berilo~· Circ6n y·TourmaHna, que sor(atacados por leidos y --

- ' fundeÍltes' c0munes' operando a temperaturas y presio~es nonnal es'o ' 
... « ' ' ·;. . ' '.' 

4.2 OESCOMPOSJCJON CON A~JDOS 
. . . ' : . . " . . ~ . . . . -· . 

'4.2.1 Con ácido fluorhfdrfco. 

El uso del leido fluorhfdrico es preferf~o en aMH~is ,de siJica 
. . .... ,/ . - . -.' . ,· .·· ... , -

tos, y son ·solo algunos :los silicatos que-no s~:descoinponerLcompleta--< · -. - - ., . ,. . . _, .. , '., ' ., . . . . . 

mente~po~·fste. -- . 
.·,·:,-: -

-. co.n ,HF en preseii~fa _ d,f!/un,, ag_~nte.o~idante, es .1~-)>as~ •. de un_.mEtodo pa• 
•'\"' 

' ra 1 a detel,ninaci6n de'fi~rró ferrC>soi -1, mfxima_descompo$1~f6n'•.:se' al~ 
"··,-·' - . ···- ,. ·.: ,. l ..... 

. ...... ·······~l ':~!~fü~~¡~.;~~1~,iJ1€~~,~ .. \~:;'~.:~±·13~t(1148~ 
._-•·(W/'fl >• -~cm umhrrio1a·r1dad ;y• gravid~z :'especff:i~a--~~:,_aproxfínadainel'1te:. _29. o . 

. -- -: :·~ :: .. : < :". .· .. ~//··· .. :;· ::.:· ;~<-~··: .-;\~·::);·:(:-~'.>'<·~~'. '.:~; ···-~ -... >. -, ;.:;." .:.::-.-.... . ;.··.·-.~: .. ··::;~'. ':·~:-:- ;·~;: ... :_~\'.~'. ~'.}'., '~: '>·.- .. : ~-:· .. ~ :: ;·~ '·-~ ··.':":. ~.-< ....... ~.:·:· ~''..::-... ·~-.·; :, -· . >:".:'. >: .. <- . ,_ . 
·· yi0~19 r.espeéUv~mente.·: Es,necesarfo tener_- todo e Ji.tiempo' precaucidnv, 

._._est~ ~ctd~-_er·:~.~~~ri~s:o-.. -y·e~-~~":ta_c~·.de:la•·~f el_ cori;~e-1 _-_lc-i~o c,orice~~r!. __ --_ .. -

.do y_ca11erlie produce frrttaC:io~es'~ manchas y'.desp~~s''dolorosas ulce~-· 
' . ; -: : , .... :· ., . '· .'._. '-. - ' . ; , : : ,' ·:·:. :.' · .. :" ... : ·_.,_ . .»;«?~'- > _", ,. , '.-·· '.<_(,·.·-: ' .:. : '. ,--,.- '. . ' 

' __ · .. ras dé color a~ar111o,•,qÜe :requieren tratallltt!~t~ ntt!dico inmediato. ' 
.-;- ·. ·>:.· ¡ ·-i<.~· -':';J, ··:· ,·:·, .. . · .. , ; ,-..-.... .'," . -.,._;_ ··,· :.' ·>'."<»:"· ,; . :· . :. ,._ . '. ·_·· 

' ';- . " " ;._: ~--.. :· - .'• - '." '". '. . .. ~'.· '1.' ._ 

· se: r&c~ie"d~- iaia~: vfgor0sarnente.:~1 l~e•. afectada con agua f;ia, · 
, , . ' - . ~, . ', ' . . . - . . - " 

--·· camó·un lr'atamf~nto _. p~el im1nar~ .•. - ·. '" .... · ·'. 
,_ 



:;_' 

·pierden 0;2 mg de Si02 de 46 mg de Si02 pr:esente, cuando un.a soluc1Gn_ 
. . . . . 

. <·de HF 1:3 s.e evapora. de 25 ml. a 2 ml a lOOºC). Esta es la base de un_ 
••• '. , •• ·' J • • ' 

·. esquanaanaHtico, enel,que.la ml.le~trase disuelveco.nHF y diferen--
, ' • • '· • ,_. <, •• 

te~ al icuótas son tomadas p~ra h subsecuente det~nn1nacf6n:'de varios .. '· . . .:- ' ' ' ·.. . . -
'cotisti tuyentes~ 

Cuando las soluciones se llevan a sequedad o a vapores de un 4c.! 
' ' 

' ' 

.do de, alto punto de ebullici6n, la perdida de. Si es cuantitativa~ 
.· . . _·, . : '• .· .. 

, .. ·El &cid.o nunca'd~be agregarse directamen~e al polvo seco; c:omo -

Si02 deshidratada y calcina.da 1 porque .el peligro de p~rdida s~ debe a_ 

'1~ rapidez de reacci6n. La muest~adebe ~umedeeerse co~ ~gujl.y el 4c.! 

~o agregarse con mucho cuidado, mant'enfe~~·o:~apado el r~1P1.erite s1.n, ~· ' 

cale~tar, hásta que la rea,cÚ6n inicial tennine. . ., 
'·11 

· .. La reácci 6n puede estar aéompafiada ~por h generacidn .4e '!IU,cho C! 

'lo;:y' alto' écmteni:~o d~·'mat~~ial 5ü:~~~o~:comé> ar9nide.v~fd~fo~.-~~\ .' ,, ,. ..':\ 

: cual se· ~i~u~lve sin neces1~~~::de caleni~'~: adiC1o~a1111f!,nte. .·,. <' ',, ,'' ' '; .· . 

'-;' -

El Hf'.,'rara vez se us~ solo, porque es necesar,1~ expUlsarJas al-· .. 
:· .. ~- .. - :-. '• . - . . . . . . . \ . . . ' .. ' ·. . .· .. . . . : : . 

timas traz~s·:d~'fluor de la soluci6n O rHiduo Y j11nt~s ,, el. HzS04 y·' •• 
HC104 se usan;ipara este prop6sfto. 

. ' ' ' ' . 

< ·.'. ; _·,. ' :·. ·,, :.. . . 1 '. •• • : .. :.. ·, ••• : ' • : .~,. ',·· ··"·: ' 

. El &cfdo J>ercl óri co U en.e -,una vent!IJ~l":sobre el ·.actd~ · sul.furkó. -
- , .. -' .... ,. )'.• .. '• ,. ..,,. ··'· •,.- .. ·, 

.porque:cási todoslos,'perclor~t'e>s son fachmente solub1"és;.-la'.fo~~"'.· 
' .. . .. ' '' . . . ' , . ' . . , .. ,_ . - . . ' - '. ·.· ~ ' 

·::ci6n de ~ulfatos insolubles P,odrfa ser m~yf:róblemática ,en el subs.~~ -

', cuente 'trabajo :.an41tti co' o b
1

1 en' impedf r. la ~xpul s 16n de .. :fl uor res f-· ~ 
'., . . . . -... ~ '·.;:-:·.··. ~-:·.::, :~.~/./ .. ··:~. ·;::·/.~:·~-~i·~. --~ ~-.:~ .... -::.,·:~:~-~ ,_·.: /.'> <:~·::<: /:\·,~ .. ,. -~::::::~.::: -~ ·~: ... :; .. :. _·;:~ .. >'.· /:.· ~'~'.:. ·. _·:· ·_ ..... _·: ::.'>-.~~;:///;: .. :,~_"/:·.~:':'.:;::~.~") .: .. '..·~~:!_/:·~·:':\: .... 

·.,El H2S04e,s\mb efecth.o/pa,ra ·e1.1mtn¡s~ .. dfcho, fl11~r~ .... M.ezclas ·~e 

fºn.····HCl·o HNo3 '.\t.ambf~n··~e··u~~n·;:s>ar~/~~~,~e·ffn.•·.·· ' 
: : • ; - ~ J 

: .·. ':_:_.·: "- ., ·; ~< ·, :: .. ';).:J .. · ' . 
'_ :. :.- . . . '·' . :·~·' 

·,{;~/>:·/:·;!·;>; {" ., .. 
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4.2.2 Con icido sulfúrico. 
. . .· . . 

·El H2so4 solo, se usa relatiVamente poco¡ para ·desc~poner J'OCas 

.. :y mfoeral~s. principalmente por la fonnaci6n de sulf~tos insolubles, •... ,;;. . . . - . . ' , . . 

. ·. •que en ocasiones son mu.Y difi.ciles d~ disolver .. ·En forma concentrada,· 

es oxidante por naturaleza y asf mu.chos c5xidos no se descomponen por -

este. Como mezcla con otros, por ej,emplo HF, se usa mucho ¡}ara estos_ • · 

fines. 

Por su altó punto de ebulli~i6~ (apró~. 340ºC para el &cido a 

96%) facilita la expulsHÍn de m~chos ótros compue~tos vo~ftiles~ 

y~ndo fluor. • . 

. ·4.2.3 Corr ~cidÓ clorhfdrico. 

"'>:~:: 
·. · · E1.HC~'aprox~~~a111ente37% (w/~l en so~uc1dnJ2M ~iene.~na,gr~ . .;<': , 

· ·.1·,::(,;(~é.daf ~s~~fric·~· Cle:~Ú9 ••.. es probabl'em·e~-~e ~? ha 1 uro\~~{icido':~~s .. F~~~ .rh' 
·· }:·munmente usado. · · :..:, · :<; .. 

. \ '/, _: 

·.·-':';.; 

ColÍlo se mencion6 antes, el HCl descompone silicatos con :·~lta pro 
"··. ·_,· . .: ·,'' .·., ! - _.' ' ' ·.; :;··,· ... -- ,'· --

porcit1n de bases fuertes cfligerament:e foertes, colOO caltio~ inateria-~ . '' . ·,. " ,·,:· ,. ' . ' ·. .,. ····. . - . ,_ 

les de baja, proporci6n de sflice, para fonnar cloruros con los catio-­

ne~ presente'~.y Hberar"snice ccxiiC>'Üna supensidnhidratada.···· · 
• _; •• \ ': •• : , .... -.. '·,' t ".i • < • '.; .. : : .'·. ' ' ' • ' • •• - • ~ ' ' .. • • '<. 1 ••• • t • • • • • • • ' • • - .' ,,. .... 

, .. , : 

La descomposic16n: de sulfur(>s; con oxidaci6n ~é' el sulfUro a 
. '" ' . . \. ·. ;_; ' . . ,. ·, . - , •', 

,.:·c: ... ~,,,;J,'·~~~~~!~,~~-~ .. ;~ .• :·1··~·:•· ap}t·s~·~~~~~.fü'~.·;~.~"i: •. ~~·~ •.• :~3;.•~.~-.~~:;,~o~f ~?*~''t~e·r::~'·"~i~''..: 
... ·': .. te'~ éoo o>~in·ia adtc16n.de'brom0,.:en,:an4li'sts d~'rócas 1·mi~~rales •• · . ;·_ .. ;- .. ·· ... ,._., ·. :· '. . ·. ·, ...... · ... ' .. ·.,,· .· : .... , ',"_·: ;:·. '':" .. .': . " .· 

: ~; 



El HN03 se usa ma:s frecuentemente en unic1n con otros leidos. Es 

sielJlpr~·~sado en muestras desconocidas o que contenganmaterial·orglnl 
. ' 

. . 
. . ,, .·' 

·. co ciue pu~da oxidarse, antes de ·agregar; HCl04. ·la mezcla de HN03 y; __ 
··.· ' ' ' 

·· HF es efectha en muchos m1nera·les. 

4.2;5 Con &cido;perél6rfco. · 

La solubilidad muy general de_ los.percloratos (con la not~bfo -­

excepci6~ de perc 1 ora tos de K. Rb y Cs') •. fa,vorece ·e 1 uso de Hc104. pa~­
ra· d~.scolllposiciones, y ha rj!emplazado al H2so4 en popularidad, alln -

< cua11do en ocasiones. el alt'imo ~s mas efectivo . 

.. Es··'¿:~~ de los &cidos. fuertes ma¿. conocidos, y mientras n~ oxida · .. 
--. ···.,·: . ·_--,--_,_··-:·;. -,,~_~ .. '·'.~,-.:_· -~·· .. '•-- ._:·::.:~.:·:-'-;,~'; ,·:·''. ... -:-.- . 

. ·. en e~.tado dil uf do ca 1 iente o frfo' es; un oxidante poderoso cuando est& 
• '· • - ·. "1 ' ,. . •• " . - ' ' • . . - • ~ ' . • - • '. . . • 

... •.·. ······.:\~icl.~s ·d~H2so4 x_Hc~.p4 cof1cen~rados.· y .·e.":.ca l~en~e.· ~()~ee~ .. un. 

,:~w~:~~;¡~f :~~~~1::;f~:1~i~:~:1:~nº:~~~l·,éij~:d~~ ~:=~~~~ 
·., as f, mdéhos•: ~~ciderit~¿ ~:'.e{;,é!~~~·~to con é. leido :'hirviendo ,Y:-co~i~n;; ... 

. ,_ ,·>,'.:_~:-/: ,._;:;-; ~·,,·:: .. :::,:..', \i _._., . ·_.-· ._, . ·_._ ,'- .. '·····,:-, ,1,' ~·!... ' .- :·_,_ .. -.·, ·. ; __ .. ;~~ ·. / .. ::•.<"-----

· .. · .:. 'tr~do'. ó s'us vápores>c~lientes, dm,lllateda'>orgáni~a o inorgifnica···,~cil . 
. ~~nte 9xidable ·pued~·:f>r~v<>c~~ ~~~'c:ÜJn~s •explosiv~s·~Y alguna~ ·cí~ .es:-~.·. . 

.. ·. :. ' '~' :;:".' - .... ·-·>. ·,· 

. tas reacdones.'se .sabe,: han\ O,currido tainb.ién en\frfo; se'.recomienda.el 

·······.··~~~ .. :de.·H~9~ .. ·5omo'.oxidan~e·:·er~limj··~~;j.~n·tes ·de'····~~.~,'.·~·~·'..eleve •·1~ .. t~p~lL 
···',• .•:.··-:··'.:'.···. 

tatura :Jllcls>cié:'.ioo0 t~· ·. 
• .. ',-· .·,,. . . .. .. 

''-'',··. . '•; 

. ''.· .. Muchos.·~1n~r~.l~S ~~ ~·1}ic~tbsi~e.·p~e~en.:d~sc()Rlpo~er co.n HC~04 ;o.·~··' 
. co~t~~tW'a'<to· y· c:i:h~n~e·;;. eón.Ja~ suti~•clAente .>s~~rad dn: lde~htdra~ci on 

·•·.··· ;·;;;: .•..•.. ·: .. ·· ;·•.; :.•'.'/:/ , .•;;,e;<· .. ·· .. ··· ·.~:~;'.•·'./':'.:>:•··"e•:;.·••:·:>·'··'<·. 

••·. ; ·{,,. .. <:,,;,,~~~\}(', ·, ,; 
'. . .. ·~ ... 

1 > !.-.) 

.·.··:·:·.:~/.~;.::.::: 



de sflice; 

' .... ··.:· 
15' . 

. Cuando 1 a muestra en. sol uCi6n se evaporá. a sequedad •. el exceso - .. 

de fl uor es expulsado .y el residuo calcinado a. áproxtmádamerite ;550°C - .• 
.',>I ¡ •. . . ' . .··,. , ' 'e,.·· • • . • ,.· . . .. ¡ '. "·, 

se p~esenta la des~bmposici6n Urniica de percloratos. resultando una -

mezcla de cloruros (alcalis}, cloruros b.Ssicos (tierras alcalinas) y - . 

6xidos. El Hc104 se encuentra disponible en concentraciones de 60% Y-.. 

72% (w/w). El Scido al 72% co,n gravedad esp~cffica de 1.67 y aproxi~ - . . .· .· ·. ' ... ·'' ., ' -
. •dam~nte 12M. ebulle a 200ºC.· 

. . . ' . 

..... ·~n):ci do fosf6rico .~ S5'.Í (W/W) , se US,~ 'tt~cu~nteme~~e P~f;a deSCO!I! o 

poner ,6xictos~ 'aún la cromi ta se dfsuelve, ev~nt~almente.~ '\la.'f0°nnad6n_ ·.· 

· ~.~ '"'~Jejos pi l'O y pelaf oSf~f icoq · tonpera i~ra. ~ l ta~/~yU~~·.~~1 a di ·. 

· 's.~l~cian~· · ·.Ci ~~tos~· i~vestigad()res'.(3) usan·· un~.~ezcla'de ~ci·d~·~f~sf~ri. ..• .·: 
... :,... ·.·~ :.:~· -\):'<~<.·'_/,~ .. :'/;·::·.:: ~-;J/~:.',:Y,.;:':?::··:"'·.~ ·.~ . :_~::; ·.·: "" "~.:< ::;·,::.-.:·~;:··: __ :_?~.~-:~·'. ... :.·.¡· .:'\.~ ... ~.\.:".;.:,<,;/:.~;.::,:.,. >::. -~::> '.~·.·'. .. ·.: ·.· ~ ·'~~.:;.··.·.::\ '· ::.':\ ::·</. ·:~()>-~ 

· .. · .,co y,pf rofo.sfato dE!',,sodio 'pa:ra.>dJsolver m1ne:raln c(Jlllo~: Biottta' • .Cr<>m.fi;/ 

· ·.··. ··~~(oút.in~,·i~~a~x1i~·~:·o ~·i~~·~i~erales .de ,M~'i1'·'F~· .. >i' /.· •• ,,. < ·: .·· ~ > 
\ .. : . . . ,: . ' •, ,. . . . ' . ,'" :. - : . " . - .",; · .. : . . : ·~' ' . ·. ' : ·: ~ - ... _.;. : . .' ,, 

· . ·, .:~;3.DESCOMPOS!CION. POR.FÜSI,ON' 
·. " .. · .. ~:·· -. ; - ; _. ; : .:. : ' 

..... . ·: •. '.•. J_' ··: ' ,. ..• ··.:-· .. ', 

· .'.'"·'<}4.3.1·c~~,c~rb.onato de .. S~di:~.· 
' ··;: :·: .: ·. . ~,.;' ;; 

. :"e·E~ :Na2c~3 a.~hidro es, el .'fund·~~te \alcalf no mas, com~rÍnen;te usado.-
:->>¡;·-:;>,~_::,_ . : . . ~·-\:··>:.'.·'·:. . -<"·: !. ~.- .:'.~- .,_ . •· •. '.-: ·~"->, .. '-·.·¡_·.·: .. ": '·.-. ; .. :<-'..' .... · .· ;,.: ·, . ,' 
·oe:scompone·.·silfcá.tos¡·.6xidos, ,.sulfatos, fosfatos~· fluoniros Y'carbona• 

. • .. ·t;.~':1~';.;. ;k.;~ l~~~i dn :~•· c'"'P~· ie:~i;ti~(1t 11~., .. ····- •.. 
· . · dato{alllninato:,•cromato) o ·.para ayudar a· que· sea mas '.fletl e1· ataqu.e.·· 

;;~: •. :;~~,,.::,,:.". ::.k.': .• '..·).:.: .• o.• .. ·.·r.:·.·.~.j~~·~os;~::.'..,\~.~: ... : .... · .· ... : .... ··• •. ·.,{>,,.~:'·~.:~•·";, · . . ·:~:.·.,:··:.2 .. ;~ .. ·,,., .. ¡,,.e:·"·:,'..:?'.::,:.},,; .'.·.~ 
, : . _ --; ,~:.:, ... ,;::\,\<:. .. .. :.:_--!'.,:<::.':L:~.~{·:-.,~:·:3 ... :.: .. > .... : \:.:.:·\-· r:·.'.' .. ::y_:y,,·-. '.:.'", ,.._ .1 

',k:,,i~.'c)r.~;ÍOll~t,¡;.;~;fj¡.~€~~f ... t•1·~J"{~i;'¡füt~ ~'~1~!.~• L 
·: .~ .... · ........ : ... ·t·.::·~\·";":' ;\ /~'.-:_\', /",.'(( '·~· . .'· ·'J .. :·>i ···~' . 1 -.:_..~:-<· . 

• : .. ':··_.!· .. '.;;- . ...... ;;~·:~ ••. ·_;,:···,:..:,:.. . . ·;.'-> " <~.:~.::<··~:: ¡ ,'... l \< ·:"-. , ... ;:-".'.:-.·~;; ;<. ·"";<,;-;.·~:-:;\'.!.::f_;·:};{::::.i .. ::, 

.·. _!; ·:' ' 



-'···-

' ' . 

de este, üsu~lníente se requiere una temperatura de lOOCta i200°c. El 
grado de oxidaci~n que ocurre durante la fusi6n con' f'und~ntes alC:~H-;,. · . 
nos, se incrementa añadiendo uria pequeña caritidad·.de<un·,;oxidante•al;;.~ . ..- ... _ . . . ': .·. :,.,. 

fundente. 

Una mezcla de Na2co3 y KN03 (2:1 a 4:1) en ocasiones es usada c~ 

mo un fundente alcalino oxidante, generalmente para 1.a descomposici6n_. 
- - .· : -

de sulfuros, arsenüros y sustancias reductantes similares; la propor--

ci6~ de KN03 no debe ser mayorporque ·~ai'iarfa el .crisól de platino. 

El N~202 es un subsÚtuto aceptab~e del KN03 y no .crea problema~ 

. durante la fusi6ri ~ en muchas ocasiones se emplea como una mezcla de .• ~~J. 
,, . . . ' . - ·.,, . ' . ·-· . . - ·-,. .. · - .··· 

•··.·una ,Pequena ·cantidad de·Na·~o{.~on N.a2co3 •. 
' . J • 

. > 4·.J.2 Con carbónato de potasio. 

.. tos son m4s solubles que las correspondierites sales.de sodio. De - "'..~ 

a~uerdo a Hof.~man y(uri9ell, la 'pasta de fusicSn de '1<2cof de una mue.s~;. 
' ' ' • • ' ' • • ,.,·• r ·.•• •· 

_,_., 

tra con mucho.Si02 y elemento,s.que formen carbonato~ 'insolublés ( Ca,-. 

·:Pb/Mg}, se•des:integran mas ripido en agua·•c~liente. Una de~~entáJa·~ .. · ' · . 
. ·· .. del, Jso del K2C03 «!S la ádiddn a la: so~uc.i.Sri de .una gran gran cantf-7'. .. 

• , • ., . ,·1 • ' . • 

. d~d.de sales de potasf~, q~e>·Úenden a C:c>nta~inar mas ripidamente los~: 

'pr~cfpitados que los de sodio: (~2}. 
' .. ·, ' 

4. J.'.ic·<>~\lúdr6~ ido~··d;,.$p~1~c> :; ·~~~s'i~Y . 

: .. >·· .. :: '-



Loshidr6xidos de sodio y potasfo son fundentes alcalinos muy· -­

fuertes, por lo que son usados sólo bajo circunstancias especiales. -­

Esto es debido, en parte aLhecho de que Ja.s fusiones no se pueden ha• 
,. - . .. . ·.. . ' ' ' ' ... ' ' .· 

. . 

ceren crisoles de platino, se recurre a la plata.y níquel (abajo de.: . . . . .. . 

· SOOºC), ya que estos hidr6xidos no son f!ciles de conseguir en estado_ 

puro, como los otros fundentes. 

Otra desventaja, para que al añadir KOH a la soluci6n auinentarfa. 

la cantidad de sales: de potasio • 

.. Estos compuestos ti~nden a formar espuma y.salpicar·cuando se ca 
_.,.-. '.. . . :··· - -·.-- . . '• .·.· ·.· .·_··.,-.··:··-<·.'-:.:', :-.-

Jientan, por su natürale~a hi~rosc6pica; · para evitarlo, s~'permlte ~~ · 
que se entriey sé cont1naa con 1a f'us111n de muestra~ E:nla prepara.:­

. ci6n ~e muestra-solucidn usada .. para la de,tenninac1.~n' de s;o2· y AÜ03 .; 

en .. el esquema anal fticode .. Shapiro:y Brannock, se ·a9regan s. ml• de sol!.· 

~~~; 
tra y.el NaOH sobre ~nJado del fondo delcrfsol. de.niquel; el crisol_ 

' . . . . . - . - ' . ~ '' ... ·,: ' ,; . . . . . . 

~ ' ' - . -. -. . . . :' :: ' . ,' . ,,._. ·.-:· . -. . . ·.. .> . . ,·' •• '. :' :' . ' '':. ... '. . ~; 

.se coloca. sobre< un me~hero de gas,. a. un Jngulo suficiente .Para Íillnte•-
.. ,, .. ,-,_ ,··· _- . - -;, .,, ··· .. · . .··, .... , . .'. · .. ·· _.,._, ' . 

n.er separados la muestra y e 1 Na OH, hasta que se <lerr1 tani·: despµ~s el~ 
crisol .se.·coloca··en· forma ·vertical ; se ·~ontinúa la ··fu·si~~. . . .. 

. \ -~ . . ' - . . '· ' 

4.3A C~n per6xi~o de sod.1o. 

... , El "~~2 é .~• . o~td0.~te 1 fuO~nte ~•roso, no. sO u~ ~cho en.: · 
'•· .. an~1 .. 1·s1·~··~~;'~oc•s:';·.;.~~.~~.~.~ !~ .·· d1.fftf .1 ··co~seg~i·r;.·~t.····r~,~~·~t·:~dif~d,c; ·;:::.:,. 
, donde se efectlle la· fus16n y. que· no sea contami~do s.eriamenté ·pc)r ·la_ 

' . ·-: ' - '. -· •. \ ·- '" . :· .. ~:·· .. ·. -~-' >.:· .'.: ' 



.. muestra que se va a anal izar • 

. Ta'l!bfen .pe>r su naturaleza 111U.Y h1grosc6pica. que dific~lt;i'&i~}.o-.. , . 
. · co su manejo, pero, si se obtien~ en grado ~eact1vo no es mayor ~lP~.2. 

.· ... blema; At~fectuar .las fusiones en platino a 600-700°C, este s~ ve a- • 

. tacado se.riamente a esa temperatura aunque, puede usarse si el crisol.::_ , 

es primero protegido con una delgada capa de carbonato d~.sodioful'ldi• 

do y la fusi6n se efectaa rapidame!'lte, a templ!ratU:ra tan baja, come) -- i 
, '. . . ~ . . . ' '. ' . . ' . . ' . . ' " ' . 

sea .. posible. Usualme~te la fus1c5n hecha en crisoles de niqlJei o fie~-
.·-- ' . -. ., : ... - '. ' ' : .. ·. 

' rro, ésta acompañada de contaminantes debidos'a 'los const1~uye~tes .~er ., ' 
crisoL 

4. 3. 5 c,~n borax y 6xidó btki~o. ' ' 
_ .. __ , ... · ., 

El. borax (tetra.borato . de •. ~o(fi o) y el 6xi~o Mr:i e~ se>fr f ~~:d~ht~~--· 
• ·' ' '- • ~ ,' • ' ~- ,:;\ • ;" C ¡,!I 

·a leal i~os} >&cido$ .. ri~spectiv~~é~t~~<·se •us~n.:poco:. 
: :.,>··. . .. ,.:~:-.:¡:·::;''\_., 

... ·· .. u~~ desvéntaj~::;~~l·b~rax;, .;canp1raCl~·C:on~~1.'ox1~0 bdr:1co}es·'.~~~·\;. .. 
aumenta .• la.·c~ntidacLd~. sales .de~~ocl1o ~1 :~nUis.1~ •. ·.pero,Hil~·~~·;a~d,.·(~) 

....... ,_., .. , '" ::,,':-,·_.,··· 

' cons:id~ra .que es :ín~jor fundente,;;qu(el !c1~o .. b6ffé::o, st nó: $e vlln. a .~! ·,, 

··t~~i~~r.los. alc:~(is en la· muestra •.. ··••· Se· puedemé~c1onar/ef~des~c.~erdo 
er(el. us,o. ctel &~f d~ ~cSrf co en la, tus1c5n~ para la.- ~~te~1nac16n ~~¿~AL' 

• ' '.. • ... '. ' ...... ·. · ... ¡''. - • 1 ••• ,, ... ·' ' ., •• ,,,· :··· ..... 

. ·, S,i'oi .en ,mUt!Stras:: que c:ont,en~n .. fl uo~./ De'acÚe~do a .d~rtas 1~V~~.t.1·g~·-,'. 
• •• • ., ,. •• • ": ' ....... '· ' ,. • ' : ' ' • '"''': ••• :'','.:.,,. •• ·,1 

· Ciorles~· se dice q~e la perdida <le' sf11ce ocurre cu~néto. la iml~stra ·es'<.i: · · • 

.fundida con 6x~~o b6~ico o con.N~2c~3 (3)~ 
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. . . . . . ' . . 

sodio, porque el tl1t1in0 tiende a perder so3 mas rlpido yd~ntonces .red_!! 

ce s·~ efectividad •. 
.. ' ' . 

Elpirosulfilto.·de potasto encuentra uso particular, para la fu· -

sicSn de tSxidos del grupo R203. Lcis pirosulfatos son particularmente ':' 

efectivos con cSxidos y menos efectivos con silicatos lel curzo y opa-.; 

·lo son insolubles en 'piro~ulfato de sodio y la fusicSn con .este funden-

. te, .es usada. para separarlos ~e los<siHcatos en_ Lilla roca) •. 

4.4.DESCOMPOSICIOtf POR OTROS HETODOS. 
'·.;,1 :-: . 1 . 

4.4.i'Por .. tubos·•senados~ · 

:Los 'cidos mencionados atacan coo. dificul'tad mineral~s solúbles~ a 

.•·· .....•. _ ..•. temper,~tur~s'·ypres iones !alt~s ¡.e:ntubOstde· vidrio •• ~sellad~~ ••. este na?:--

.··.· •. ;~~.;~ ·~·~· ~··· ":~)if Ji;~ rO~···J 01~ .. 1~··· i~~·.,~,0~1~~!.~•.;· 
· ;d'é:·:~q>'-stos:.org&nicos.~seJ•áée .• ·por·este mEtod_o.: (3).' S: ··•· · 

... ~ :·,·, 



:,mita11 •. por •• · un }a~o'üna:;IÍllyo~ sensibi Üctll.d 1.:pti~-~tro •. ·.1a n{a,vor .exact!. ,· .. 

. _ tuip~si~l-~ ~~~tf~~~;c,01(j~-~~p1dez ext~ict~.:-plra _elianal is;isde mi-> . 

. •nerales;·ha h~cho ·~úe los:lnft~d~~ basados en. los ·fen~nos de·.-emisi6n .· .' .. -· · ·<r ·t:.:: -.· ·: : . · · · ' ·:.· ~ ' · . , ·;· ·: ' -'· -_, · · .' ,:»·'. · · , 

.·y ~bsorc~dn':·de· una rad1atii111:•de div~rsas ·zor:ias>que co'ntituye el espec". 
, . . . "' . ·: : . ' . . ' ... '•; / . ' : , . . . , . ; ¡ ' . ' ~ '. : ' : •. ' . '. , . ': ; . . 

·· •. tro•magnftlc~:~ pt1_oc1p"line~te•e~ Jas del visible:, _ultravioleta, adqu11< · ' 
. ' . . . ' . . 

.. ·. r~n una 1m~~ta~c1a de tal magnitud. que praCticament~ ~1.9oi de lo~ ~-' 
''' an°41isis realiz~dos en un .moderno la~oráto;io.;~e basan .en·'estu t4cni-.. \: . . . -

cas~ 



.. ·~ 

: ·'·· .. ·~ '·: sfo;embargo es Walsh (i4f,quten, :basand.ose en ety~ conoci
1

do.:fe~ 
• - ·' .• " 1 • ,. • • ,- •• 

· .. ·. ¡<n&ne~o d~·,la reverstbUidacÍ: de ciértas. lineas' 'espettr~les:"d~sc'üi>1erto · . , ·· 

.. C': hace e.si ·:dos siglof'(rayos de F;aunhofer). hace ·apltc,aci~n ~ .e~t~ h: ' 
. -:._ . J·: ( '" . · ... . :,: . ' .. ": . . .·. : :;.,_ .:: \ .. ; ,'.' . -. 

· ' .. cho dentro del campó del an&lis1s qu~nijco, dando J.u.glr ·a 11:· tkntca .d.!, '' 

· . nominada .de .absorc16n, at6mica~ basada: en.la propi~dád.q'ue •pOS'9~Jos -
_, • • '• <. • • • • • • • • '. • • '. . 

lt0mos libres de absorber algunas dé: '11~· lfneas·· de .su p..0~1~ espectro ' . . . . ·. . .. - .· . -
~ . J. . ' ; . ' . !· '"') 

: . ~e em1s1dn.' .. ··,:' 
;_· ·-·· ;, 

. ·."\' 
·: )." 

·iri~¿pen.dJenienlente, Alkemade .. y .M~latz:'(15f ~~e~~~~an. trábaJos -~ -· 
: ; . ." ·. ~ -,:,. . '·.' ·. ' • • . ' ' . • . • . ' l ~ . ' " .. , . _.. . ' . • . . ' , ; . ' , . .. · .. 



' radta{lte es. emitida .discontinuamente en forma de' unidadé$ Ju"damenta.;;,. ' 

E= h( 
' ' 

.. donde: h es la .constante de Pla11k 6.62xtó•27 ergios/seg. y (es h' fr! 

c;uencia. de la 'radiaci6n emitida en. vfbracim1es P,Or segundo. 
•' 

Asf pues. cada especie de,.~tomos sóJamente )uede .e>e1st1r en de-., 
.,.-,.-

terminados estadós excitados. cacla Lino de los ·cuales ·pos~tf una energfá, : .. ·· 

perfectamente definida ~- para Ú'egar a el los~ solc/puede,:ac~ptar l(>s_ 
" ' . . ~' 

. fot~nes que posean :una éfetennirÍada enérgfa •.. ' .· 
' ' ·:-:>-'. ;' 

·.· • · sr·consf deril~s ·q~e los f~n6~é~os de. ~isi6n y abs~rci~n· se ~~-- . 
: ,_.~:.:-.:>' :' . ~1 • • - , • 

c•::dónd~·;·;m ·.~· ÚÓmO: en ·estádo':fu~da~ntal .Y m*, ~ itom~ ~n .e~tldo excitado. 
'· · .. ·- -. - : ·. . : . - '.. . ·. .•, - . ' . >;'·:::.~;." \ . ' ·,'' . ·.:·.; .. :···' , ... - . . .. ·' -.. -. . : . . •. 

"' 

:'. .· ~ 'vem6~ que éstos dos fen&nenos. ,aunque inversos,. son ·de:'nat.urale~ :, 
· ~ª t~i~1~nt~·.\~:n&1~9~~ · . . . . ' . . /'Y . 

'" 

donde( e es la. v'elOcidad 
. i--;:_-::.::.-;-.~~ ,_ 

. . ' ~ 



gitud 'de onda ,puederts'er:absorbidos por una deténi;'i'~ada cla,se de lto:.~ , · 
' ' .... '. ' ·- - ' . '--, ·' -·' . - . - ·. - .. 

mós para pasar·: a uno de sus f!~tados pennisible~. Jst,e hecho nK>tiva, ~ 

:bajo eLpu!'lto de vista del fen6meno de absorcicS~. qlle los ltonios de un 

determinado el emen.to sean capaces de absorber hs rad1_ác1ones de su -• 

pr()Pi.o' espéctro de emisión~ f~!'l6meno ya conocido por los ~spectrosco-~ 
.• 'ptstas,:como se ha indicado anterionnente, y puesto de manifiesto por 

los< fenOOle~OS .de autoabsorcicSn ·O reversibilidad. de ciertas rayas espe: . 
' : _. " ' . . ··- .. . . ·. . . :--

· ... > ta relacicSn entre ta;absorc16n. átbn,1ca y la. fotO!lletrfa de llama .. 
. ~ ~\.1· .. :·'•'' ' :• ·,.·: ·' ;. ',_:·:,-, .' .. -'•".. :.·'_ ¡ ·'.'. ': ;~' .-:_!_:' ,· ," 'o ". - • !-· _.. . :•. ' • - ' 

· .•• esfntimil, pero totalmentEtCOfltrar.1a¡ es decif'en la primera lo.que·'~~· .... 
- ·.···.·'., . -·._':"' . -. ', ' .. , : '(/. ·<~·::',_' ·t" . ' :,--.... _,.' ' .- ... :-·:··, - , .......... _~·-... :::. : - . :' .· .' " . 

. · m1de .. es>.la •·luz ;absorbida' pof ·fos itom0s eri~estado fún'damental cuando -'.-· ,-,. . . '', ' •, ... : .: . ' . ·,·. '.. . " ..... · :;·. ··.· '.. '· . ' .. ·· . ' .· .... · .. , . ".· . .. . ·: ' 

'.p~s~na,:iJil-~s~·~4o:e~ctta~oien):ambiQ.;,en',.fa seg~rÍ~a lo;qul'se mide --·,_ ••.... •· 

i:~~1f~~1~;:J:~~;:.it~~1d::.:~1r1h~;:J:r~r:~ó~::r ,~~-. 
·.meró de:;&iomos e~tStentes .er1 1a:soluCi()n,~objetoAe;:estudto. 

• :•· )",¡ . ..; 

,_·, 



·24' 

.. · di.~tico de los «itÓlllos en estado exc;tado; >k es la cte. de Bi>lt~mann y 

·(·esla.te~peráturá a~sol.uta. 

A las temperaturas .qu'~<norínalmente se aléanzan en ta llama cQlll•· 
:. . ··.·,. ·'·'' ,· ·.:. ,. .·· ' " ' " ·.' 

prendidas entre 2000 y. 3000ºK. el namero de átomos en ~stado .fundamen· · ·. 

tal es del orden de 104 a 106 veces el número de,&tomos en estado exct 

tádo. ·relacMn qué:depende del elemen:t.o objeto de estudio. -

..... ,· ·. Éilo· se tradiice er{que las ~edfilasbasadas .en Jos fen6menos de -

.· ·.·. · ~~isf6n séran af~ttil~o~ én mayor ·proporcitSn,· por 1a·variactc5n de la· tefil · .· 
. ~ . - . ,' ' : ' '· . ' . ' . - . . . '. . . . . . ) 

~eratura d~ la llama ·que Üs:médid~s ba~ádas ~n un fen&n~no de'~b~or--. :,. . ... ' ', ·-'' .. ,. '"' .' . ,. ' '·.·- ; "' . . . 

·La relació.n·.9~e noírJ.i~ala·in~etj.sid~d IvóJ~sd~cir. la.inte~sl · 
' • ',• • ·,,' - • ' :-.-.v .,. ' ¡ •, '• .. ,· • •' ' 

·•··dad••'emiti.da.· .. por:uri~:···.fuerite· ... de ..• · .. e.~ergfa.; .. co·n .... ··1.a••· .. frecuenc·i·a· .•.•. determi.nada)·.~·· .. · 

' ;' ;;,:. :1 ·.:_ .. _:, ·.. ' . " 

" ' ,. ' 

IV = IV~ exp •,.;· ·t.ilv~ i) ' 

·«'' 



' .. 
.<· 

; .. -- , :.,_ 

donde: ªv es el co.~ficiente dé .absorción' en !a: frecuencia·e~tudiada;., . 

f.es.la eflC:acia del oscilador (es.decir, 1~ media .. del •. nüme·~c;·:,·(íe.eleé".'. 
:· . ..,::·., .-·,, .-.- .. ·. ·.--:--·· . . :- .. /.·.· .:._-->- : .. '-.: ·. -. -... :··:,.· ._ -,r;,., ___ - :.:<~· .. , -;·.:_-.- :::,~.-- ... :.,\.;'.·· .· 
· .trones por átomos capaces:de se~.· excitados por la radiac16n .. 1nciden• '.'.' ·. 

· .. te);.m, masa.def1Ú~ctr6n;'c.es.Ja veloc1dad .. de'la luz; Nve~·e1. name;. 

ro de !tomos por unidades de volumen (cmh~ fos cuales absorben la 

e~ergfa radiante: comprendida e~tre V Y V + dv. 
·1-· 

· .. Asfpues, para una transidón initiada en est~do fundamental, N_ 

es ~r~cticar.K!nte i9ua1 a Ño q~e·. a su vez,. ~s esenc~a1me~~~ i9ua1 a1 -

totalde.Jtom~s y_<.p()r tanto', la integral.:de.abs9reicS~ ser& f~n<:1'6n 1J 

:neÚ det nrlrnerc)A~ éstds ~· •. ~:s.de.cir, de··~a.coricent;:ác1.sn .de•1.t0111Qs en 
' -• • • ,: • • - ' 1.- !• ~ ' \ ... ' '.'~' ~ -. 1 : • •• 

··el ·llledi.o abso'rbenté~ 

·· .. ,se.hace nota~· que· nt:ta.:.tem~eratura.nl: é)}po.t~~.c1~1 ·~e ·ex.ci~a~·.·• 
. : .·:_:..::: .::: . :··;'. .:::·. '_ :·:.,:. '· ._: ~ ·, ·. . . ':." '' :,- ,'\~-<. :'-.: . . . . '·, ·.' .. ' <: ."-~:.:_..",·,>:~~:f/:).::>.>; ,;.:·.~,. -:,-:_"· .. '·; .; :' ... ,/: .!;~<. ?-· : .. :.:. ' ·,, .>. , 

·· citin•.aparecen· en la·expresicSF!•· anterior. y~·· pór,tari~ó; es~ós, d,os,:fácto.:.~···•· ·• 

. ";~ ;·· 

':;,. '·-·· 

: .)_:: ' . ... ..·.:·~?>:<" <,., <' ... >· . .' ... :-,·: ·.'. ,' '''., ·'. ·· .. :··_ -~,- ,_:.--:> ; .... ·: .. , ... ) .... . _ . ..,.<, ,. 
•que oos .reJacion,a la intensidad _de la .luz r,edbida de la,fuente de,• • 

.,:·,;, .... . . . ",. ·.::~·:~:/, . ;: ~' ,·,. o' . . ::,.~ __ '..;-:' • ·.·.-.• : ·, ... .-, 

· .·. 8lergfa.·con·1_~·.·Jnte~si~ad. de···· .• la·.1~i.trans.~1tida(enifunc16n .d~;;un coefi ...... · 

·.·'.·¿1·e~~~·:·~~ •. J>ecf f'i~4. d~· .. :i os··· ~·t~~·s· ~;;.,d.~termi n~_r.·•'"~e•.;l a.:·~ec·c1~n .• de: la··•·.1.·1.a-. 

· maairáv~sada § deJa·:.conct?nt:~acidr(·de· dichosnomos'de'~~tá. · 
. ". . . . . . ' ". . ; '.· ' -:. . ,, .. · ·. ·:_., ·_.: : - .. .- ~ .. ~ ' ' ... ~ . ' ... ' . , ' . . ' . . .. ' . . \ 

.,_;.;-.' '' "·:; .. :>·>~. ':\ ·: .. ·' ·. ;. ,"' ·:: ' :·.::.·'. 
< ... é .. · ·:;.!:~_ ... ~~~;.,!~~~t.~·~j~:<:::'. •··:?'·.~,,·.;;l;F,..:'.:.;::>:·····c~::·;· .. ~.-.~.¡r·.'.'._ •. ·.:.~.·•.·.·.~.·_-.':.· .. ·1·,··.·.~ . .'·:.~-,•.··_,·.·.· •. :.:·-.. } .. ;~ •. • .. ;··.~~.·,._::_:-~.:\~·:·~~::;,.T ... ·~:;~.,:' . .. .... .-·,' ··\".º:-,:' . , .. 
. ;" ;'~ -~: ; ,. ::j ~~:/~'_:_ ' ... _ -' .. ::~ .... i"..'':,-',:· .. ·<··:«,_, .. ,; .·.':-,_. ... _--- .. y·.~::,_\:,':}'• '._,··,, .· ·-''.:-">[" ::::-.>< ·:-'"·.··.:_::.::. ' ·:·: .. ':': .· ........ · .· 

~}j0:::~·/::< . ··•· ·~, . :. Ms . u,~l'~~~~ .· ~j~i ca~·. r~~~~~·1·~·~.:.·•.s/ P~ ra:;H~ ~';~1~~ './~~ abs.r:rc.J on~; no~: · 
·: .. , .. ;{:=~~.\- .. ~ .. , '.\:;::.;.,'.-,_::·:.·j ... _~: ... ~\(;: - . _,·~::.. .. ·:,1-t.~ ·'·>·-'~ ··:/:•.;,._.,:,.'-', =··,:: ..... ,. . '/ :'_ ''. '_, 

,~,~)iii:!,1fil,~W~i;).:i:, )~i;~,', "~~,:;¡;i~:,~~~E.~i~~¡~~*i;,~,;;~\;u~sitt,;';,'~f:.~~,:+ 
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mida establecidas"eo el esquema experimental del trabajo de Alketlllde y · 

M~l~~z. (15), y posteriormente e~ el de Russell Sheton y_Walsh ú9s7) ··~·· · 
son: 

Una fuente de energfa que emita las r:adiaciones caracterhtfcas_ 
. .· .'~ . . ' .. . . . ' '.' . ' . . . . :-: : -

de .los elementos.a investigar .(lampara de cátodo hueco o _de déscarga)¡ 

un ~istema pulverizador que permita,· a .partir de la muestra;'puesta en_ · 
.- ,. . '.. . . . ., 

solución~ mantener dent~o de una; llama un caudál estable. de lfquido. ~-

. finanÍénte pulverizado¡ úna1lama de suficiente poder energético· cómo -

p~~~(é:onsegu'ir que la sustancia intróduci.da· en ,ella. en. forma de::~ápor. 

s~ disocié e~ s~s átomos constituyentes y que estos· se mante~g·~~{e~. e~ .· -
:";'··.:·.-~:-- ~' • " -.. ~;:-·· .;._: - 1.- ., . ·" .•• ''·' ,. ..•. '-' • .•. •. '·- ' . - '"· • " • - • :" \ ·:( _ .,:; ' ,'.'¡"-- '-' ·-~; •. __ 

;.::,";· 'tado:f,unclamenial es dé~ir, -¿ri forjná 'de vapor átomico Úpaz de>al>sorb~r ·: 
:\~,:·;~_-:_;_:~'"',¡ .. ~- •'.· ' - - . .. - . '. ' - :· - . • . . . . ' - .. - . . . . 

;.;\}\:,,. '<· las radiadories iricidentes; un s~:stenia monocrol!lador para seleccidnár _,., . 

';¡~~Ji~. ;·:•.·. ent~~ .• ias:;radiac16J~·s, focid~nte~:\\as ,l.ine~·s ·de resonanci~•-út6h~~s,,p~~~. ·: 

;~~i);~/· 1~;.,f ~1.~~~! ~1 ~1~~·td ~~ 0~f •.;;~ i.·f:li~~~·~·~" ;,~.~~"~j~ti~I 
[;:;::;;~;~·,;:;.;~; /, .::_cf6?· p~~arned.i r l~s· va'r,iaci.~~~s'•que ._suf~e/l.a·.··1.11tensidad ~~:,la,·radia~ ;~ .. 
<?< .. "' ;., ·: :'..ct6ri;e~1t1cia:Í>or ·.1a ·,~ni~ara _,~La·tr-~v~s~rl~: 11ama ~ 10 cu~f d~~énde .. ~e~.-. 
''.,;¿;¡;:; .. / :_:· ·· .. ; ·la :~rin~~ntr~~i'dh :de ~tomos presentes del ·elemento' a - ..... . 

'._. :.::·.\,s: .. 
,,_:\;\r~ .. ; . ·.· _:: .. 

- : ''.~" 
:·i",:-. 

-·:·, ,;: 

·.· Es,qi.ietna básico 'de·: un equ1po de Absorci6nAtolÍlica<.> 
; fotC>lnultiplicador.··· 



.. ''; 

Se han intro~~cido .s,ucesjvas modificaciones para .niejorar la sen­

sibH idad ~~1 mftodo y 1a.lirnftacfc5n de las .. posi~le~ foterfe.rendas~ -/ 

.;, ··\~sf; colll() para. conseguir·. que la.· reiaci6~ ruidÚs_e~a] . ' ' .. ~ ~ ' 

. · ··ri~ pos.ible. 
,, : 

. Enla figura 2 se representan esquematicamerite las 3 direcciones .· ·. . . .. , •' .. .. . -

·. prindpales en lasqu~ han sido dfrigfd~s·estas ÍnOdiffcacfonesi 

-----··Siste~ de,detec· 
4..;.;...;.-..E'.-~~-----1 · · tor de alterna-r. 

; ' 
' ' 

•·M~sÚ1· :> 
·•; .~~---~~~~~-

· ·· ·. H.~i:de referencia 
• ¡.,)''__ .,,.·, 



·.· tán .a la. señaJ 9iie acusa.el recepto~, puesto que este es incapaz d~ ... 

: .'aistf~gliir entre la .. sena.l que proviene del~ llama y la.que provien~.;, · 
· · ~fJa Ulllpara. · Este riiontaJe· q.J,EI fu.e empleado .Ém los primer()s 1nst~u~- : . 

't: ·.: · 1 • •. ' . • ' ' ~' · ' '' - · • ' • <, 

'me.ntos'-comerciales se de,noníincS de corriente.continua, ya que al n'o es-

:~ár·modúlado, como se ha indicado., la emis.icSn de la Umpara y la p'ro-­

~énientede .la llama. ~rigfnaban una· corriente continua en el recep~ - ·· 

tor . 

.. . Los problemas a ,que dio lugar .su'aplicaci6n practica hicieron: ne .. ·. 
'.. '> .. ,''' .:', . ·- · .. · .. ".- -----· ..... · . ' .. \-

'cesaria la.modiffcaci6n introducida en.el ségundo:esquéma: 

, , b) Segundo \eiquema.1 en ést~, mediante un si~te~a n1écanido "m~du~·. 
'; .··. ·. ' ,,. . . . ,, ·. . . . ' .. " .. 

. · .. ··e} En el tercer esquema', apare~e el correspondiente. a. un equipo 
.:(·>:."-·::··, -~··.,' ·,._ ,· .. _..._. __ .·-.-~.::·~,·-·_.','"'.'.'.:_.::::::_·._·:··· -.:_. ,., -· .. ·. -. -:" :1 ,i)!·.·~·'_.,:·_~· '-: ... ;::·:·-.~ .·., ... :-~-

·.· delo.s denominados de .doble ház9 en e] cual la f?nergia de'Ja .1impara -

. Os envi adi a 1 ie~att.Vainente ···DE.Ji.ante. un. Díodul adclr •• mlcánit~.; ~i ~ •. : én···­
,,._•;o~ .directa.·· (haz· .. ·de. refe~enci:~'.) ··o(a'~~aves··d~.s~·;.~lama. si~nd.o··.re~~-···· 

'.' :'::',/> • .. ,-.~ :, .,. 



,·. - -... 

. tas no tiene. un:efecto tan acusado so.bre Jas medidas deabsorcidn, CO"'.' 
' . . ,·'.·.· . - . -. . . ··- .. , . . ' ., .. ' ~ 

mo é'ri el casó de. los s1stetnas de haz simple. 

>La neces'idad de dispone!r o no de una :radia~J6n módulada puede e! . 

tablecerse m,ediante t~es ejemplos: 

a} Casos en que no es n~.cesaria 1a)nodulaci6n.- En aquellas. de-~; 

tenni~aciones en·que no h;ay contHbuci6n' ·en términos de emisi6n ·por -:­

parte· de la sustancia a analizar,. de'l conjunto de elementos. asimismo -
·"' ·- . . - " 

• presentes, .o de la :'llama, 
,. ·,. ··.. . . 

b) éas~s en. q~e es conveniente;.: En aquell as"de~erminacfones en_ . 
< , ., , • • ; • , 1 : • • • .' ' ~ \ • • , , • " • " , n 

i qtie'/-bien P!>t pa~te-•de :ta sústancfa° a :anal iza~ cipbr los ~ema~ elemen~ > 
' ·, :': ·' - : ' -·.·-. , ••• _,·. • •••• ;. '. < • - ... '., • ' "'. :· • 

. ,-.'·.· -: tos prese~~es\ .. o por-ll~ma.· se. pr~vean ·pequeño~f-en6menos de'_'emis16n. 
'.:::~·,:::~ • ·<'·, ~' c;L e·,.,'. ( •·' 
~ .. ' ' - . . ' 

;·t': '< . .. ~).:Casos: en c¡u~,..es imposible l~ ,_modul ac f~n: ~ ~n,~odas· áqu_ellas. - , 

.. · :·;··~ ·,.,J;~~~;:¡;~:h~:1~6:1r~Jf :~ .q: ::::;~~:ir~:;~t:~~11·::;;p .. ~-~~~~ '1't .. :· 
'..>";">,\:f·:.. -.>:, .. ~.:-.-, ~~.-:~,· ._--,:~,-- -. '1 • 

~;.\e:---:''· ; .: ·-· -.... .-.·.):~. :te·-::em; soras~· , 
:·;,.'~·ii~; ·,;: :'. '·'<· ' .. ' 

·- .... ' 

.. -. :, , Sobre: estos .. ·pri oc:ipf o~ bá.s i cos .s~. ha :t'ratado~ por• un lado de i f¡;. 
·-, - '·. - ::. , ':.' '.. ' :.~ -:'.. : - •• , : : ': .- •,' , ••• : • \, -· - • • ·: ~ • • ·:·· ' :. ' ~-- ' " > ·<' . . -''t,': ·. : - _;'.'_ .. . . 

. ,_crementar la es~abil i dad .y-:e1 ::p~der enli sor /de- .1 a~\'.fijent~s de . energfa 

·.· . c1~··~.~é~.~t~~i:.~ü«%e ~~a~if ~~i~n}< p~~~r~:.~;~:j· ....... ~1.-;.··. 
· sistema, atomf.zador qu~dór,'. asf como,,,de conseguir un dispositivo .11Ptl 

co '.detector ·d~\; ~yor efectiv~dad ~s~ble. A- co~tini~acic5n. s~ v~r&n._. 
'¡u, '' '•:' 

... '1a~ módiff ca~iories"'qu~·han sufri~o c~cla, _uná' de 'esta~-u~idades· .. bfsit~s .. , 

w,{,.<6 •. :.: • , ,', ~.;,~~ F~~~1:iE~.e,;~-.r~fo'r•i;t~·,·~;~.1;;, ;';( . .. , .· , , 
>·, •;. ·, ::; ~ • A • t{:,· ,· > /·: •'' • '. '•i :» ' -¡ ;•" .- .. "- ,' « •.,~· • \," ·,. '• :, • ,· 

i:, .. ' :· . , . : Las fuoderrias" ·i~ve~tiga~t.ones ~i~nden;,hacfa,.fuentes de em1sic1n·_ .:.:.. 
.~.·-:, __ '.:~ .. ~--.:·.·.¡.·.~·.·.'.-_:_-.', •. ·.~._-.. ·.·.·_ ..... ,-.~.-~'-'. . .. ·~ . . . ' , - .~·· '~ . l J, ,.~ '1 - '· " ' ,' , : ' . . ' .·; ;- :·:<;. ·, ·_·· ·: ···¡~ - ; ,1 1 •· ' - '.'1" ·- ,, ' ,· '. J;· :.: ... -. · ... 1.:,: ·. ··,: . . . .. , . '. , .• , ' \ . . ' , ·' ... ' '. ~ .- . . .. . ,. 

- ., .. :1: ,·; >' '·· : ,;>: . ,; .. : , .... ·' i -··-- :: ''>: ':'..\; >: ,,·, ;_;:.,:;' ,, :: .• 

f j~j~~1i,1,;t},!{~ill!'~~~t¡ i~f ,;;¡%;i;if;. ¡{~~; %;;\'~'i:)f ~~,.~,1~1~ '; !l,$,;]":;:x·· • .. i :: ' ' ····, ·. ·• .··' ., 



.•,'j.·.; .. , 
,_ 

30 

. . . _,' 

- continua, pe-ro, hasta eLm0mento no se han conseguido éstas con las-­

caracteri sticas de bril l~nt~z y anch~ra ·de Ún~as. feqOeridH. - Cuallctoi · • 

se superan'estosinconvenientes• el avance deesta_técri1ca_ seri notable 

al eliminarse una de las d1ffcultades que presenta actualmente~ 'ya _que 

al disponer solo de f_uentes de energ1a que emiten el- espectro de:~·n --­

elemento o de un limitado número de éstos, solo son aptas para la de~.­

terminac16n de los mism0s. 

E~ estas últimas das~s de fuentes :,existen dos_ tipos bá~icos: -.;.. 
' -

las denominadas -lámparas de descarga y las. de cátodo :hueco~. La dis":'. -

tfoc16n gene'ral entre u~o y otro_.tf po de ampara pu~4e establecer~-e en 
' . , : ' ' ' - ' .~ ' . . ' . . ,· . . ... ·-. ''" :. ' ' - : . :··. . : . 

qlJe la descarga presenta una mayor lümino~f dad~ permitiendo trabaj'ar - -. ·. ,'.. ' . ,;· ... -- ":--.· ' . . .. •.' , .... ., . - ., ,. 

corí·t~ndij~s mas estréc.has y•menor sensibilidad,_ rnieJ1trás queJas ,de·.:. 

bieri.emiten con ~enór" fntensÚfact. son -~s ~stables y. -·- -
·:~'.<-··, '. -... ·' ; ,.: .. -: './> .. :- ; · .. ;:,. . ,···:. . .."'·_._;. >:.···::,~.:-,,,-: 

',!.'.'·,:· º,. :"'-'';' - ."'.·. '-

'' '' "· '' °. . ,', ;- '.",: ' I·,~ ... :;'., 

.. , < ' .: - - R~fi~i~nd~~os;·a.1~~ últimas (~4todo hueco)~• sbbre su b~nd~a:-i~~-~:·- .. 
·, . - '.. ·' ·:_,_;- .... ,·,., .. ,· .. ' .:, . .;:- .•· . -. ·.,•. /_ · ... ' .. -
te un~ gran. cohtrovefsi~', .Y has~a_ el'incJmento·no !se, ha<úegado a un~·;éc-_ 

'i. .,,., ., ·,;. :.'· .'· ._ ;:,'. ' ,, ... . ',. ' . ' ·-::.- .;' - .'\•:. . . .-.. :. 

conclusi6~ definitiva~ ::' 

•-• _.-_ En· tanto no se-. re$uehe-_.1a 'posibilictadde'' di$poner,de una-' fuente' -. -- -

. . de em1 s i6Ó ¿ont 1 •••• ele w,tterfs~1 ca ~d~~~j ;.. su ~~ j lcacj&( '" •• 

- esÜ;t~cnicá/'fos ·f~bricant~s de 1~5-e~uipos.· de· ab~~~~i6n-,at~~ca -~~~ 
.---···tr~tad~ de faci.l'i tar su·-_¿tpl'ica~i6~,·con: el cti~~n9_ ~e--.la~paras--m~l ~¿~~· 

.~ ,· ·. 

todos~ q~e .. evften la necesjdaf de cam~far'la ll111~ara para -1~· ~et~rmina- ... { 
"""···;~{~- ." ,·,. ,' :.:;· . ' - ., ...... '.~,:..'¡·· .. ,;'., .. : . , .·."' . . .. ·,,, .. , . ' '·. ··' ,· "'' - ·· ... :,-: . .-,. 

!'t·~·'··· ·····:1*~'::~~®~f t~r:?t?rf ~dt1!1r~.~~:~::~~~;¡~:~e; ····. ·. ·····~~ 
:· !'":'',: - ment~!i cuya determ1~aci~r{se.pretende::v~rHieá'rJ . .,_;_ ._ .;r· ' ">:~- y,:·:¡; 

¡·>-/U~:.'.:~~\'.:.~.;i.-,\~·~ ·:j; .. . .... ···--· ! ·:: .. ,· ... ·. _, ,,- ... :·,_·.;·.- ·~, '" .. , .... 

>---<:,:';'<' \-_· ····- > ·-: ;-:_;!."';~:>./; 
' - "~' .... ·- r • • >"·;\~-:/x:.::.t :_' :'.;'/:;.~::'..i:/~;H 

:r~~;, "'"·''"'" ' i,; ~: : .. (; ;:,:. :'.:, '"·:.:4 .J ·,,: ~- ., )~:·'<.~:. ::;· . ~:·,¡,.' ' .! 1 t • •• --· __ • __ ----·._·_· ___ :·'.----.-••• ---.· __ '.~.-_·;.--~-:.',· __ ,-_' ___ ' __ --.-_-.·_•_.·--,·_·_--.-_·.·: __ ;:--.--··' .. -_-.:-,:-_--._-···_:.-•·_-.-.-_.--.--· __ ·_.,__·_-::-·.·._.·._-.__,-__ -_-_- _,_· -:--i_-.-_-i-,.· __ -____ -_,_-:·,--_-_--~)f i¡'/),~·:::¡p~·~~}'.:~-1L:.;. · '·:?-·:.<~:.:;:,:;\}-:.>r.)f··~-.·:'·; ·:·:.''.··:~··- < ; .,; . - -- - _---·.~:.::: 



Generalmen.te las mas aptas ·para su apJicaci6n/sqn las. ~onstitul, 
·. ' - . ._· ': . . - ·' . ,· '. 

·das por 2 0:·3·e1em~ntos, c~oson·hs de Ca-f49:, et.e. que por·p~seer e! 
-·.,- .. - ·: <;: - . ,' •. - - ' ; :_ .. \ . .•· .: .» 

pec~ros de'emisi6rf poco dcos,en:lineas. las'-interferencias espectra--

1 es son mfni~s. 
., ~' . 

Como regla general la "vida" dé las lcfmparas de c~tódo hueco - -

oscila entre 6 y 12 meses, depen~iendo de su uso y apl icaci6~. 

5.4;2 Sistemaatomizador-quemador . 

. Es en esÚ punto donde se há~· desarrollado un mayor mlnero df.dl 
, ,·r • ' • - • ' . .- ' •'·• • 

' se"Ós t tanto ~~bre e 1 tipo de . mechero ~ como sobre 1 os sis temás de a too; 

'mizacicSn ,ya .que la 'vapor'~zacicSri de Ja muestra y 5u ~osterior atómi,za--
,' ' - . ' 1,'• 

·, ' ' cidn 'es uno d~ l~s estadfos mcfs fundamentales de esta tticnica ~'' 
J \ •• -, .-., ., ', • • . ·- . .··'. " '• . 

'-".',·:·' 

El dis~ñt{<f~:un/i>ti~n si~t~a atomizadcfr-;quemador deb'é'~e~nfr las ·· 
; ''\ : • > ' \ ''' • • ' • • o, ' ' ', ~· .'' F, • , • • • ' " • • ' ' ' < 

é:Ónd'i'ci.Ónes sig~i~íit'es: ' ',) ' 
' . ' ~:. l ' , ···.;··' 

, :r.'_.,; •. -: . -.·¡ ) ··- .. --

. a) :Reproducttbilida<t•. · 
. _, .. _ •,.;:· - ' ·. ·' ·. . . ·. 

constanté, ·~.·ser posible· cte'Ün'dfa a·· otro.>;.> 
• ' : :. • • ' ·• .. ' • ., . , .• ' '¡ ' ' ., ) ". • \::: .. '. ' ' ' .. . ' • . • ~ \ 

·--.•. b).~ens1biÚ.dad 
:',' 



Es decir, que el sistema atom1zador-quemador debe provocar las • 

· nienos<o~c1la~1~nes posibles de Jallant1 y mantener una con~tante t._ 

' 'de m~estra por unidad de 'tiempo. 

d) Poder atorn1zador elevado, 

Es decir que, dado que las muestras preparadas sfgufendó un pro­

. ceso analft1co nonnal presentan una concentr~cf6n en sales, superior a 

·las que se preparan bajo un punto de vista te6rfco, las dificultades -

~~Ja atomizacitS~ a que ello da lugar sean dismirlufdas al~xfmo. 

e) Exeríto de inemorfa. 

'. Que elcontenido de una muestra· 1t0mfzada no influya sobre los -

resultados de la que.:se pase. a cont1nuacf6n.'' 

f) Ausencia de fondo. 
.«·,. 

_,'-," -, -':.• . 

. , <Que la absore16~ prÓpta-..~{1fl1ama sea'.ilo mas:·bljl,' .. postbif!. ',··· 
. 1,, '- . . -· . . ·. -· . . ' ' •'· '·· ,,-· - .•.. , ..••.. ,._· .. ' .. " 

'· -·-

. g) ~l ineaf1dad. , · 

··.Que la, relatt6n entre. las concen~rad1

ones:y,las· absorbl~Cias sea· 
·.l·i~eal en un dcxlltnio lo mas amplio posible. · 

¡· .<<' -.,.· '·.~. 



Que el acuse por el fnstrurnento. de h absorcJ6n debida runa co.!f 
centracicSn d~~enninada sea dado en el menor t1empo·posfble~ asf como ;. 

'',,, .'· . 
la vuelt~ al pullto cero de ab·~orci6n. cuando se pase el ensayo en blan_ ' 

.. co. 

Teniendo en cuenta las premisas anteriores. se pasa a considerar 

las posibilidades de los sistemas atomizador-qu•dor'mencionados. · · 

• 
5~4 .. 3 Mecheros de premezcla y llama de tipo laminar. 

En _este .sistema '1a muestra a analizar en forma cie solucicSn es .t! 
· . .-:t 

namente pulverizada y bajo elestado de aerosol llega conjuntamente<-~ .. '· 

:con ~J :combll~tible y el cOnibu~nte a la llama., ta!i ven~ajas que' ofre~ .. ; 
·., ·:·1,··, . . - ' ·,:·"·- ,, '· - ., '·.' '·.-. - ·-··.· 

' c~nise pueden resumir en! menor consúmo>de mUestra,~c~u~tfbl~ •. niayor,-' ) 
' -.~.:· ;- ''.¡' . 

. ··sensibÚ1dad, óperacic1n nias stlenciosa •. a~f como verslttÚdad en.los<;. ... 

·.«::di~t1ntos ·valores de,ffuJo de. gases (c~ust1b1e•y ~aibure~te utilfz.~i':./·':\>; · 
\>:>'>·:~.':'·_(_:._· .· :._ "<_-"'. ._,-·· . . , ___ : .·· ::·_· '_ '. . .,.'_· _·· .. ·-: . .. ·~- .-< .::··:·-_;:<'·.' .. ~(i<.·:·-_.·.>>·;_;._. __ .:·_ - :. _·--,~~-,:: ·.·:: ':·f_.-"_') '< !. 

. ;éto$), 1 vaHedad .de la e~eccfdn de estos Cbutano~;a1rei':prop•no~a1re~ ."'.: . 
• '·-··-· _,··.: ·:'.'·" ' l',,. " ' '.· .. ' ".·?; ·" 

.. acetileno .. a1re, 6x1do nftroso-a~etnerio), lo que pernltte operar con;di •.. 

. ferentes .t1 p~s de 11 ama t~n~C>:·.'en sus. caracterf sti cas ··ox1'd~~te~~~cf~~ •· 
., _.. . ..· ,,·,.,. ·, .. ·: ' . ' ' ·--,'." ' ~ .. 

.' ./ ·,, ,",_. . .-· - ·, 

. ras,;c°"'° encl• t~ratura alcanzab.le. 

. La llama CSxfdo n1troso-acetfJeno, presenta 1a ventaja· de.~ue} .;.: .. . ·· 

·.Co~Jasali~:ftf!lllPl!~·tur~sen el,la 'alcanzada~, .~s ..• fe~:~fbl~;:d.fsobia~: ~-­
.. •en. sus ·lt~s' ~C>nstituyentes•·los ·6xfdos refractarios ~ .... ~~~~dos. por'"'.;,; 
:\·'.>·":_._-_::-_>-.·:·: ··- <_::~ :. ·>·1\.: ... · .. -.. -.... ,_ ... ·"_.·\. ·.··. :. __ ,._ ..... -:._- ·.·.-... -;.·.,.--:-.·;_:·,_.~, .. -~.s.",_'. ........... ::.:- -

. :1nte;ferehc1as, de tipo qufm1co al consegu1~ la ·disocf.c16~ d~J'os co.; 

....... ,,,.,. ... ' . -·::;,'.p~es~~;·que2··~1!·.···0~~gf nan:;.~~·;J'i;d1'a~:··~u·:~do'': exf $ü:·:~l'(··~ ,·~:+:·.. . . ' 
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'·. 5,5 SISTEAA SELECTOR 'DE LA RADIACION' . 

:~Existen dos sistemas b&sicos:. prisma y.red de difraeci6n~ que· -­

deben _reunir una serie de caracteristicas tales>q~e den lu~ar'a qÜe la 

intensidad de la radiación proveniente de la fue~te de energfa, ate--­

nuada por su paso a través de 1 vapor cftomi co que .existe en la llama. -

presente una gran luminosidad. esté libre de las radiaciones vecinas -

y de .. luz paras ita al alcanzar el sistema detector; 

5'~6··s1sTEMA DETECTOR 

Generalmente se emplean tubos fOto muJÚp11cadores qµe dada su -

·gran-sensibilidad>penniten trabÚar co~ rendijas mas estre~.~ils.y, por 
·' - . . ' ' ' ': :,, 

· >~ª"F? !sele~c'fónar ~s, selectivamente la raciiaci6n elegida' para l.a me-­

.dida.~ Por ·oúa p~rte~ las· intensidades de alimeniaci6n dé ·las l&mpá--

·. r~~<:de ccúodo hueco .-:ll~eden ser~lllas b~·jas, y '.asimismo,· dada:1~·;ar1f!.;.. · 
·,-'", . . ··-~.:;· _,. . :· .!¡\ ~-: : < :, ---·, ' :· .:~-1 ' '.'. ,: ~. ',,-

'dad :·.de fototubós .exÚtentes en .el.mer.cado, •Se. 'puede elegfr Jos; qije pre···'· .· 
.... '.-'.~~<~:.(:~:)::~/~~:-->>.:·: .. ·::·:.::·.'::>·· ;>·:<·-:·~.:.~:.:·~:;:,.::---.- ·- - ·.-. '- ·· .. , __ ·,~;,~:::<·-···.)~; '·. ~-.. ' .·.~:.',>~·<-::\>·::. ·_: .. • .:··: .. -/.: :i .. <:: .. ·<: ·. ,·,~ 
.sentan 111eJor::respuesta en cada reg16n espectral• ,seglln el t1po de .pro-

. blema que $1! tiaya/~e abordár~ .· "·.· .. , 

....... 

. ·. ia elecddn entre estos sistellla.s·deperide de.-la aplicacidn a 'qLie 
.·_ •.' ,.-.' ' . ' .··'·•' . ' .. ,- ' '• ",···- " .. -

ha: de d.estinarse ·~1 .. · equipo y ·de -las. disponibilidªdes .. econ6m1cas, ;ya ..;.:; 

que<esto.s•·perfeccfo~~niie:ntos. ent~~~~en el costo.~et equf~o, bÍ~~~~·~·· 
..... ·. 

·· :. · . · ;5! 7-J~TERF~RENCIAS 
•\ .; 
.• l. 
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·ro .coincidentes en una anchura de banda de, apro><imadilmente O.OS Aº.-. 
' ·-· ,' 

;son esc~sfsimas y n? tienen ninguna signifiCáci6n b~jo el punto de -­

vista analftico •. · 

b} Por la.presencia de a)gún elemento no previsto en la l&mpara 

de cátodo hueco, introducido en el proceso de fabricación • 

. Interferencias qufmicas. 

En este tipo de -interferencias es la absorCi6n s'tomita la téc~'l ·· 
"-11- '• 

ca que presenta el mayor número de ventajas frente a otras:t~cnicas -. . ' 

experimentales. puesto que las exigencias para la. pues.tf en' soluci6n~ 

clé'.las muest,ras -~on mfnimas. las interferendas q.uf~f'2as :son usual~•.·_ ••. · 
, ' ;' ·,· . ' '-; • • - ' . 1,'. - ·: - '.-

~nte el resultado de una d.isociaci6n incompl~ta .de Jos compuestos· • .;...: 
' .: . ' . ' . . .·., . . . ·;~ . . . . . . . ... ' ... , - · .. 

del. elemento' que va a ser determinado. · Cu~ndo lil dis'C>Úaé:i6n es fo~.~.' 

· .. · ~ompleta 1 a 1 gunos C:ompueste>s sori di saciados riiénos .que -~~ros, y el r1t~ 
"·:.'. ., .. • . . • . .. '.' • , ; ,. . . . . .. . ' ' . ' ' 1 ·.' , .. ' ~··. '-- ..... : ', .. · 

:sultado' ana1fiico 'para ;un:-metal puede. depender.ele otros eléll1entos y ~ 
.. ):.~;·;'._:. ,:,.:~,-;-_ .. · .. ·,. . . .. -:.- ... ~ ..... ~ ... - ·,· ...... :_ ·_· ... , ..... · . ., ·-:-:·.:-.< .:.·-.',,_ .. :·:~_·_:c.:· .. -.<····'. .. - .. · 

.. ,,, ~adicales ·p~esentes en iolud6ri/ Una flama de· temperatura alta puede ,···. ..,, , .. . , ' " ...... , - -. ' 

i .: e1)111in~~ tales interferendas .. conÍpletamente~ .. : .. 

Usando flama de 6><1 do. nitroso-acetileno esas· interferencias de-.:. 

· saparecen, entre ellas también esta la interferencia de caki'o, QUE! : · · 
' ~ . ,· . .. . •' :. >· ' -.. ·> ,." ''. '·, ! •' . '. '. ' .:\' .. , -• 

. · :-:ahusar Ja flama menciOnad·a desaparece~· .A ;i.;;~ces sur.g~ri''caso's tales ·-~· ;· 
. • . ' · ;," .·)\· :· , • ',..,, ."'' ' ' · . • _

1 
e· . . . ._ _. ,- _.·. l ' ·' - ' • • .. ", ' . .' ".• •. ·· · .'.' ~ 

C:~-.la perturbad,6n 'que ejerce .el Al en la ,dE!term1n~ci6n dél. Mg:~ cuán · .•. 
'.": •·.' ...... _:_i·,·-., .. , - . -··.;'.·,· .. '··· ,· ... ·. ·-... ,·: ... ··.,-

do-se trata' de analizar estl! e'lemento en·~y peqúeilas cantidades - ... '·-·- . 
. :.· . ·. . . ·~··· . . ··;. 

.·· f~~nte al· Al •. · :para resolVer estas-interferencia's. se a~c:len ·sustan~~/ . 
: -, .• ·. ' 1 · •• : .,l < . '. . ·~· \ : " . , . .. ., ":·, ." . ,·" ... ·· -. : .. ' ·. .': 

· :/~,1a.~; .. ~-~ ._._Jq~.'.~-~:uE!.~~ps _de }ªti(ª"º Q estr,0J1cjo.',~ue:E!1Jlll1~an Ja .·pe_r¿ ••. '. . 

. ,turb~~i6~ :indi,cad~·:pÓr·:'forma:i·~us•cation,e~ c~Ues·t~s ·n11s- é~t~bleS~J!n·· . •, 
,;··.:,' ,.,,., .... :: ..... '·¡ .>·:·~, >' ... '.;.:;_.,·.:<·:/\:·' .··:" . ' . ... :,...· ·. ·.- ",'.::· .. ·:<.:,~·:·:·,,·º··,:·,.:·.," •' . >;.;' 
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Ja .!Jama con el aluminio•present~. ·que<lqs originados po~ el magnesio .. 

ofra forma es emple~r una 11ima:,de, poder: .calo~fflco tal, que ro! 
, ' ' . : ., .• ··e; _' \ ' . ' .:>) " . . ' 

'· 

·. ,pa los enla,ces Al-Mg y deje a este artimo elemento en estado fundamen- \''-~ 

ta(,''apto para su det~rflli.nacic5n con esta técnica, tal es el caso,de)a 
:· . ·. ' . ' 

'· : util izacic5n de llama N2o-c2H2• 

Jnterf~rencias ionic:as. · 

·r1.enerí su,'.orige'n ~olas,.condfc)ones energétic~i(~e 1~ Jla:m~;:·: .. ~.i 
' - ., 1". . . . ; ' • •' . " . - "~; - ; • < , •• ~ .' ,.' ' •• ·~· ••• 

'son~·,fl14's' elevadas que.las convenient~s p~ra conseguir queJos ~t:omcis·-
• ' ' • ... ,, • : • • .,. :-,:~~ , ...... <' : 1, ... .. ··, .. , .• ' ' .", '.¡ ' ·• ':-: ,-. .- • 

/'<~¿ t~ d~termfnado elemento qileden·.en·.'~stado fundaineiltal, parte. ,O todos 
··~no~: ;uéd~'.~::;()n1~'~rse. . · {:' . ' · '. ., . . ..' · " ; · .. · .. 

. En. este caso, en lugar de.darse:el tfpko: p~o.~escr~e:absorc1c5~ '.·' 

:: ·:" "' "'"." !·,, . .,. •,.. " . •'" - - . •'" .. 

·, ·. ·.·. '.',ª°'"~1~~~:J,¿ ;~~~r~r a •.• requ~d.~a ;~, •• f~Mf ~~;·~ ·c¡,.n# ;'*~·1 fr••r~• •t~:'· .. · ·i~ 
... ·•· · · <·~<i'priinitiyo> .Este .fen6.fneno,··,puede'el jmiJii,tse''.por,.diferentes ·.,procedJ~ ':' 

:, ' ;'·;~·; ·.·~:.:.~·:.".:.'..'-'. - ., -,1' ... . . ':-, • '. ·,. '.:·<· .. ·.·.·,.' .'.~·-:: .. ~ .:',.".~ . . '. ' ' ' '.··" : .. ::-.: ·:::· . .': 
·~·-· ,_ .. ' ' 

.. ;:.-:' .... ·,t . ,·:r::~ ·. . ··~·· ··'..'•¡'-~.-_' .. 

•,.'' ··..:\~\ .. :' :-".::: .. ·.,~., ·¡, .~ .... <,.,.:·: 
...... ~ '~·:", ~··~·-:~.:.~~· .. · ' ' ··: .. ~.<··.': :,·,· ,··;' 

.·' ,. . témp;;;tura de '1a 'llama. de 'mod~.',que solo'" se ¡,;ó-~ .. ~ 
:'.2.':,'. ......... •/ . :' ........ ;':·: .. ,_ .. · .. , .... ., .. , .. "" ' 1"·.· ' "' : ·:" ·, ·.'"':'.' ·:·:·::·· \'·\:' • 

,, .. · .. ·' · ~ ·. · ,, duzca. el, fe.n&neno de .a~anizacidn ,· pero· que no teng~::SUftc:ienté e~ergfa 

~;,, .... , ···<•·':~fü 1J·~.Íil:.id!r· }~~r;.'•:~:it~~~;~i~~Id•~1~~1~~~¡4"···· ~~:0~;1 .·•·····••·.··•lt 
·•••• ' •'<· 911e regul~nd•.+1 os u~! es ••••.•llgl•ndo ·~le ti~ decc!stJbl•st• ··~ "\•• ·• • .. 



b) Añaqir a la soluci6n objeto de ensayo un exceso de un eleme.!l·, 

fo mas facilmente i~niiable en hs condfcfones' de llama establecidas . 
. - ' •. · .. ,. . ' .- . .· ··-·•'i• ···.-

que.ef que se trata de determinar .{16) (17). 
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. :qufílJico, fctpido, teniendo COmO caracterfstica principal la. SE!risibil 1-
, ~ .: - • ' • ' ,. • • • • • • • - •• • ' ' • • ~ • 1 

. 'd~d ;. 'el menor- m1merc. d~ manipulacion~s, esto con el objeto. de evitar. 
• • • • • '. ' ~· ' •' • • >. .' 

:tanto c;omo sea pos ib 1 e· er~or:es altos en 1 os res~ 1 tados. 
' " .' ·. '} ~,·. ; ' .. ·. . . . - :· "·. '. -. . . - . : ' -

.. '~-' 

<Todo ']o anterior es {fe.gran importancia~- ya que se dispone de -

~e~ueii'1 c:a,nti d~d', de ~ue~Úa · para?~ as :4ete:~~-nac'i ~nes · •... : , . ·. 
' '. ,,,. :-,:~ -{~ ·-: ·.: 1·, ' 

.• •"' ·- .; -; •! ;~~: 

·,- _.: .. ' 

• 

,. '·. ·~:. •, 

· ·'En ctJgti~os· casos se.pN,p_óne 'mas;de. un';•método ·para h;df!termin~-\ • .· .. 

cidn:&e uri·~~~~ti~uyent~~ .lo ~:riterio~:·Pºr" ~e~nir- .las . '. 
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PESO· DE MUESTRA DE CADA UNO DE LOS MINERALES ANALIZADOS 

. l) TRATAMIENTO: FUSION ALCALINA • . · ., . •, . . . : . . 

lG-1 TALCO 

lG;.;2 ARENA. CUARZO . · 
·.. ' . . 
... . . 

lG-'3. WOLLASTONITA 

lG.;4 BENTONITA .· 
... ' ' 

2001119 

,200mg 

20Ckng 

' 20olllg 

' : 2481¡ig ;, 

:z4911lg · 
'·, .. 

lG-5 .GRANITO ·.· 

lG-6 BASAL TO . 

1G.:.·7 CAOLIN 
. ' . , 

1G.:a OLIVINO 

.. · '. ·.' . ' 

1G•5 .GRANITO 
,··: 

lG..:6 BASALTO" 
-'·· ·":<•.;,;:,·,. 

· : .. lG~]!cAodN 
".. ···' ,. ·.;.' . 

. : fo·~a ot'.iv1No · · ., . 

··.·_, 

'., 
200mg 

200mg 

'20()ng 

20()ng 
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PRIMERA PORCION DE MUESTRA. 

1.- TRATAMIENTO: FUSION ALCALINA. 

Procedimiento: 

Se pesan aproximadamente 2g de NaOH, se colocan en un crisol de 

niquel de 30 ml de capacidad. Se coloca el crisol tapado en un tri§!!. 

gulo de nicromel sobre un mechero tipo Fisher, hasta fundir totalmen­

te la sosa, esto es, que tenga un color rojizo, se deja enfriar y se_ 

le agregan 20()ng de muestra pesada exactamente, con sumo cuidado, se_ 

tapa de nuevo el crisolo Se calienta nuevamente por espacio de 10 ml. 

nutos • primero con ca 1 or suave para eliminar la humedad. des pues a --

5000C para lograr una fusi6n completa. 

" En este momento se retira el crisol de la llama y se rota cuid! 

dosamente, para lograr que el fundente actae sobre cualquier partfcu .. 

1 a • qué hubiera quedado en las paredes •. · 

Se contimla el calentamiento por 10 minutos adicionales, se d! 

ja enfriar el crisol, de tal suerte que la masa fundida se deposite -

'· sobre uno de sus lados. 

Tapa y crisol se lavan cuidadosamente con agua caliente usando 
. . . •' . . . -

gendarme, para recuperar cuantitativamente todas las particulas de la 

·· fusi6n, se reciben todos los lavados en el mismo vaso, cubierto en ló 

posiblé con un vidrio de reloj. 

· Se agregan 10 rnl 'de Hct"concent~aclo·~ l>~ra.descólÍlponer todcis"lcis···· 

·. carb~natos y óxidos·.formados,Ja soluc16ntoma'un col~r: amarillo. 

• 1 ' ' ' • 
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Calentando suavemente para que se disuelva la masa y se despren 

da todo el co2. El vcilumen final serc1 aproximadamente de 100 ml. Se~ 

destapa el vaso lavando la cubierta con la piseta y se pone a evapo-­

rar en un baño. de aire de modo que la temperatura sea de 100 a llOºC. 

La evaporaci6n del líquido toma de 8 a 10 horas. por lo que es_ 

. conveniente, planear que esta operaci6n se lleve a cabo por la noche. 

A la mañana siguiente se tendrc1 el residuo perfectamente seco y 

no se notara ningt1n olor a HCl, como lo recomienda Lassieur (18). 

2.- SILICE (Si02). 

El contenido del vaso se humedece con 5 ml de HCl concentrádo;­

Y se deja reposar por 10 minutos al cabo de los cuales. se le añaden 
.• -

60 ml de agua destilada caliente. se tapa y se hierve suavemente. man 

.teniendo esta ebullk16n por' un minuto, para disolver todos· los cfor.Y, 

. · ros. antes de empezar a filtrar. pero no un. tiempo demasiado largo. de 
·. .· . ' . 

ebullici6n porque parte de la sflice puede pasar 1. su forina coloide. 

Se filtra por papel de poro abierto de 5 an. de dfametro1 teni!n 
. . 

do especial cuidado .en bajar todos los grlMIJOs. de sflice que esten - -

adheridos a las paredes del vaso, usando gendanne y usando como agua_ 

de lavado soluci6nde HCl al 2% en caliente, 5 veces. 

El precipitado y el filtro se lavan usando esta misma soluci6n_ 

de lavado hast.a que una muestra del filtrado evaporada en un vidrio -

<de. relojJlo.deje. res.iduo salino. · · 
. .·; - ,···· : . . ; 

Filtro ~ pre,cipitado se pasan a un crisol de porcelana tarado y 

•• _< 



,·.: 

se pQnen·~·icaldnar, sub1.endo .la temperátura hasta'90óºc: 
. . . . . . . . ' 

., 

•. CY'isol y precipitado se pasa~ a ·u~··~esecador, provisto de uri' "'..;, · 

~e~hidratante eficiente .y' u,na 'vez ;-friri~ .se p~san •. cuidadosamente·. ' .· 

. ' ' ,I • • 

La. solución que se o~tuvo del fÚtrado de la sflice ~e afora a_ 

100 m.l en .~atráz volurilétt'.'i~o (19). 

·. 3'.- SIUUCE R~SI.DUAL, (SiOz) • 
. · .,., '·.·. ' 

· Es; recomendabl~ deter,i;f nar la ¿anÚdad de sfl ic·e. que alln per:ma~ 

nece .·. en' soiuCidn mediant~:u.n_Pro~edimi~ntó fo.fc)Oiétr1f~LY as·f e~Har ~. · .. ·• ... 

umksegundá <feshidratactcSn,fi ltraci6n ·y.\:a1¿1nact6n:del precipitad(), .. 

· .·.. ..a.pl·~iando.' e.l:"mé~~~~ :d~· ~eff~ry:; J¡il~oh. 1i~~~aíne~~~·~odif~cado (20), 
,.':. .-. ···.~/:·. · .. : ... · .. ~;.· :_~····,_,-:_,· .. :· ',," ··· .. ;[.": ... : .. ::.- ... -.,-.·:~·- ... -

,. ··<~; ~' <.-. . 
,.'-~< ·-... ,;~ ... · .. ·,<.: .. "'.;.:. _(· ... :.· ':_ :' .· _.," ''" .~ .. ·:' .: ';;:,;' .. :.,·,.: ··- ... ,' ; 

·~o.t¡¡: el proced1~fef1to'.¡¡ó,te~io,r ·Se aplica ·.a.·cada;.una d~ .lu ~ ~ 

' .. : mue~tra~:·q~e son de· 1Gú a:1~~.s> o. 
·_ ~ ',· / :: .... ::· . ._:_,, ._ ... '.·.·.:., '.._'.'':. ".·· :¡~:,,.·, .. ~.·¡·'· .·.: .:~~: ::~:v" .. ::· . -:~:··',' 

- ,,. ':·1·; .. :. 

4~~i.s1ticÉJ' 
, • • ,: ~1?.Xt .. :~·, -~~;~~,: .. ;.,: .:· · ·: :.-· 
'.:fr.:méttid~ .~Usico;~,s ti~;adti ·.para :1~:détérin1~aci6n d~:'sn1:c~ ~n . · 

' .". "·\'..""\_ .. ~<~':.'.'."~~-,"~-~-:;'' ' ._ ... ~';:_·~--~'._.:¡ ·<:.::.: \ ' .. ;'- ·_· -~i_· .·~·-...... " ... ·:·: .. _." .. ._: ... -.::::_/':> ,.: .. ~;--- _:>.-·::;-... ~.;~.-.-.--, .. ':,,~~-,· 
' rocas de sillcatos<es .largo y ted1o.s,o;·.:s~ ·han propuesto 'algunasjnodf-

:. <"e • '" • ' .. • ,_\~.~: ¡ ' • f : • '-' • t • ' ' • ' 

·.-·,.'_' 

'' 
''.·~.> -:~r :. <; . 'i:·, 

·.. . ··.··~~<t~t¡~;ifa~ifü,fp,1 ·~~~td c~~~f .5r.1.i;~;~~~~P.· .•~ ••s~••,t[a;,fT 
Cnio .. pr1n~ipal\constituyente'¡¡' ha '.S,do·mu,Y·t!'s'tudiada ,<y ·una comb1naé:i6n.·• . 

. .. '.'·de . ~é~odo~· ':grav f mét r.i e~ .. y. ~ol o~i.m!tri:co •· · 1 a ... p~~f i eren . a 1 gunos:· ana 1.i ~ 
:.~:··¡,.'.':'.· _ . :. " .. ·<::·;.::··:.~:;·1-.it_·;:·::·::.;~~.>:.:_::.· ... :?_;":~ ... Y.P~ ... ":.-·¡l·~.:: '."::·_'·"~.'.::'.>.··:_·:\~:'.. :-_-/.~-_> .. :··;·;':")~.-).,-··(·.--: ..... :· \, · ,· ... :- .<" ·.,, · . 

.. ··. <· .. tas.~.conló'.'Jeffery(y:Wflson~'(20)'.en é1 la,:;sUiéese§·e11ni1na evaporando . . . 

. ;:i~:;.:/::'.'1:::'.s9~·;~~~.z-)¡~:;~1,'~~,~~~;.:SJ1~~f l)~,~f .1·~~~·~~J~,;,'~i~·~~~oi'.'f~s:~d.u,Óf·~~~<~~~~~~·"·.•·.· · • 
<.~:' ':' '' 'nados en·el ·filtrado :1otométr:lé:a~nie por'"el 'mftodo ·de azul' de. mo11b.:', 
.:.:.~.e : ... ~··!·d ..... ~.·~.·.o:-~\ .. ·:.;o;_;.:._;' .< .··. ~:.'·> .. :: · .,-.. _,-,,,; .. · :·:· ·. >·<·:;:.;'~t~._.,:.·· ·' . ;.· · 

;; • '¡"J, " ;·,_.:_:::·.~~.'..''..' ··:-·' ~;_::: .. : • .<·>: :·"/'~· -,:· .:)\:' ·>>·· ·.~· ;,-: .·:«:.;;°'. · .... " 
.1~-·; · ·" '' , .. . .• '.« . , - ,', . ' · ·, . · "¡. · :·, · · ." ". ." ·'· • ,, . 1 • · .. .. • , ''~·" .,'~, .,-,;: •;; .. r_._; 
·,'·:·::'.:.:~;_.'\;.l. ·";'.';'.",:' .. í\'; ···,~i!' ;, ...... ·>. ~·.::·.,._·: <'"'.~,_:,·._,·_:;-~:~·:·:·;. ··,· ··:-..:.:,.>. ¡.•',.,,¡ ~'-'"dt'· ... :1:•;. - i 

1. _/:·:J_;: 1:,,·; 

< .. ;_~:r;:.~.~ : .. >:.', ';; ,-">-<'·' :;:· '.·: ~-.. , :; .· :~:~t1\'. ·1 ·, ·:';.;. '¡. .., ·: :'_~.: . .'."-,:·" - '" :P:; .., ·, ..... · ::. ·., ·-·";;.'.',-· .. ~.e~; •. ·.· .• ~.·-.··,·.:,.,·.¡.'.· ... '.!.·.·.· .• :~:,·:~.•;·'·· .. '.:.: .• ;~ .. ".', .• ,··;' .• _,· •. ~-.:.·,·:_,.·.-.'.~ .,, ~ ::-' ;,'-;.;" · .;-. · ·:: · .':-:·;-.·: ., 

fü~:i'.;tM±:.:t:;1,:;:~·.:ét·?:~ .. ~xm:r:.1;,'~'·) . .e:.;,~: .. :; x,,~,; / 1/i ;y·1 :i,·:· i>:~· .... , - ... :':"·:; .}· .. :;'"" .. • 
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·.La interferench de pequeñas cantidades· de fierro, no se presen 

ta a la longitud de onda elegida. ·cuando hay Ti.y P en cantidades _;. 

usual es, no interfieren e~ la detenni naci 6n • . . . . ' ·. . . ·, - . ·, . 

. ·se describen''procedimientos modificados, que muestran que los -

cationes son eliminados de la solucic5n, antes de fonnarse el color. 

L~s procedimientos .fotométricos para detenninar sflice se pue-­

~en. aplicar-a rocas de silicatos y minerales. Se basan en 1a fonna--
. . . . ~.·. - . 

. ci6n'de· un complejo amariUO de m0libdos.ilicato, o la subsecuente ·re-

ducci6ri C:on un. reactivo a uazul de mol.ibdeno'\ 

tasflice es el ma~Ór constituyente en rocas de st11catos;,,9en_! 

ra 1mé.nte 'sob~epasa .el 50% y ·e,s conían de' 60 a 75% por, 1 o que deben --
,. :. ',' ' ' ' .. -· . ' ,' ··' 

>ev\tapse errores. Riley'"(6} recomienda, la detennfna.cicSn por cuadru-­

.Pl iCado, e:'~ una ·toF111a de ''incr.~entar ~rec1sfcSn Y exactitud.·.·· · 
. ! . ¡ .: ;~ .' •. ' 

evapo~aci6n usando' HCl y la peq~eña cantidad restante en el filtrado_ 
.. ~ .. '.: . . - ' . . . - .•' -, ·• . -. . ' . ; . . . . . ' 

'se detennina fotoniétricámente ... 

. . . .. -· . ' ' - . . . ' ' . ' .· .. ~ 

.Esto penni te u~a detenninaci~n 9~~v1m6tric~ ,exacta y ~orno .t~a~c!n · 

, ti dad. de• s frice . en ;~\ <fi ltr.ad~·: es'i'de.12·: a a mg ·, p:uede detenn1 nar~e .·.~ -
... --.">·,.,:_· _·. ·,':-: ·.·., ... , . .· ...• • .;:.:. ,.'· ... , . . .. • :.· . · ..• 1'·.' 

· exactainellte ... h: proC:edimefnto :éf,ní4s preciso que. 1 os mt1todos fotOOié--- ... '.'··' . ;., -. ' . . ,- ' .. ·· . . . . . . .... ' ,, . '· 

·trtco~ cla~icos y má~ r&pido y. predio que el niétod~·gravfmétrico ciá 
.' :. " . ,. ~. . . . . . ' ·,. . . .. . -

·.·· .. sico., Adem4~,.1a separacitSn 'de.fierro y aluminio, usada geoeralmente 
' • . ,. .• '. ·- j ..... ·"'·¡,"' .· :>. " '• · .. .,. ,".. ' '1 

par~' deter:m1na'r ,¡residuos de. sflice'; nó es ;necesaria. 
,_·:,·.··.>:~·, · .... ,. ·,·.:._,.'. ,; "", .. -./~·< ... ,' .. ~~-·~:.:. ~>,.· .. ·. ; .... ~·~·.':,··~;, ..... v,":-:r··~._.,,,.·~,~: .. ,. ·.---·~,,· 

1:·: .· .. -: .. :-::·:.:.=·.'..:: . ' :'.,> <""' 

· ... ;·; ,,··..- !' ·.-:• .. '· 



nacic5n de cantidades traza de sflice, esta bien esta61e~ido '·asf como · 
•. · ' .;.' •. • .. . ,_ - ., ·-·. • ·::..~· ... . ' ~ 1• -· 

·el reciente desarrollo en·Espectroscofa ffoorecerite de Rayos -X. ha -

hecho posible la deter:minácfón de .. mayores cantidades de sflice . . - .. . .. -·.. ·' 

.. She 11 hace ·.una' deta 11.ada di scus i6n, en la que: i ne 1 uye unil des-­

. cripci6n rilinui::iosa de m&todo~'. analltiCos (21) .• 
·· .. ··:·, . 

. Washington, Hillebrand, Kolthoff y Sandell ,·Lundell y Hdffman -

los últimos en forma tabular.resu111en el trabajo'antiguo~ con.énfasis..:.' .··. 
1 •• '~ -

en métodos gravimétricos (2Ú. 

. · ·.. · Boltz, RÍngbom.prope>rcionan información sobre m~todos 

· · ·trfc~s (23,:24), .·.· 
. . . 

',··.: -

. .·· METODOS GRAVIMETRICOS~ · .. 
',· .. t· 

Genera 1 idades. 
- ··J· . - .. :.: :_":_ . .-. 

· Jj1.:s~i>al'a~1~i·y <t~té"111n~c:~·ª" "9;a~i~étHc~·,·~l!:sri i c~.,.es--.ia 'p~1 
·>. •. . ': ·-;:: :~::·_¡:~.~;~:'.-, ,· :~:>· ". _··.-: < ),:~ ... _·:: '. ...... ,. > -~ .. ::_ ::: ·,:_ ;'>_ ~>~·; .- :·:·.~-~;'._f . ~:(' ,• : ·. ' - ..... <>,;~/. -~ . ~~.- .·-: '.: .... , . : ·.· ".-;.'.,>::::.· ·· .... ::>:-:'.· j. ~ ·;. -

,. . me~a ~ta~a ,en; él. esquema ant{g~ de:anll Üis ~ p~rmite la,':d~tennfna- ';. 
.... : ·._ ... '. '; :• .... - . ' . . ,t" :·: . .• ·~ : . :. 1' ' .. ,:.. •• : : .• -·· ' • 

ci6n- s·iguief'.l~e· de' otros constituyentes principales, con. los ·que' la ..;_ 
< • 4, '. 

sflice pudiera .interferir s~rf~hte •. , ·' · · i':' · ., 
.•· ... · ,:· . '. .•- \. \'., .. . ,_.: 
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Enla'nueva evaporaci6n,-ésta sflice hidratad•-pierde agua y en 

la evaporacidn a completa sequedad, se convierte en insolúble. 'ya en-­

~sta fonna. presenta ~ria leve tendencia a volver a su fonna coloidál ,­

cuando Se;.trata con ácido dilufdo. Una sola deshidrataci6n puede se-

parar el. 97-99% de sfl ice; una segunda deshidratacic5n pennite menos -

de 1 mg en so.l uci6n este. copreci pitado se puede recuperar con los - -

constftuyentes del grupo hidr6xido. 

Por la naturaleza adsortiva de la sflice hidrogel ~. fonnada du-~ 
. ·- ' . . . 

· rante la deshidratación, hay una significativa adsorción de muchos --
'.' ' 'J·. . .. ·· ,' ; . . 

elementós~que no se pÍJeden eliminar·lavando; por lo que el material_ 

'"' 

,>9btenido después de· la calcinacic5n de sflic~ separada •. esta contamtn!. 

·do conpe~ueñas cantidades de esos y ottos elementos, es necesa~ia ~na 
', . ''"· . ,· .··• ' . ;· -' ' . 

' ' - ' 

objeto de ihforrnar el contenido: de sflice en la -

, , .:E1·. residÜo' se, .di~~e:lv~ en, ·HF y efr·u~ poéo de H2so4,se vÓlatilir,a 

•.la sflice.·:~vaporando a'\~~~edad; El po~teh~aJE! .~e sJlice se. obtie~e .. 

<,,por diferencia. ·El &cido mas usadcí en la disolllci6ri de la muestra y 
> .. :·,. . ' .· .. ' ·. ··-'· . -

;, .· 

-·.-subsecuente evapor~cit'Sri es el 4'cido sulftlricÓ •. _-

De importancia.son esos•elementos.qué interfierendfrectairiente. 
,' ' . ',•' .·· · .......... ,. . ... ·.,. ,·.' . '.· .... ''~ 

/<-en Ja fonria~~6ri de .. compuest~{in~olubles -C:~rt~tros elemento~~ qu~- sé:.-. 

"'· parados·con Ja sflice tausan solo di ficult~d~~:~n; la,s _poste;rior~s cal 

·:cinaciones'. De elfos. el sulfato.de bar:io-o de plono fo~do~ son·~~ 
- ' ~ ·; - • - ' • . - ' . • - . ·-· - - ' - - - - ' . . ,. . - - ¡ ' 

:( . . l,os mas comunes¡ intertJeré~ ~n·Ja volatilizacidn y_ calcfnacfdn del -

: .. J ..... ~~::_:,1.;his;~~~·i'Ju~--~1~·;~~;ta·ri_;en<c,añ~~a~a~·s';iªP~e2fa61~5~. - . . . . . . . 
.'!.!., 1 ~; .':•; ;_ ; , ·.1. • 

1:·. 
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·• El calcio y el. estroncio tambfen pueden fonnar sulfatos insolu­

bles, pero rara vez se encuentran. 

El f6sforo puede fonnar fosfatos in!iolubles con titanio y circ.Q. 

nio, esta es una posibilidad, ya que el f6sforo bien puede perderse -

durante la evaporac16n con H2so4 siguiendo con HF el tratamiento de -

calcinac16n, dando sflice impura. 

La presencia de muestra sin atacar en la sflice ya separada, no 

es probable que exista, si el proceso de descomposici6n es correcto._ 

Una fuente de error encontrada en las posibles reacciones entre las -

porciones de s fl ice y no-s fH ce 'de 1 res 1duo durante 1 a prf lllera ca 1 cf­

nac16n son los sulfatos (el de bario, .si la temperatura es mayor de -

lOOOºC), el .de plomo y otras tierras alcalinas estan propensas a apa'-

recér y pesarse, primero como spicatosiy despues céimo 6xido o sulfa­

to •. 

La principal fu.ente de dificultad, se encuen~ra en la presencia 
,·,:' 

de .boro y/o fluor en cantidades significativas en la muestra. El bo-
- ' ~ . . . . . . . 

ro .puede ac~paftar en parte a la sf11ce y ser volati.zado como BF3 da,!1_ 

· do resultados altos de sflice; puede eliminarse al empezar el an4U".'­

sfs agregando alcohol metllico • 

. El fluor. interfiere, al f.onnarse Sff 4 vol&t11, en sotucic1n fUe.r. 

temente 4c1da, causando.resultados bajos, de s1'1ice; la. tnterférencia 
. . . . . ',. - ' -

de fluor se puede prevenir antes de que la soluci6n defus16n se ac1-

·. difique y se evaporf!.~ : .. : . 
' . " . ': "·'. . . ·~ . _, __ . ' ' -

., 
'' _,,,·,,,,, .. 

. < -

' Son diferentes los pUfltOS de vist~. acérca de la cantidad de'~-

•·, -.:-. 
. ' . ' '. ~- ;_ .. 
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fluor que puede tolerarse, sin perdida significativa de sflice, por lo 

general no se necesitan precauciones especiales •. si el contenido de ·-· 

fluor es 2% •. Se pueden utilizar otros ácidos en lugar de HCl¡ pero. -

. tienen ciertas desventajas. 

El H2so4 induce la separacfdn de sulfatos insolubles ,de plomó y_ 
bario y probablemente calcio y estroncio se separan Junto con la sfli~ 

ce. 

·.Otros elementos.como cromo, fierro;.niquel y' aluminio fonnan sul · .. · ,·· '. , .. -· .. -
fatos anhidros~ que son poco solubles y al· filtrarlos con la sflice, -

.· aumenta él .residuo no vo14ti'l, dificultando su manejo. 

Diff cuH:ades similares se pres.entan con el estafto, antimonio y -

germanio ya que tienden a hidratarse, cuando la solucfdn deH2so4 se:··. 

diluye para filtracicSn. El HCI~4 ofrec~.:ciert~s \lent~jas>por Ua gran~ .. ····· 

,·sohabiÚdad.de,:1os/clo~atos (el de potasi~ é~~J Jlnico eleiliento pr:ese!!. 
•' - . ,., -.-!·.', . '• ,- ,' >,'. •• • • 

. ros insolubl~s .. 

Algunos an~Ústas prefieren 'evaporar primero con HCl y después -

c:on Hc104. 
' ';' 

.a·) En presericfa.de)luor. t :' 

Cuando una solucfdn conteniendo sflf.ce:y f·luor es fuertemente --
, ,, .. '. -, • 1 .. ' •.. • ' - • ' - '. 

· &cida, ~e fonná un cimt~leJo de forma. ~iFf ... ;Sf l·a temperatura de la - •.. · 

.. ·solucidn .se J Jevá' a aproxiinad~1119nte ·a;lo01'C'·e1 /é:~plejo.·ant~rior.'~~;:~:;;:' .. •· 
"" ' • ' ' 1 •' .; ·~ - •• : ):.: • \ • - •• :'·" :, • ' ( • 

r,OIJlP~·para fonnar'sfr41•que·es volatfliza~o~ Si cu~lq.~iera de·fos do~·· . 
. -·. . . ' '· . . '.. '· 
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ya sea Si o F, se determinan. se obtienen bajos resultados. Es nece-

sario evitar la fuga de SiF4 y para este efecto hacer una separacic5n_ 

de Si y F antes de formarse SiF~-. 

Berzelius, separa fluor de sflice precipftandola de varias for­

mas en soluci6n alcalina. Se forman algunos silicatos insolubles du­

rante el 11 lechado" de la fusic5n alcalina y se eliminan por filtracic5n; 

algo de sflice soluble se precipita con (NH4)2co3 y el resto con c5xi­

do de zinc amoniacal de una solucic5n neutra. 

Hoffman y Lundell (12). omiten la precipftacfdn con (NH4)2co3 y 

separan la sflice usando el ic5n Zn(II). Los residuos se combinan y -

se usa una doble deshidratacic5n para separar sflice. Una tercera re­

cuperacic5n de sflice, se hace ai'ladiendo Al (III) al filtrado, precipj_ 

tanda.este con amonio acuoso y disolviendo en H2so4• se recupera .la -

Si02 por deshidrataci6n (11). 

b) En presencia de boro. 

El boro interfiere seriamente en la detenninaci6n.de sflice - -

porque, se separa y volatiliza con esta, causando resultados altos.:­

El boro no se presenta comunmente en muchas rocas a menos que la mue! 

tra sea rica en él. 

Es mas probable encontrar boro, si se usa 6xido b6rf co o tetra­

·. borato de sodio como fundente para descomponer la muestra; el boro se 

elimin.a facilmente por volat1Hzaci6'1 de la soluc16n.cano.borato.de -
·." . . ·' '.'. . - " ' ., -· .·,•' ''• 

metilo. 
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. METODOS COLORIMETRICOS (SllICE RESIDUAL). 

·Generalidades. 

Cuando .la sf11ce· esta en soluci6n. como resultadode 'un ataque -

·alcalino, .se presenta en fÓrma monomerica ionica ( no coloidal) es '6-.. . - ' ., . - - ' 

·cn para:la :t0nnacf6.n y detenninaci6n del complejo. En solúci6n &cida 

este &cido s1Hcico. reacC'1ona con molibdato de amonio para .formar el_ 
- ' ' ;f .·.... • 

' . 
,' cooiplejo s5Úco 12-molibctato. que puede existir en dos fonn~s que son_ ' 

·· .. ~y'; la fo~aOL es estable ~n acide~baJáy la fo~~.P se produce 
• ·, • ' .... <. • ,. 

en acidez alta pero la. cual cambia irreversiblemente- a la fonna ot. en_ 
- . . ' . . - ' ' ' 

algunas horas •.. 
.' ,··· 

·La fonna O(' se ·.emplea usualmente corno producto dé reducc16n del ., . 
- -·. . -,1• .. ·,.,· .-. ·-

·¡ .. · .. 

·;'cha.1iner5}'Ho~ris~n~··wHson y.S~r1ci<¡nctéstud1an ·las 'dos .. fofmas, 
Ji~'.· .. \.:,~:·":~·"··.·?:,.~.":-. .,·~>· -~·:: ··'~·:. , .. ~>,-' ·-: . .:·: . -~"'···':· ,· -.. · .. -~ 

del &~ido,mo11bdosf11cico en detalle. Otros ~todos, son expuestos .por 
:'_;_ .... ·(·, :- "": ' - ..,, ¡·. '';'.· - •• 

. éoltz,Corey,Y·Jackson; asfcomcrShapiro y BrannClck,.ya que usan la~--
.- •' '-,· ' ' ' .- " " .. - ' . ' .... 

· detenn1nac16n c~·lorimetrica de: sflice como parte de su es.quema de ana-

. ~is.is ~,;·idd tm rocas (3J. . . . 
';;' 

',_,',• 
- ... 

fr tonPlejo amaril,·ld'''del &cido rno.l1bdos1Hc1co,Jambién llamado 

.. ···••::::::~2!~~~:·:p:t:~:z~~;;ii~.~~~~:;·~[1:!::!:1~· .· 
··complejo ~~-~~5.? 'W\)', .es ma~ ~onvent.ente .. meclfr; a 400 ""':fa 329"'°';1a 

.. , .. ,,:/·, ·~ ·.·· ,}A~~-;-~;t\~'/;,~~i~,~~· :·.1.os·.: mt,G~f .·~·0.tJ~1·~.~.~~.~ .. •: .~~·;;e~~J.~.~td.~·CY..,• ·1~,s. ~.~1:f ~~:: .•. · .. 
: ';: .": .·.• nes son indépendientes deJa/forinl.del;coilplejó~' ',' , '' '' ' \<< 

" • < • • • • •• • ,'· ;,, .... , ' ' • ' .·., • • -

•"-;: 
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La sfHce puede separarse por deshidratac16n y redisolucicSn con 

. fusi6n alcalina,.para .eliminar iones interferentes. 
. . ,, .. , .· ·, 

Chalmersy Sinclair' (l5}, fonnan el complejo en p~esencia de su 
.• . . -

ficiente cantidad de acetona para estabilizar la forma /b· 

La foma reducida del complejo silico-12-molibdaio, llamado -

azul heteropolar o azul de. molibdeno, es usado cuando se necesita mu­

cha sensibilidad en ·la detenninaci6n (Ringbom y Oterholm). El sili--
• -V •'' 

co-12-molfbdato es un agente oxidante fuerte, se r~uce rapid~mente a 
. . 

la fornÍa de azul de molibdeno, por agentes r~ductores débiles entre -

los c~ual~~.son muy usad~s los siguientes: Snc12, Na2so3 ~ ·NH,20H. metol 

.. ·(sulfato J>~metilaminofenil) ¡ &e ido asc~rbico y &c1do 1-amirio~·2~nafto · 
. 4~sulf6n'Úo (26).. . . . ... . -

· ·· .. ·,~ani&xima abs~rcicS~ o~urre··a8oo-~2~~ ,~i~ndo s1s~.po,r·.e1 
.mcxnento l!l.mas.-usada ••...• ·Las dos.•.fonnudei .&cido nió1tbdosilJcicó: .. Y ·· .. -

:~on''':~eJuc.;ida~: .• ·~ompu~~t~~a~ules .:~it1ere.n. ~or(~V·~~~~t~·~reclu~~or -~. 

El silicQ . .-12-molibctato pertenece a un :grupo de· heteromolibdatos 
- . . •. . ,, 

.··.. én los q~e el. siÚcio'puede r~emplazaJ'.Se: por.As· •. ~~ .G~~ S~, Ni, Co, - . 
••• • • /.::,; __ :.;- ••• • •• 1 • •• •• • _,·,,;···:- ' ••• ' ., -: • 

W •. cu. Ti¡ ir¡ ·de estos elementQ~)iolo,·el fcSsforó y·arsén1c:o·.Y.,:acaso_: 

·· ge.;;~·10,· inte~f:ie;~n se~1a~en~~:·,en. la;•det~mi~aci~n de shi~ioC La . 
e:. -. ... ~ '• . ' , ' . - . - .'··· ' ,._' . .. '- . ·' '. . -

·,:···. ;·· 

:1nterfereniia también puede ser, por,'otr~s causas·, .como· adsorcidn di-. 
, ·,; . . ' '; . ' ' ', :.';' •,. . . .' 

',· :., 

'.; Vo1.~.t1ilz:~~ic1~'..de .HCl J~ir~~i~11d~~ ·~ ~zcia~. d~:~.H8~~tf~~º4 · y•·~· ·~·.··-
: •. - '' '. · ... -.• -'· '.- . ··::.· ·; . . - . ., , .,. - .. · ... -.. ' - . . . :·.· ' .. _ " . .·. . . 

:-~,:;·-:· ·:·«, 
i"";': :' 

' ... ,._ ' 
·' :-~~.·. ~.;;·-,:;,;_,, .... :. ·.;',-:;. :,·.,º,-' . :::,i?·-~-,· ;· .. ·, 

::. :, . :·:. :.-\J· ·y,~ . .J ~:~\\~:~~·::·:~·: i:,: -:'~-; .. :': 

. ,,. . .:./::' 
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HBr-H2so4 que "remueven" As. Ge. Sn, Cr (lll); la sflice tambit!n pue­

de convertirse parcialmente deshidratada y e1tonces separarse, fun- -

diendo con Na2co3 antes de continuar con la determ1naci.6n colo.rimétr1 

ca. 

La interferencia de P, se elimina agregando leidos orgánicos -­

(citrrco. oxálico, tart6ricoJ a la soluci6n despues de haberse forma· 

do el co111>lejo amarillo. 

El complejo c;il ico 12-mollbdato reduce su pH alto por la reduc­

ci6n de los complejos fosfomolibclato y arsenomolibdato. Otras fonnas 

para .eliminar interferencias, incluyen la extraccicfJI ·de la mezcla eón 

cloroformo-cupferrato, que elimina Sb, Bi, Fe, Nb,Tg, Sn, Tf, W~ V y 

Cu, pero no extrae silicio. 

Compuestos org~nicos y reductores, como sulfur~s, podrían no es 
·. . ' .. . . ' · .. · -

tar·presentes durante la formaci.6n del co~lejo. amarillo, por su efef. 
: . ·, ' 

to reductor sobre el molibdato •. 

La sílice polimeriza rapidamente y la fonna coloidal no e~ reaf 

tiva en fusi6n alcalina, esta etapa es necesaria oara asegurar que la 

sílice existe en forma apropiada. 

La reacción de azul de moHbdeno es la parte finál de. la .deter-
. . .. . . . 

·. mian.cic5n de sílice, por dos mt!todos muy diferentes. 
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fvl_ETODO FOTOMETRIC9 

Principio: 

La separaci6n y detenninaci6n de sflice se lleva a cabo por Si!!! 

ple evaporaci6n con HCl, seguida del tratamiento usual con HF y H2so4• 

El filtrado de separación de Si02 contiene de 2 a Bmg de sflice, la -

última es detenninada en el filtrado, que se diluye aproximadamente a 

200 ml con HCl 0.5N, por el método de azul de molibdeno. 

El uso del complejo amarillo de 6cido silicomo11.bdico se abandº­

na, por la posible interferencia de f6sforo. inestabilidad del color_ 

y porque n() .obedece la Ley de Lambert-Beer .. Jeffery y Wilson (20) 

trabajan a p.H 0.8'.'.'l: 7 necesario para la fonnac'i6n cuantitativa del 

~omplejo amarillo de 6cido silicomolibdico. El fierro férrico inter­

fiere por precipitaci6n de inolibdato férrico y por la oxidaci6n del_·· 

· complejo azul. de molibdeno; se agrega 6cido. oxaHco para reducir el -

fierro a su estado ferroso. El titanio forma un precipitado con mol!b 

dato de amonio, su efecto no es muy significativo.a menos que el por­

centaje de no2 en la muestra sea mayor, de 5%; 

' . . 
1) Procédimiento Combinado Gravimétrico y Fotométrico para Deter 

••• • > ., ' , - ' -

rrinar ,Sflice en Rocas de Silicatos y Minerales. 



REACTIVOS 

· 1) Soluci6n de'mnlibdato de 

a'monio 10% (w/v.) _en s~luci6n N de 

amonio acuoso. 

2) Soluci6n reductora disol 

ver: O.lSg de &cido. l-amino-2naf­

tol-4sulfonico, 0.7g de sulfito - . 

de sodio anh. y 9g de metabisulfi 

to· de sodio, en ioo ml ,de agua - -

(e~ta solución debe prepararse C! 
' ' 

da mes pór fo menos). · · 

Procedimi en fo; . 

APARATO 

Fotocolorimetro 

'·' \. 

. ··1 ... , 

Transferir Sml de. SQ1uci6n uA'' y colocarla. en un matraz volumt!-; .~ ;:.~ 

,'.', 

. Adicionar 5; ml cifs91uci6n de ~cido oxalico al to%, .agita'r para. 

meZclar y agregar inmediatamente 2 ml. de solucicSn reductora'.·· .· 
'· -, . ' . - . ' . ' ~ .· ; . . 

·· Diluir a 100 ml,-.dejando reposar durante:'30 minutos {pref~rible . 
. ·-:: ·,._ ' .. ·· .. '· .. ·, , --·"···'·','• :·:,·:,. ';·"·· .. ".-.'".". ·, .. ·<_,,,··-

mente· 1 hora) .. Medirla absofbandt de. la ·~~ltiC:idri en .Úna celda .de ~ . .. ··-; ' - . - ·, . . - - ,, .. ,-

.· 2cm. á- 650 n111c. ,·,, ,· '.:.·:··· . 

.. · Preparacf6n de ,la So1Uc:i6n patr6n.de sflfce:' 
'·· _. '.-: 

.,/ ,. - , . ·':·- ~-~· ;,'.·,:_,·. , -·. - ':.Y . . . --, 

.. · • ··Fu,~dir .. ig.éd~:¿~~~~ó ;pu?? .. ~onJs~'·'tlé"Ñ~.2.··.·#)j'·~~.h·1··d;~···~~· 
", ;;·¡ ;· 
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·.de: platine y extraer con agua, filtrar eri un matraz volumétrico de --

1000 ml, lavar el residuo con soluci6n .de carbonato de sodio 2% (w/v) 
'. 

y dUuir hasta la marta. 

Esta soluci6n contiene aproximádamente 1 mgde Si02/ml: 

Transferir una alicuota de 5ml de esta soluci6n a un matraz vo-. . . -~· -
. ' ' ,, . 

lumétri.co de 200 ml y agregar 10: ml de HCl 12M, aforar a la marca; ei 

.t~ solUci~n se usa para preparar la curv·a dé· cal i braci6n. puesto que 
, ' . ·. ., -

. 1 ¡¡ ábsorbanci a, obedece la Ley de Lambert.:.'eeer 1 os autores (lo). usan 

preferiblemente· una sola ali cuota, de. 1il que derivan im factor. 
. ... . .. ,, . ,,( . ' . . 

· .•.•. Transferir una ali~uota de Sml de la soluci'5n a~terior a un ma­

•·· traz volumétrico de lOO:ml, añadir 1 ml de soluci6n de molibdato de 
~·.· ' ... ;··· 

... amonio y despues de 10 ~i nutos. 5 ml de so 1 uci6n 'de .~cidó oxa l i co y - . 

de s'o1 uci Ón reductÓ~a ~. 
- .. . 

;Aforar a lfmarca ~sea:loo:_mlYmeéfirla absorb~nda. 
,-.,. •',• ' ¡ .·.- .... -- • 

tes se describio,_ entonces corres'~onde a 125pg de-SHlz (3~·20). 
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' ' ' . . ' 

2) P¡ocedimiento Combinado Gravimétrico y Fotoml!trico para De~-
terminar Sflice en Rocas de SiÚcatos y Minerales' modificado por Behr~ 
A., Blanchet, M.L. y Malaprade L.·. (27). 

REACTIVOS APARATO. 

1) Soluci6n acuosa de molibdato Fotocolorimetro 

2) Soluci6n acuosa al 10% de -­

ac. ()i(61ico (H2c2o4.2H20). 

3) Acido ascorbico·R.A; 

· 4) Soluci6n tipo de silicio con 
' . -.-. 

centraci6n equiva Hmte a 100 ppin de • · 

sfo2. JNota l): ... ,, 

. . S) Só 1 ucicSn :de trabajo col1cen-~ 
.. traci6n equivale~te a 2Ó ppm ~~ Si02.; 
' . . •, . . 

· tomar50 ml de 1 a soL 4 )y a.fÓrar. ~ ~ 

1 lt •. 

"' . . . :, . 
· 6) SolucicSn base: 10 ml de HCl' . ,. ·,. : -

, con~ .. se: diluyen COfl · ag~a. d~sti lada a , , 
.,. ' · .. •' . .• ' . 

...... ··2dom1 .. · 

Klett Sunmerson 

,¡·.· 

. 650ww~c 

. ;. · Nota t. - La sol uci dn 4) se prepara d~ 1 a si gui'ente inanera :' fun~-

e~~ u~ ::~riso l···de:·platiM 'o.;io~·g:.'ctf~üarzo; ·c~h pur~za··s·dJ>'er·i~~·· a·-.. · ... •·•·. 
99;~;.>con 4 g·.de ~zCladefu~icSn: •.Na2c.%r.K2co3.oo g'de.me~cJa. • ~ .. 

: . -: ' .: ! . ' ' ·.- ... . . ' • . ; . " ·: ' :~,. ' ' 



equimolecular), evitando proyecciones. 

Cuando la fusi6n este transparente, se retira el crJs.ol del me-
' . 

chero y se pone. ya fria en un vaso con 250 ml de agua caliente y lg - . . " 

de NaOH. Cuando se ha tenninad.o la soluci6n de toda la fusic5n se re-

tira el crisol y tapa, lavando los perfectamente y se afora el liquido 

a 1 lt. La solución se conserva en frasco de plástico. 

Nota 2.- Las diluciones necesarias se preparan en matraces afo;,, 

rados de 1.00 ml. 

Procedimiento. 

Se toma, una ali cuota dé 2 ml de ~o1Lici6n 11A11 se pasa a ·on 111ª"." -

t~az aforido'~e 25 ml conteniéndo· aproximadam~nte lo ml de agJa y '." -. . . ._. . ' '· . : '.· ... _. ''-· . - ' 

. 2 ml de sol ~ció~ l. se mezclan yse d~jan reposar durante 10 minutos 
. ., ·- ···, ' ,' . . ,; • '·¡·· . ,'. ,,· - ' : - . ,, 

• para completar" la formacidri deJ &cicJO: sfÚéanolibdiC() •. 

.. Se agr~g~ 1. ml de so 1 ~ci6~ 2 y 'se, afora a 1 trazo .• agfega~do - - · 

. apr~ximadamente 75 mg. de &cido ascorbi co·~ ·. Se ~zcl a perteC:t~~rlte y_ 

se deja reposar durante 60 mir1utos antes de proceder a '~ lectura ,de : 
· .. ,- . ·.. ., ' ' .·· . . . . . . . .. · .. -

· · su densidad óptica, en un fotocolo~fmetro provisto de un ftltro de --.. 
. . ' ., - . . . . .· ' ' - ' ' 

íri&xima trarismitancia a 650 rime; · · · ,·, 

·.·.·Medf ante' una •gr&fic~· prepar~da,:previamente se deté,,,Íina'. la can;. 

•Údad d~···siÓ2· '1a,~ual 'se añad~· a la:sflÚ:e d~~ennfnada gr~~fmé~~hia-

',•,., 
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METODO ESPECTROFOTOMETRICO • 

. Principio~ 

Este método es el mas usado para .la detenninacidn espectrofoto­

metrica de trazas de silicio. El azul heteropolar de silicio es pro­

ducido por la reducción de cuatro o mas equivalentes de molibdeno - -

(VI) en el acido 12-molibdosilfcico, al estado de molibdeno (V). 

El método es aplicable para la detenninaci6n de 10-150}'9 de si­

licio, siendo el vollñnen inicial de 100 ml. se usan celdas de absor-­

ci6n de LO cm. y la absorbancia se.mide cerca.de la 11amada·regi6n -

infrarroja, 815-820 nm. 

Debe mantenerse un pH 6ptimo de 1-2 para la fonnacidn del leido . 

. l2-molibdos1Hcico .. Una v~z formado, la soluc16n de este.&c1do s~ -:-· 
acidifica a una molaridad;de· 2;.;3 sin descomposicicSn. A pH h4. de ba-

,,. .. 

ja. acidez. reductores: como clOrÜro de estafto ( II) reduce el exceso de 

molibdato, para f~nnar. el .azul. de molibdeno. que ,i nter~iere seria~n~ 
te con la ~edición de absorbancia del 11azul heteropolar" de siliciO. 

El 4c1do t~rtar1co, se aftade en ocasiones, para destruir algo - . 

· · ·de 4cido molibdofosf6.rico 9ue pudiera fonnarse~ · · 

El 4c1do tartarico, tambit1n fOnna. complejos estables con iones 
. . -, ' . : . : - -

Af(III), Fe (II) y Zn (II); Ba, Bi, Pb y·Sb pued~n es~ar ausentes, 

·. .tienden a precipitar y causar turbidez. 

: ; lós''p~ódúctos de 'reduccidn ~n·ocasiones tienen un nifxi'ííiO de ab~ ·. 

~o~bari:cia caracteristico a diferentes longft~de~ de onda, c~n absort1:' 
,·,·.. - .. ·.·.'· . ".. . ... .: ·.:. ,··-: 

. __ ;,,;,' 
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vidades molares diferentes (23). Por lo que cada m!todoheteropolar..:.; 

azul, debe checarse para revisar la longitud de onda 6pt1ma. . . ' . . . ~ . 

l} M~tod.o Azul Heteropolar (23}. 

Sensibilidad de 10~150 g de Si. 

REACTIVOS APARATO 

1) Reactivo rnoli.bdato: disolver fotocolorimetro 815-820 nm 

ia.a g de rnoli~dato de amonio - - • -

(NH4) 6Mo7o24.4H20 en agua, contenien 

.d.o 23 ml de H2so4 .diluir a 250 ml. 

2) Reducto~soluci.Sn {a} disol~ 

. : ver 25 g .de NaHS03 en .200 ml de H2o. 
solucidn .(b) disolver ·29 de sulfitó - · • 

·\ ·:; ·~·. '· ... , ., ;, ' .. '". ' :. . ,' ' . \ 

· ... 'd,esodio,nh.'N,~S()~·en ~Sml''de - --
.... :, . '¡ ''' '! •• "· ,:,, ·,, •• • " 

1 H~Q :f agrega'r ()~·.4g .de a~. -i~amfno-2n! ..... . 
-_ft~l-4sulfonic~~ .. Mezclar (a) ;·(bl·._ 
: dj.luira 250 m;, 

-·. 3) 'cido tarta~ico, disolver lOg 

d~ ac. d-tart&rico en 75'ml de agua· Y:...· · . 

. ....... ' .'.\., ' . 

.• ·. 4} Soluch1n~atron d~~s1Hcio -~ .. 

tr111i=1·o"g de s1r .. Disoiv~~·~s'g'de·.-_ 
· ·- fm~,i.suiC:ato .•. d&·s~~o:.Na2~°1R~;~~:'gua~ 

· Us.ndo 'ün vasó de' acero foox'1dab 1~ o ..: 
• . -· .. ' . . ' . . 1. ~-. - . . .. , 

·, •,' 



polietileno diluir a 500 ml. 

Procedimiento. 
' . . . . 

"Transferir una al_icuota de S0-75 ml de solubi6n (a). cóntenien~ • 

do no mas .de 200_1&9 de silicio, a.un matraz aforado dé 100 ml. Diluir. 

aproximadamente a 90 ml, aHadfendo 10 ml de reactivo molfbdato, espe­

rar 5 minutos. Agregar 4 ml de cfcido tartarfco _al 10% mezclar y aña­

dir 1 ml de reductor. diluir a la marca y mezcla perfectamente. 

Des pues. de 20 minutos medir 1 a absorbancia. a 815 nm, usando ce 1 · 
• 1 \' '. • ; •• ' .--. . 

das _de lcm. y un blanco de solud6n de la celda de referendá •• . ' ,.·. _. ' - ':-. . ·' . ' 

PreparacicSn de la curva de calibraci6n. _-. 

Transferir O;h2 ,3,4,5,6 y 7ml de solucicSn patron de sÚfdo ~ _ 

· (l inr ~ 10)'~· de Si} a matraces de 100 mJ. ~Uufr a apro~imadamente~ 

> 90 ml y agregar 1 ml :de reactivo mr:>Ubd,to; 
': .-

'oespues .de 5 minutos agrega~ l mfde reductor .• d1ltJlr.a fa mar;. -
• ·., , , ·- .· .• , '.'·. . ...... , r ·' • 

·ca y me~clar. Despues d~' 20 minutos medir fa absorbanc1a ~ SlS nn en 

·celdas del .cm. usando un blanco reactivó en solucicSn (O ml 'de solu;;- _. 

· .ci6n patro~ de. sili~jo) en 1~ celda-de referencia> T~~zar val~res de. 

abso~bancia c~ntra}lg de Si! ml 
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HETODO VOl..UMETRICO .· 

Principio. 

' . . . ' . . 

La separaci6n de calcio como oxalato de calcio 111onohidratado --: 

· (cac2o4.H20). por 11eutra'11.zac16n con amonio acuoso, de una soluc1cSri -

. «cida, conteniendo el oxalato de calcio y amGn1o, seguido por la de~­

tennfoaci6n gravimnr1ca de calcio cano oxalato o carbonato, es el 
. .. -· 

~ftodo mejor conocido y mas ampliamente usado. 

La.precipitacicSn es cuantitativa ~ pH4, el nionohidratado'se ob• . 

. tiene cu~ndo se efectlia la precip1tac16n de soluc1c1n caliente, siendo . .·. ... '; ' ' ' . ' ·. 

estable en condiciones nonnales~ Al aftadir oxalato de anÍonio, a la -

' ..• soluci6n 4c1da. ésta se neutraliza conhidrcSxido .de ainon1o .. acuoso, --. ' ·. 
. ,' ·.'. . : ·' .... ·_. '· ; ,· -: .. ·, ( 

· .. ·.··~pareciendo un preciptdacio:·que se ·.lava'y filtra. Son;'neces~r1uuna_. 
: :~egunda y tercera preC:11>1i~d6n, para elim1.nar ·elemento~ ~ontanfoln;~ 

: ,·' . "'.!"' '': ·:., ; ' . '. - .·.: ' .. _.-, .. :· ·''.. ' .-.,-:.·· 

t~s. particulannente magn~sio .... 

. . 

El. ni4todo se aplica cuando el cao contenido en la múestra· es d1f 

aproxtmádamente 0.5% y el calCio ~s Preponderante sob"re'. ~lmagnesio • 

. la prec.ip1taci6n d~'OXalatos de magnesio Y de C~lciÓ es ;ftiin1m1~ .. . . . '' . .. . ' . . ', 

zada •' 1ntrlduciendo. u11 .. gran exceso d~ o~alato •de .no~io, ert la sol u--
ctc5n. donde' el .oxalato de magnesio tiende a formar un'a soluc16n super 

,· •• ·: , . >,.·· ' ·,. . •.• , • ·, ~-

. saturada •. 

. ;EJ. ext\!~O de o~~Ú tÓ:f~~ amóni'o ~ 'taft1~i'én' s 1 rve p·r~ r~d~c i rJ a, • · ··· ... 

·. solÜbÜ~dad de ox~lato de talc1~'e~ pres~ncia de mucbo ·~~gn.s1o ••.• 
, . , .... , ·:~· :,· . . .. ,. . : r··: '-., , 



Una desventaja. al usar un gran exceso de oxa 1 ato de amonio. es 

que interfiere en la siguiente precfp1tacf6n.de m~gnesfoa menos que_ 

se eliinfrie primero. 

La precipftacicSn de una sólucicln homOgfnea. de un: precipitado_ 

cOOK> oxa.lato de calcio de grano grueso (28), usando un ester de leido 

oxllico, como el oxalato de dime.tilo. El pH deseado se puede obtener 

con urea. 

:El KMno4 titula' iori~s oxaiat~, liberadas. cu~ndo el ;oxalato de -

calcio ~e_disuelve en H2so4' dilufdo~ el~pr1'Rier ~t~t~ es, ro,sa, ~1 p~- ·.· 

c.edtmierito es confiable. capaz de; d~r re.su.ltados í~ac.tos. solo.cua~do 
' ' ' calcio· esta presente. ... •' ' '···' 

·.·.··,Es· mas rlpido ·que. un m'1todo :gravfnlftrico que 1ríáuieJa,~calctn1 
. ''. ' .· . ~ ' •. . ·., ' ··. ·. ·.• ·, '. ·.·· ' ..... · .· . -~-... 

ci6n .• de1 precipttlldo. Sineinbargo, es usado·:enianflJsts· c!,<rut'tna' en. 

··~~~s~r;~ .••. c~n·.·,much~;c~~l·cf~'. •.. ·,~~ ..•. 1.1iftes'tc>~·~·l~:.doJ~1t:~~.· .. ·.,.;~~:~·dob.1~· .. pi:e···. ··· .. · 

. cip1t~éi,on de< calcfo .. es efectuadas'igut'endo]a>1>r'iinlra eÚ~1n~c16n· ~-' 
:··,, • • 'r,' • - • •·' • ' - '' • • • '•·· •,, • • •' .•-. • • ' ' 

dej 9r~p9>R203 ~ para dar un precipitado relat.i~ament,.H,bre·de i~es_; . 
. , .. . . ··,-.··· ' .. . . 

interferentes. Esto es obvio. porque·otr0s elementos prese~ies for--
-· • • • • - - • • ' • " '> • 

mán oxalatos irÍsolubles, ode otra ·~ne~a ll~ádos>co~'oxal.to ét~>éal .' . ··" .. · . . ..· .. ,_. ·: . ·. ': . .'··< ··, ;··._ ' ·-

. ··c10, e~ son, ~ariganeso •. estroncio.· .bario;y····magnesJo','.quecon~ril>u~-.·· .. ·. 
·. ;~n a··~bt~ner errores··alt~s ~n los .resultados p~r~:~a1.c1o. :. ·.· . ·. 

. .· . ' . . . . ' . ..·,.·": - ·'' ·.·, .. ' , 

· .•.. Es importante .tambft1n ~. que··. e 1 compuesto d~ ~al'cfo precfp1 .tado .;. · 
¡. 1;, 

este.como oxala·to de calcio. a una .relac16n mol:~f'de l:l~ tal como.se' 

•' •. obtierle··.·c.ua'!do.· •. 1 a ·p~cf p1,tjcJ6n ···s~.·•.~a~e.:;en_: s'ol~f 6~:aJ1da:,;.~ano ·• ~n~~s·:.· ...• , ..• ·. • . ·.·'.,:\;.·-~~~ 
.se .. lllf!nc!o116;. Jos '.res:~lt~dos:bajC>s.- son debido·•··~ .1Qs.l>féct~Úa~os.prof. 

'·,·.·,·.·. > .. •,,,•· 
... : ... ,;·; ... 

.... ;., .. •'''· .. ,· 
;:;· .. 

• 'j :;\'.:··_. 
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duc1dos en solucion2s amon1ac~l o neutra. por la posible fonnac16n de 

o>c'alato de calcio bfs1cC> o hfdr6xido de calcio~ Es preferible. colee-. ' . . '.. - - ' . ' .. 

~ar el precfpftado en asbesto o fra9nentos de Vidrio Y. filtrar cuando 

.se planea 11 titul•ci611 final. 

Las fibras de papel en medio &cido, reducen el Mno4 lf .eso debe_ 

ser evitado •. El precipitado se debe disolver en el papel filtro, p~ 

curando usar la superficie del papel lo menos posible, y asf titular 
. . ·' ' ·' ·. -
hasta '.que el color rosa sea pennanente. 

' ' : . . ' . . 

· 1) Ml!.t()dO por precfpitacic1n como Oxalato (3)~. 

REACTIVOS 

1) 20 mlde soluci6n precipita~t~ •. . ' ~- . -. . 

. .. mezcl~:r: '35 ml dé h1drdx1do. de amonfo -~. 

· {d ~~.9J, 20g de.fc1do.cfirico; 209 de~·· 
. .: .. ~:· .. :_•.: . .'_:~.'.1· ... !~-~: .. ·: ·:-:··::-~_;.· _:. '• :. 

oxal~to de alll0nio/20g de cloruro de amo. ... · .. · ... ···'· ,_ ,_ ,, . ·-
'nio y 100. ml de ~rea; 

. ', :·' ... · ... : ,. 

· .. 2) too ml de H
2
so4 al lo% 

· 3} sofoddn ~e l<M~04 0;1 N 

· 4) H2o destHada y caliente; .. · 
:· ·...... .. ··. . 

< "Procedi~ient~. .\ 

· . Tomar una a licuo ta de so 1 u~i dn 

demuestra). y· se.·.pasa'.·aun vaso ~e• 150/ml··~·····se ·a nade": 20 .m1 .. ·.·de sol u~· ..• :~: :.· 

.·.·"·~·.~···. , · .. ;;{\;;, ..... c.~.~n•:i>reci,Pi·ia ~.te ·~ .. ·se····.:Úlpa.,eJ :·,y a:so.··Y• ·~e'•. ~ohé,~~:,1bi;1 ~nÚ~·:'ha:s'f¡··· ~t'~~ii··~·· .. ·. 
· ~. ;;····/:Jma:,ebullfo16ri)igera, que se .mantiene ~úr~~it~o~ininutos 

"·'··. , .. -, ···,.·.· 

; ' "' .: :>::.·:',). ,,,:._:\,.> 
- ' ... , .· ,· ~-· -

:,l,t.'.·.;~.:,·.·~:;.::,: .. :~.·~:::i.·:~r~.··.:?.,~:.):,~:::.i:?::• < ., ;,;,;:. < ' F' '; .. '· ~·.. . · ·\ '.·~;· -. ·:. · -· ~.: :.:~_,.:.:: ... 1.l~·.:.~:· .. -- .~.: ~·:_~~-- :--.i~.-:: r'.· .. :- ~: ; ,. .: .... ·~, .- :· .. ~-. ·.: -. ; ; : '.:··; .'./; ... ;•':'.., -~ -' ., 



·se tapan con vidrios de reloj). 

Pasado este tiempo se.retiran:i:lef·calor y se agrega una gota de 

. amonfaco. se filtra inmediatamente. usando filtro de poro medfo de l"! 

. dio. El calentamien.to no debe prolong~rse mas de 1 hora porque a1.111en 

ta el riesgo de contaminaci6n con oxalato de magnesio • 

. Se lava el vaso donde se hizo la precipitaci6n tres veces y si! 

te veces el· precipitante en el filtro, siendo es.pecialmente· cuidadoso · 

en lavar este Oltimo desde el borcle. 

Para 'todos los la~ados se usa agua caliente (29. 9, 22, 3) el­

filtro y el prec1pita~o se regresan al vaso do~~e se hizo la precip1- .... 

'tac~6n. Se ag~egan 20 ml~:.de soluc,6n ele H,2S04 .al 10%¡ se tftu; •. con..:. 
KMno4 O.l N, se a~regal gota de .. rojode met11o::cómo indicador. Se.:.. 

· .•. · .. · anot~ el v~lumen gastado .p~ra cada una dé las. m~~~tras •. • Q,ue···~on ·de - · .. 
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METODO COLORIMETRICO. 

Principio. 
' . ' 

Redentemente pequeñas cantidades de calcio, han sido det~nnfna. • .· ,·- ' ' _r __ . . ·. 

das por métodos .colorimetricos indirectos. basados en la precipita- .:-

ción de oxalato de calcio. Se ha usado un método directo con purpura 

to de amonio (murexida) como reactivo, por una atractiva caracterfsti 

ca, su sensibilidad (0.003 ,uCa/cm2 que corresponden a log Io/I=0.001".'" 

·,a 5061'->: _El pH debe ajustarse cuidadosamente., el reactivo absorbe . ...; 

fuertemente a una longitud de· onda 6pt.ima, es inestab.le ymuchos met!_ ' 

les int~t(ieren. _Af~rtunadamente el magnesió se tolera e~·pequenas -
' . . . . 

· cantfda~es. · 

El 1c5n purpurato (color violeta):· 
' ·,_·.·· ' 1 

o . . ·.ci ..... 
" ·-·~· · e--- u . Jl~<~::~~=N-c~···· ( :~c::o 

Se .combi~a con c~lcio en solución &cida para .forinar compleJoS'~ 
. - . ' ' \ . . ;·. . : . - . ·;- -

· ··.{l:l·Y Ótros), .varia'. en_. color de amarillo.naranja-rojo. El reactivo 

·c~uimlente usado ·;.s:purp~~a~o h1drog~~;de,~mc>nio (murexida). El.le~ 
.,,, . . ',',. . -· ,, ·'"' ··"-,~,' -··. . . . '.•',. '.-

·,do putpúri~o ·~s·un &cidodebi 1 y ~e ··.requfer~··un•i>H· relativamente alto . . .. · - . . .. , .. - .. ·: '. . . . . '' '·'· ··, . ·,_ . ' 

. p~ra : transio..mar,, IÍIUC~O ·de 1. ca 1 ci O en conipl ejo , purpura to so,1.uble , en ,i 
. . .. agua . 

. l~, ~M~~t ~.~ ,f! .fo~~!'•W en~••\uc1~•o ... ••· !~ .. ·1~a 1tntd•(!1t(,i; ·•· . · 
· ··a pH ll'Ja,'~sta~ilf.ctad.es··todavfa bas~anteg·,.~~de~ para.p1trn,ttf(.st1~·· 



uso analftico. (aproximadamente la mitad· se descompone despues de 4 -

horas a temperatura ambiente). Óependiendo de las condiciones, espe-
¡ - ' • ..- '• 

. cialmente la concéntraci6n de niurexid~. la absorbancia es próporcio--

. nal a la' concentraci6n de calcio arriba de l-Jppm. 

La.s curvas de absorcicSn. de purpurato de calcio y el reactiVo se 

traslapan, el último absorbe fue.rteménte a la longitud d.e onda (50°")W 

dem&xima absorcil5n del primero. Esto es deseable para mantener el -
' . '·· ,• . ·. •' . 

. excesode r~activo, y convertir el calcio1 tanto ~orno sea posible en . . . . ,•.: ' , ... -
el complejo .. 

. El intervalo es. limitado: (menos de aproximadamente Jpjxn de cal­

, 'cio 'en una celda ~e lcmh en condic:ione~ ideales. en solucf6npura, -
. ·;:: .. • .·. ' . . . . ' · ...••... • . ·.· .' + . .·.· •...•.. /. ' . ·. 

las determinaciones pueden.hacerse a - 0.02ppm de ca. . .. ' ... ' . .. . ' . 

. · El purpurato re~ccfona mas o. menos sensiblemente con li, .Sr¡. Ba, 

zn. Cd; cu. Ni; Có~ ;;·JlJ·Y IÍI). !In. Sn ( nfi ~· No Se ~r~ to . 
. ·,·· .. 1or.··~on,Al·,·.cr··.t1ú.)•.··P~1 ·~,¿··Hg.:(II)···· Ti~Y. U (VI).·····Eimag~:sÚ; e~· -~.· 

fu~rtane~te disociado, pero en·peqúe~as 'cantfdilde.s: rlo•.,fnterfiere • . ·- ' ,' . - "·''". •, . . -,, .. "<·~- .:. . ·.:_, : ; . ' . ;: ' ··, - ' 

El procedimeiritti f?eniiit~ e,1 :cuar1teo de. iQ.s de.lOp~ d~ Mg en la 

soluci.6n final.;· .. ··1.os .metales alcalinos·· (excepto Htio) 'puedenest~r -­

, pre~·~ntes:en 300~500p~, 'es·t~~ncio:lppm.y bari~ ·S~pai.. ··•· NC> .. ""~··,de:lpfin ·•. ' . . ,. . .. . . . . . -. , . . . . - . '· ' : . . . ' ' . -~ 

f~sµl téli:los ~ iÍ l tos.··· ··. : ' .•. ·· ·. , '. 

. ._ -.·.- ' 

la absorbancfa es Ji nea lmente. proporcion:a:f a )a. coflcentracidn -

.~e ca1c:j~.:arr1ba. ~~. 1.2~~:«·' P~~~f~l~nte,: .el· ~-5c,··.de:_.~na:.concenír!. 
.c16n ·a~ta '.de mtir~~ida.~~crélnenté .e1.Jntervalo·~~·11nearJdad.:· .·.::··.·· . 

·;~:"·:. "'" ·' . ~ . 

" / 



1) Método Purpurato (murexfda) (10). 

Sens f bf li dad de O. 003 rca/cm2• 

REACTIVOS APARATO 

1) Purpurato de amonio. disolver: Espectrofotometro 

4~g de material puro en 75 ml de agua • 

. diluir con 175 ml de alcohol etilico.-

se guarda en refrigeracicSn. 

2) Solucidn patronde Ca O~lOOmg_ 
. Ca/ml. Dfsolv,er carbonato.de calcio -

seco eh un. m'rnimo de HCl • . 
-'l ''; 

' ' 

.·. 3) so 1 uci'dn de Na OH · ojN ·. • 
,.. ·, 

50~ 

~grega r 5, ml .de sol u~ i 6r( d~ :pu~p~rat~ 'de amC)n ~o~; ;a :>fa,'. mu~s tra en 

\fa1ucidn. ~~un. matr~z .afo~ad~:~de SO ~1· (0.005•0~l~g de.ca·~· mf!~os. de·.· 
,-,~ ,,., . .. ·-· ' ·:· .. '' .·· .. .. . - ''•. -· ' -

ó~2í119 de Mg). '.Adicionar bastante solucicSn de NaOH <UN~ hasta obte~ér ' 

. <¿n pH ll.3 (N~OH 0.002N). dilu1r-~asta 1~ marca.• 

' • • • e ' , 

·.si la mues_tra en soluci6n no es esenc.ialritente neutra~ usualmente •.• 

$e requiere la .. ~~da· d·e un pH-metro. Diluir a ún volumerly.llledir la~ 
~ - 1 • ·.- ... ; ,'' • , • • :· • - • - • • • • 

. · a'bsor,bancia a ·5~5Ín)4, corre,. 'un blanc.o. La curva patron se obtiene -

. ·:con ün tratamjento similar, 0~0.025.o.os •.. 0.15 mg Ca. Las. lecturas~ 
> se pueden hacer~ a los poco~ mi'nutos de que se ~gregQ,)a 111urexida·~·. · .. 
. _ \':·:··-~:\ :~:¿:::·.:·· -'.:.-\., ~>,: .. :'.::::_~·..;'::-.·,.>: .. <;·_ .. :~:- - - ').·. . ,,. ~:.~. · .. -·; <: '/\. '.; .• ;.; '··::··~>·~.,.". , ..... ¡'",<'.'·;':· ·.:;-'·,::·· !'<·>::;: ... ::,;·:' ·' .. ' 

-.·., 



··-,··4_:, 

Segunda porci6D de muestra 

1.- Tratamiento: Disolución ácida~· 

Procedimiento. 

' ' 

Se pesan ~proximadamente 25()ng de muestra molida a -100 mal las;-, 

pasandola aun cri~ol de.niquel de 35 ml de capacidad se lé agregan· -

sucesivamente 2 ml de H2so4 1:1, 0.2 ml de.HN03 concentrado y 4 ml.de 

.HF al 48%. 

Los ácido.s debe_n. agregarse con precauci6n, para .évita~ proyecci9_ .. 

nes, en caso de estar preséntes carb9natos~ ·· 

.·. s'e coloca el crisol en una parrilla de cal~r moderado, evaporan~ . ,".. '• ,.. . .. ,, . . . 

do ·_.hasta que empiecen. a aparecer h1111os de S03• Puede ~ntorice~Jubirse_ 
, - ' '. . ···.··::· ".' ' , . . . . ¡ -

,. el calor,' continuando la evapor~éidn. hasta que. ~1 

.··• .· de,sprenda mas '.v~pores ~ul furicos. ':: ·· < · ••. · ·' .. 

··. · . -.. ._ •. Esta Óperac16n conviene 1 levarla·a ·cabo durante :.la :noche~ 
' '.·.~a el crisol' a un.·vásb:de ·150 ml de.-~ap~cidad, conteniendo .. : 

_, ' -~ - •• ' • '. - • • • • •• - ·.. J •• ' ·, • ., • -, : : • • •.: '. :: ••• ·- "· •:·- - •• " • 

de ag.ua_y 5 mt.·.de :HCt04 al; 72J, _se· tapa•.con victrio~e ·reloj y. se col_!!;.-: 
' . - .. ' ·' . . ,. '., 

ea en una parrilla de bajo calor,: para que el residuo·~n el cdsolse ' 
. . ' . . . : ' . -- ., . ,'.. . ..,... ·,. 

disuelva; Cuando la op~racl6n :tia tenni~ado~ ::se,:~aca ·~r crisol 'y se.L 
' . .·. ' .· ... ' .. ' - ·' - ... ' ·,,;·· -· ··. '·• ' . '."' '" ... '. ' " .. 

lilva ,perfec~amente ,por ~entro·_ y por fuera·:corr e~ ch~rro,de la•P,i~eiaI·. ·· . 
. '' la ~olud6~· se enfrfa y' se afora' en un matr~¡ vol~~t~i'co de 100 ml. '' 

• l.·· . . . . ' .. ·- .... . -:';';«,.-·"' . . · .. :: .... \ ... _·; ., - . . .. . . 

Esta s'o1uci6n asf.· pre'parada se llaniar4.•solucÚn 11Bn'. y:de el.la',-~.·_.: 

,;,~r·.~•·11.s 1Úc~~5cl~r••;l~~·· de~~R~~¡B~f ¡~iVt~le; (,i,Í.f 
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Nota.- El procedimiento anterior se aplica a cada una de las - -

m~estrás lG:-1 'a iG'."8. Todas las mu~stras ·se disuel~~n per.fectamente_· 

lo .que nos .indica que la cantidad de Hc104 .~1 72% es' correctai 
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z . .:. SODIO .V POTASIO 

METODO FLAMOFOTOMETRICO 

Principio: 

Dos de las detenni naciones fundamental es en an611 sis de rocas 

son la detenn1nación de sodio y potasio. 

Los métodos gravimétricos son lentos y con frecuencia poco exac­

tos. Es por esto que en la actualidad se prefiere el uso del flamofº- · 

.tometro, ya que este aparato· adema~ de ahorrar tiempo. proporciona d-ª. 

tos correctos. y se efectúa con .un mfnimo de manipul~cion~s. En est~.;_;. 
método analftico la luz emitida por sustancias. que 'han sido lle~adas 
,·,'. . . ' - •. '- -. . ' . • .. ·. ».' ,, .1 ', : 

aun estado excitado por la.llaina.:,es medida. 

Sebasa en el hecho de q~e,Jllos &tomos .de·'todos lo; elementos ab::. 

sorben.erierg.ta a alta temperatllra y de esa· manera pa~ak;a un:estado.- · · 

.~.:el<.c1·iado: •.. · ;·'11•• ··regresa·~·.· a ··Su.·. e·~iado····:bas~~::~i.ten ... ·1 a•·. en~r~·fa,abso~bi ~a···;;·•·· 
'en f~nna de \uz~ ··La fongftuctde onda de 6sta es caraé·t~rfstica ·de ca '· 

·' .··,·:·- ·:_· .. _·_ ..... _ '.'· .. ,_,,-:·.:· .. ;,,'·: , . - '. ·,_ ~ 

da nOnio~ La temperatÚra '.nec~saria puede· .ser producid~. po'r. ·u"a de~:.~ 

carga ele~'trica. (éspectrometrfaf, ·o•· por la· cOOibusÚ6n: d~ gases. (flamo. · 
,· ·-. ·, . ' ., ' ' '' ··· .. :·' . ; ,' ·:··. . ' --

··• ... ···fotometrf•)~/ En el .. primer ca~o lamuestrá se'· analiza. co111o· s6lfdo, --
.:. ·1 \ .•. _-._,, 

':;:/.miehtra~ '.qÜe:en el seguild¿ :~e UtltizaJa 1Íl!l~Stra:en.soluc1c1n¡ la 's~l! 
'~.. .' -.;: : . ' ~ ' ,; '. ' :· .~ . ' : . :. . . . ' . . ; .. ::·.:. . .. .' ~ . ' ' ., .. •. ;- . ' ·.' - ·', . . ' ' . . ·' . : ' ·:. . . . .·: .· ' 

c1.6rie~ ~t0mizada .hast.a qut!Ps,eproduce una·f1na niebla~: la cual es.•­

i~trodocida>eri· la ·llama.·· En '1sta se.evapor~ el solv~nte·/seguida.; Z 
' '.'··' ,.· ... 

l!lentel~ muestra por analizar>fa muestr.a·sé: disocia párcial\o total-

''.;•Ó ' L~~!~~:~J~~¿1:;t::rii.L .. ·(~s;f~"}:1~::~~;::::~:·:; . 
''' •: i .,.: -. 

··- _.¡ 
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peratura de la llama, cantidad de,soluci6n .atomizada- son consta~tes9 

la intensidad de. la luz emJtid~ :ser& proporcional a la concentracic5n_ 

del elemento buscado. · 
,. ' '~ '. . 

. Entre ·1as pr~piedades. caracterfsticas de los metales alcalinos -

se tiene, la fac111dád con la cual pueden ser excitados •. La longitud 

de onda mas caracterfstica de cada elemento es aquella que resulta de 

la transici6n entre el.nivel mas bajo excitado y el estado base .del -
.·.. . 4· . . 

métal alcalino.- esta trarisici~n es para el sodio la de s.u cÓnocida 1! 

.·. nea o. cuya fongitu~ de or¡da sé ·~ncue~tra a 589.6 Dlnc. su color~~i6n 
'¡. " 

amarf 1 lo briÜan~e es la mas sensif>le de todas las lineas empleadas -

··.en f:Jamofotometrfa •. :·:La longitud de onda para el doblete. rojo ~elpo-
··>· 

.. tasio se encuen.tr~ .en 766 y769 mrnc • 

• • ' ' ' •. • . " . " .•.•• : • '·:, ' ' ",, ·:.. " :.: i ' 

Una llama· relativamente frfa da.las condiciones.6pt1mas de exci .. 
,,-;:, . " .. .;» ·.- ' . . . . ' . . . . 1. .. ,.. ••• •• .'" 

: · taciari, debido:~ '1:á facll1dad con.la cual se: produce. ést~ ~xéitaci6n 
··-., ".:,..::,,·::.,~- .. :,,:·- '·• .··;·:-:.;··."•'. : '),·.":':.;_,._.. . ...... : ··.··.·,¡ ... ;··~,' <··-.:·.': -~ 

,·)de J()s metal.es 'al~~Úno{p~r:111ecJio·~e· 1a llama l(rq~e h~c~ t11n ;E!nci- ,·, 

llo ~ll·a~lhs1s:~r·~d~ode.:ún.~l~fót0me~ro.<· · · !. 

'' 

·.:ufl elemento que causa .la mas'· seria fnterfe~e'ncia ·es ~1 ~~f cio. -

' se. pr0po.ne. para 'elirÍlina.r' esta .. 1Ú~rfé~~da 1~ adfcidn' ~e sulfato 'de_ ' 

•La. inierfe~encia;d~ ·'1os :aniónés. es mfnima ~ri pequenis c.oncéntra-· ··.·· 

··... . .. · .. i1H3~o4 cau~~'.uJa,gra~ dfs~Ú1~~1~ri·e1~No3 '~~:é1-. 



1) Detenninaci6n de sodio por Flamofotometrfa (30}. 

REACTIVOS 

· l.) Soluci6n acuosa de:· 

A1 2(_so4)3.IaH20 al 6.66%. 

· ... 2)Soluci6n de Na2so4 contenien­

do 229.lmg de la sal previamente seca 

. da a· 500ºC por ·1 h.r. + 8111 de HC104 -
1 ••• 

· por litro de solucic5n •. 

3) A911ª -destilada. 
- . ' . ,· . . 

Sol ucfonE!s para 1 a curva de calibra--. 

. _ci6n:. . ,··· 

·.. , 'una ~o~c~ntr,ac.i,6n 200p~ de Na,zÓ :. se . 
··pe_s.ani458.2mg,de Na·2so4. ~reviaroente>· 
secado y se disuelven ,en•agúa destila . 

. ·' . . ' · .... : .. \ ,,.. . ·, . . "-:"" 

·· · da~ aforando a Í':lt. ' . ' . . . . . . . . . 

'Procedf!lliento:··_ ... 
. •": .. 

.. 
,: .. 

·" 

APARATO 

Fotoflamometro 

Corning- EEL 

Ffl tro: sodio 

. '· ~ 

. · , .· Se toma una aÚcuota de' 2ml de h sol,~cf~'1 "ª"· C:~nt~ritendo'l~!L. 
0,)' ·· .. ···• . d~. m~z~· ·~~.~~! ~\rM!~··• ª'º"~~\d~i~~~r:;,;~~1~:.~~~~·!.~1 di'.·. 
·:.:· ,; ; é\. : "">sol-~c1i1n :'cie al\lnfnto•;''.$~:.aforá. al trazo.'con··ag'úá 'destilada y se' mezcla:·.' 
·:.<·:···.:,_ . . :),:;'. .. . ,.' '' · .. ,,; .', ··:;··. ·. '-; ·."J(· ',-')'! '.:"··. ', ;·. ·.: __ ... ; . ·, ··. . , : . ..... .·. 

:·. ·,;;· ,,"»' ·.. '"'.'.\:J:- ,_ .. ''.' 
:'~~ ,'./ ::: ' . \• ' 

.,; -"~ ' .. ' ,.::1 .< ' - .:·,~ . 
·, .. , "' .. -.. ;,.: '_:.--..: 
'.~;~·'.~; ':;. ·-, ,.. ' t 

,., 
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. . . 

Esta solucidn se .atomiza en la llama de un flamofotometro1 provisto -

de un filtro para sodio, y se detennina el valor de la em1s1v~dad de_ 

la llama. 

El cero. del aparato se ajusta con agua destilada y el 100 con -

soluci6n de Na2so4 (2). Cada vez que se prepára un nuevo lote de so:.. 

luci6n (1) es preciso correr un testigo .para determinar la .correcdcSn 

necesaria. 

Este procedimiento se si9ue con cada una de las 8 muestras pro;.. 
· blema, repitiendo ~res veces cada leetura~ 

; °El porcentaje se lee· directamente en la curva:de calibr~ci.dn. ·· 

2) Deteminaci6n de Potasio por FlamÓf~tometr1'a. 

· · •··.APARATO 
. ' . 

··~.;00 1 • ' • 

1) 'so,luchSn'acuos~ de: 
. . ·' . . ·. . ··.- .: .. ; ',"·'., /·. -~·· _',"f': ',. '. .· 

·, ... ~c~~4 (72%) a_,1',o'~St V/V~ 

··>·¡>'··· 

. ·2) so.1'uéilsn 'd.e. ~so4 con 

' tenie~do 185lllg dé~ sal previa-;.; 
- ·¡' ,· ,... ' 

. ment~ secad~ + an1· d~ HCto4 ~- . 
• . \ •., . ,»" : . ,'. . . ... · .. ' . ¡ ~ '" : . 1 '. • ' - • • .. • - " "' 

.por lt: Cle .soluci6n. Solucio-
•• , ·_ • • • ' < '' ' ' 'e ,. 

· · ~.es 'l>~ra, 1 a curya de };aJt~ra7 :. · •· · 
. .. . ,_, .. · .. 

· 3) .soluct.6n ~s~:· 1~1 de ·.· 

:@~04·~~·1 á?i d;:,:J~d6t"'.'.~'''i~~i':'.·:.:··' 

• . ¡ . . 

· Fotof1~1119met~o.· .... 
. ,,; 

Corni.ng -· EEL ,· 

Fi 1tro;.potas10 

·, •' 

·,, 
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4) Sol. tipo de potasio con 

una concentracic'Sn de 200ppm de 1<20. 

· Se pesan 370mg de · K2so4 previamen­

te secados. se disuelven en agua -

destilada y se afora a 1 lt. 

Procedimiento: 

Se toma una alicuota de solucic'Sn 11811 de 2ml se pasa a un matraz· 
'·' -. 

aforado de 25ml y se completa al aforo con agua destilada. Se ~zcJa_ 
. . . . . ~ 

. perfectamente y se introduce en el atomilador de un flamofotometro pr.Q. 

visto de un filtro de interferencia para potasio. · 

La emisividad de la soluCic5n se mide en .la llama. 

El ajuste previo del ~parato se· hace con so,luC:ic'Sn (3) y. el ajus~. 

te ª' 100 con. la soluddn .(4). 
. e 

·, ,' ,' 

La ¿oncentrad6J1 d~·l probl~a se lee ell Un~ gfcffita ,prep~~acla -­

previamente. · 

Este procedimiento se sigue con cada una de las 8 muestras pro-­

blema. repitiendo tres v~ces cada .. lectura. 

El procentaje se lee directamente en la curva de cal.ibradcSn:'(30). ·. 
'·· .. . . ' . '. -
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3.· FOSFORO 

METODO COLORIMETRICO. 

Principio. 

Los iones molibdato y ortofosfato combinados en soluc16n &cida, -

producen &cido molibdofosfor1co, el cual mediante una reducci6n selec­

tiva, da un complejo azul heteropolar. 

Si la acidez en ei tiempo de reducc16n, corresponde a aproximada­

mente lN de H2so4 o HC104• y si se usa el reductor apropiado, los c~- . '-

. plejos resultantes heteropolares azules, muestran una absorbancia mlx! ' 

·· ma en la reg111n de longitud de ond.a en 820•830 nin. 

A baja acidez, el compuesto azul exhibe unaabsorbancia en la re..: 

gi6n 650-:700 nm. 

· Boltz y Mellon ·han u~ado el tenriino "azul heteropolar" ~ara. des1i . , . 

nar el producto reducido teniendo una abso~bancia mlxima a 830Ílll y el_ . 

térlnino "azul. de molibdeno" pa~a designar lá reduccidndel prod1Jcto ~­
azul eri una absori>ancia en la reg16n 650-7001111. Se harJ usado .muchos. -

• •. . ' , ·-. • <.' 

reductores. bajo una var1edad de condiciones', sulfato de hidraiiJ)a - - ' 

(23), ictdo cloroestaftoso, q¡,e son.<los reductores mas frecuen~mente - ·. 
- '_, . ' - ' . . •' ' ' .. ". 

recoipendados. 

Al usar sulfato de hidrazina, la reducc16n se lleva aparte con -- · . . . ' . . ,. ' _.. ; . ·' ' 

soluciones. teniendo una a~idez de· aproximadamente IN con respecto'.a· 
' -·· _,,·:.- ·-.·- .,: • ·._ ... : ·.', .··_\ __ • ; • <, ·••.• •••. :. :. '.,. • ·-:·.<, .-· .>:_·:.- .'' .> _ ... ; '·_.-_- .. :·:· .<_~._':· ~ 
.H2S04 o.Hc104:y,puecfe:~anteners~,~r,10'. 'li1riuto~. 'a':ufíitemp~ratur~ de • 

100° c. 
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Ese sistema azul heteropolar, sique la Ley de ·aeer a 650 y 830nm. 

El intervalo 6ptimo de concentraci6n es O.l-0.2ppm de fósforo. 

Los siguientes iones no interfieren: aluminio, amonio, cadmio, -

cromo (lll), cobre (II), cobalto (II), calcio, fierro(II). magnesio, -

manganeso (11), niquel, cinc, cloruro, br()llluro, acetato, citrato, si-­

licato, fluoruro, vanadato y borato. 

La concentraci dn de Fe ( lI 1) no debe exceder de 200ppm. 

Pb (111), Bi (III), Ba y .Sb (III) interfieren 9 por la fonnacidn_ 

de precipitados o una tu.rbidez en presencia de H2so4• 

1) Método Reducci6n del. Complejo Heteropolar (23). 

REACTIVOS 

·. 'l) Soluci6n acuosa de sulf~to de 

hidrazinaJN2H6so4) al 0.15% • 

. · ' . . 

2) Soluci6n &cida de molibdato • 

de amonio, disolver: Sg (NH4)6Mo7o24:4H2o 
en25tm1 de H2so4 lON (7()nl de - - '." -

. H2so4(d•1.84,>+18()nl de agua destilada}; 
. '· '• ' . 

guardaren frasco de pllstico. 

Soluc. para la curva de calibra-

Cidn: 

·.··3) so1tic:.:base: lQnl de Hc104 a1· .. 
72% se, diJuy~n ª·: 25Qn1.' 

APARATO 

' ' 

Fotoco 1 orime.tro 

Kl ett sl.lllller.son · . 

).,· 

66()rmc' .· 
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4) Solucidn concentrada de 

f6sforo 200ppm de P2o5 (Nota 1). 

5) Solucidn de trabajo con 

· una concentracic5n de flSsforo - -

equivalente a lOppm de P2o5• Se 

miden con pipeta 25 ml de solu-­

ci6n 4 y se aforan en matraz a -

500 .ml. 

Nota 1.- La soluci6n 4 se prepara de 1~ siguiente manera: se - . 

pesan 0.03839 de KH2Po4 'Secado previamente a 129ºC por una hora y se 

disuelven en agua 1 aforando la sol uci6n a 1 lt.' . 

Procedimiento. 
;,! ! 

De la soluci6n 11811 se mide con pipeta 

una alicuota de 1 ml (5mg de muestra) y se p~sa a'u~.inatraz aforado• 

·de 2SmL Se le agregan suce~ivamente 8 ml de agua destilada• l ml de 

·. soluc16n 2 y 0.4 ml dé so.lucidn 1, completando al trazo con agu~ des­

tilada. 

Se mezcla el contenido y se s1111erge en un. bai'io inarfa con Jranca 

~bullici6n1 de suerte. que quede totalmente sUITlergido en :el agua h1r-
. ' ; . 

viendo, manteniendolo asf po~ 15 minutos exactamente. 

Se enfrfa al chorro del agua y se .deterinina la de.nsidad dptfca. . 
' . ' '· ,· ,' ',,, ' ·,. -.. 

·. ~~.)a .. soluc16n,.f11ediante un fotocolor1tnetro,•Üsaridó'un 'ffltro é~~·: - · 
t~~nsmitancia m!xfnía ·de 66Qmic., ·. ,·: 
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Es preciso correr tin testigo con los reactivos y agua destila-­

da. La concentracic5n del fósforo se detenninamediante una curva de 

cálibraci6n. 

Este procedimiento se.sigue en cada una de las muestras proble­

ma, y las lecturas se repiten tres veces cada una. 

' .... 
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4. - MANGANESO 

METODO COLORIMETRICO 

Princf p1o. 

' . 

En pequeftas cantidades (<2%) el manganeso se detennina flc11,.-

r4pido y de manera se 1 ectiva, por a 1 gunos métodos co 1 orimetrf cos. 

La oxidacidn de Mn(II) a Mn(VII) es una de las detenn1nacfones_ 
. . . ' 

mas sencillas en anl11sis de silicatos, particulannente cuando<se usa 

periodato de potasio Krn4 o de sodio como agente oxidante. 

La reacci6n: 

.·. 2Mn++ + s104 + 3H2o -----.,·-•·2Mno4 + s103 + 6H+ 

.· · .• p~oc~de .favorlbl..,.n~e en sol~fOn caliente, cOn~?i•Á!l~~~3.) ·.··: 
:.· .. ·· ~ .. -,··- .. ,.·< ... <-· .:--·-·:<::-:::·:_:·--... -:.:., ,.' .. ··> .:- .. <·.' <·:,'<>:-··.<·:-.'· .... · . 
. tambf_fn se. puede agrttgar. H2so4 o H/04; el per1odato férr1có e(i~so-; 
.~ . " .: ' . . . . . ' . . •' . ' . ; . " 

.. ;. ' fubl~ en HN03, peri) es soluble en _cualq.uler~ :de Jos do~ léf.dos ·ü9i.- .•. · 
. '', •.. - -- .. . ._. . '/ .. ' : . . '.· . ' .. -· .. 

. · · . se prefier:e H3Pé>4 porque blanquea el color del ffe~ro ferrico, por ;.;_ · 

fonnaCfdn. del compleJ~. y previene _la posible precip1tacicSn de.·perto~ · · 
datos o todat~s de manganeso (3)·. la solucf6n·se sumerge en un b~no ·_.·. ·.·· . ' . . ' : '., ,· ,', ' . ~. . . . ' .. -
marfa por'' JO minutos aproximadámente, se enfrfa y se lee la absorban-· •• ·. 
... .. .' . 

~ta a 525' o 5.45 mp •..•. 
·,. .. ·.' ' 

: Al_guno~·. investigadores.· (lo) indican que) a velocidad de. oxida;,- · 
'.' . " . .. . 

c,16n aulllenta. cuando 1.a coricentrac1cSn de H2so4 es aproxiniadainent·e isN .. •. · · 

. ()~ ml. ~2so4 ~~N11.oo ~1,.cfe.;~01~,c·1~~~ :<La.s<~~.~~-~~.~f,.s,,.~~~ r~~c~.~'1~~ .. · .. •·, 
/:·.:·,;.;:.· .. ·-~·-.:,<.,: .. ::.: ·. ,)···,'.> .• : , ... '·" -:··.-•. ''. •"·.<: ,' ;"":'·:·:·~:·<"; ., ... ':·" "º·> " .. ···, ·, . ~. :· ·. ':,_. .... -- . . . ,· --.: :; ;"'. :· :.. . :_· < : - -·"¡ :,_ <:··, .··. . .: -. ,·· . 

. • con· pe·rfodato ó •pe~nganato deben e11ri11narse In.tes. de la post ble ox1 . · 
1 .:.:~ ~ .. • ' ' ·. ' .• .. .•. "• ' ' • • ._ .. - ; !- .' ... ' ' ' . . .,_ . . ~~ 

:dác111n. ele perfodato ... .. .·.'· :< 

. ·". 
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Los cloruros pueden eliminarse por evaporaci6n con &cido sulfu".' 

rico •.. · Entre los aniones que no .interfieren· se pueden mencionar, ars! ... · 

nato, borato, fluor, perclorato y pirofosfato. El Cr (III) es oxida-. 

do en mayor o menor extensi6n por periodato ¡ incrementando la acidez. 

«tecrece la .cantidad de cromo oxid.ado. la Ley de Beer se c1111ple para_ 

concentraci6n de manganeso, un mfnimo de 150mg/1itro. 

El manganeso en medio alcalino, da un producto soluble cafe-ro­

jizo, con formaldoxima (H2c = NOH) • 

. Dicho compuesto es (CH2NO)f1n; el manganeso presen,te esta .en e! 

tado trivalente. El exceso de amonio para ha~erla·s~.lu~iOn, no es - •. ' 

· .·· crftico. 

Elementos que· no interfieren·son: Ag, Pb, Cd,As, Sb,'Sn (en•-

.. concentraciones. altas. dan color rojo). Mo;· W, Cr, Al y' in. , 
'., ·,·. . ' . ., . . ,·,· ... · . 

·. · nur~ en presenCia de tartrato Y: .s~ • eli~tna el exceso de .chnur,o.con ~ 

. cinc/que forma camplejos de cianuro mas estables que co~ manganeso1· . 
,, ' . ' '. . ',·· .... -

· p~ro·es menos estabJe que cobre·.ffe~ Ntquel y cobalto no 1ri,t~rtf~~­
·r,en~ Bi, n yHg dan turbtdez•o P,rectpttado en llledi() blStc;o; ~lfosf! 
to pued~ dar un prect pi ta do si hay c~ 1 c to. 

·- ,, : • • •• ••• 1 • • • .-

. .La .. absorbáric.ta es proporcional.a, la. éoncentractctfl del ~n~aneso •.. ·.··· . 
. ··' . ; ' . '. ; . ' .· . ' .. ·: ··.: ·.,/ .· ' '·,, .. .' ·.' .• - _., ' 
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1) Método de Ox1daci6n a Pennanganato Mno¡ 

· a) Peri oda to como agente· oxidante (3). 

Sens.ibHidad de 0.0027 f Mfi/cm2 . 

. . REACTIVOS . APARATO 

1) Solucit'!n 6cida especial, mezclar: Fqtocolorill'etro 

25ml. de Hl04(d=l.8) lSml de H2so4(d=l.84) Klett Sunilierson 

y 60ml de agua destilada. 

2) O.lg de metaperiodato de sodio o 
' -

~ótasio. 

. ' 

So]uciones para la curvá de calibra-

·. 'ci6n • 

. 3) Solucian'.base: l<hl ~e H~104.a~1 -

',72% ·diluidos a· '20Q1\l. .. 
·. ', 

\', ' 

4) Soluci6n tipo de manganeso: 
' . ' ' , 

.. p~ur: 1~6~5mg de Mnso4 secado a 400ºC por~ . 

/ do.s horas, s~ disuelve en agua y se afora_ 

a Llt>en matraz volumétrico. La conc. . 

e~'u1valdr& a SOPPm de MnO~ 

Procediini en to. 

540r.rnc 



sod.io o potasio. Se afora con agua destilada y se·calienta .el matraz 
.. . 

en baño marfa durante.30 minutos. 

Si hay manganeso en.Ja muestra, en este tiempo se habrá formado. 

la cantidad correspondiente de Mno4 con su consiguiente color. 

La so1uci.6n' se enfrfa perfectamente y se detennina la densidad_ 

dptica en un fotocolorimetro provisto de un filtro con transmitancia .-· -. -

mc1xima a 54Ülmlc. 

. ., . 

La concentraci6n de manganeso en la solucidn se lee en una gr&-

füca préparada previamente. · 

2) M~todo Fonnaldoxima. (10) .· 
. . - ' 

Se ns 1bi1 i dad de o. 005 r Mn/crn2 

REACTIVOS ... ·APARATO 

· .. 1 f Solucidn, disolver: 109 de para Fótocolorimetro 

: ,fonnaldeh~do y 23.Sg de sulfáto de hidr:. K~ett sU1111erson 
, .· ',-;:. ·,'•, ·:· . -

xnamina en 100 ml de ,agua. 

2) ácido tartárico .2M. · 

3) am~~iaco·coflcentrado . . ' . ·.·.. .. ' 

. 4 > i<ct( 10% . 

5) soluci6n deizn u( 
', . . . . . .. . '.I' ' 
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Procedimiento. 

Añadir 0.5ml de solUcidn de 6'.cido tartarico 2M a 10-25ml de so­

lucidn 11 B11 ()lOiMn)¡ neutralizar con'amonio y agregar 4ml de solu--­

ci6n de KCN al 10%. 

Calentar durante 1 minuto, enfriar, agregar 5ml de ~cido tarta­

rico 2M, 2ml de soluci6n de Zn 1% y Sml de s~lfato de hidroxilamina 1%. 

Diluir a lOClnl en un matraz vol.llll~trii::o y transferir una alicu_Q 

ta de SClnl a un matraz de lOClnl. 

Añadir lml de reactivo y5ml de amonio concentrado, diluir y --

· aforar a lOOml. ':· 

' Obtener la absorbancia con un filtro azul y 1 eer. aproximadamen­

te a 54<mnc. La solucfdri restante tratarla con Sml de amonio, di luir 

y usarla C:Olllo solu~idn de referencia •. ' 

· .. .,, _ . 

. · . .,_, 



.. 
5.- fIERRQ 

· METODO COLORIMETRICQ. 

Principio. 

El fierro esta presente, en mayor o menor cantidad en una gran_ 

variedad de muestras que han sido preparadas para su determinaci6n. -

Se han desarro 1.1 ado muchos métodos di fe rentes. una gran mayor fa. por -

reacci6n con grupos fen61icos. 

Afortunadamente en muchos .de ellos, las interferencias no son -

numerosas. La seleccidn del método no es simple.· 

. · El mas antiguo y ÍnejorC:onocido es eri el que se usa tiocianato~· .. 
' • • ,> '. .••.. • . .,. 

Un~GmerQ considerable de otJ"OS reacti~os ,como o~fenantrolina. y 2-2·-. 
' . '" . 

bipirldil, t.ambién fonnan complejos con fierro (ll). 

· .. Algunos reactivos rea.ccionan con fferr.~ ~f!~r¡.ic? otros, ctin ferr~ .. 

so. ~l producto Jonnado. generalmente tiene la desve~tája.:de que no_·· 

·puede.ser usad~ en presenci~ de apreciables concer1traciones de iones_ 

·· .. ·~orno 'puoruro y pirofosfato, q~e fonnan complejos ~stables con fierro 

trivale.nte en medio 4cido. 

En otros .casos.se pueden.obtener ~ejores resultados.recurrien-
. . - . . .• ',. . '.· ' . ' ., . 

do a un reactivo r~actante con fierro ferroso. que' '.no f~nna tales cóili . ,.· . ' ' .• '., _·. . ·' :. . ¡-

. plej~s o a !nen.os que sean solubles. • . . ·.~. 

~ara una dete¡mjnaci6n ma; exacta de ~l!O.~• canttdades de f!!. . 
.. ~~º-~··~~ ·.·;~:comiend~ ·~sai'i ~lo~f-iri~ri~~ol.ina . ( ·~ ·.'~f;"~~~~Ú.~o .simÚ~~,2~~~· 

• ... 
' : ,· 
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' .· , . '' '• ' ·-

bip~ridil). Estos reaccionan con fierro ferrosoi la fmporta~~ia en -
.1 

.. su.uso) puéde E!Star en la posible 1nterferencia.d.e·Cu. Ni·y Coque --

:también ·reaccionan a bajas concentraciones; 

El t'iocfanato es especfalmente usado. pera tiene la desventaja_ 

de dar·. un producto. en ~l cual el. col~r desaparece rapidamente. 

Los reactivos que requieren ajuste de pH dentro de un interva-­

lo. obviamente no son muy;.usados· y estos requiere~,iin medio b4s1co. o_ · 

•.·-·neutro' p~~a la reacC:icSn. son de valores practicos limitados •. 
'•. . ,, '·.:··,' .. ·- . . '. ' '' ..... 

- . .' . . 

· '~tod~ d~1·. tioctan•.to. 

El tfod-~ato se usa·:·extens~nte'.para·.la detenninacicSn···de fie~ 
'" ' • •'• • - -·~ ;" :. < 1 • • • - • ,. • - • • • '\ .: ., •• ' 

' '"' 

rro;·el mé~Odo depertdede.la.oxidacicSn de·fierr0 a.su,cond1c16ri ¿~ ''. 
·f~rrici, d~'spu;s cl~'.;q~~ el can;leJo:~ef: 1Ón ferrtc:o :Y del 16n .. tt~t~~ .. > · ;, 

_. nato pr0.d~~e .. u~ color roJo.··proporcionar.a 'la. cantidad de f1er~ ·P~~- . 
' • • ' '. ' ' • t • , '!~~ .t ~ ; .. ' 

'¡1 . ' ;.'~;·¡,:.::;', • . ~~ ' . 

El >e•ctÍV~ es ~NtO> tiene. JI dac!dldí Y<ri~úóbre ot .. s -- .• 

. .•. ·~wvos g~~;~~.~. ····~· .;·,medio r~·~~te lc.í~, ~·i~,¡~~i . 
. :m•r '"-ªs;de\Üfl·:prócfuc:~o· cuando el,,tiócianato' reacéJ~na;con f1erro .ff!­
'. :::··:".· .. , .>.:.: .. ' .. :-,,',::·.;:·~·~~ .. ~>~,(~'.~,.· ::\,.:··'..· '. ~·''.<.;<·'· .·:·:·~ .:·:·:::/ ... ·-.: ,- ,.·. ,',"· ! , • ••• . .,., .·.·_ .. --~\·.··.- •• ,r~~",~_:."·'·.". / .···.·._:. 

. ·.···. ,··· · rrico·•. dependie.ndo''de:Ja concentractdn de•ttocianato se"O~tienen9· una . 

• ···, ,s~ri'e:·d~·'PoinJl~~C>s ,re~re~e~t~dos,:po~:· t~~(c~s>ri]· ·+3~~"_ d~~de· n-,1'.. ~-~·. ¡.;_. ·. 
· a• bajas coneent'r·ac1Ói.es· d~ ~todanato, ;l·a~. especies co lori·d~s son i>r.!f ·.· 

· .. ,.· .. '',• '.'·' .. ·.··.<; ....... : ··.:.···· .. ' ".· .. ·· .··· :, .··.·.· 
; . domtnantemente:: [Fe(CNS)J '·~. A concentracfOn de tiocfanato de O.lM -

•• ... ;)\~~,~~~Jici~ .. ~!~,E~;~~:Jf•l~~1~5l.-:.,~:~~~~1~}~:~ ~- ··· · . 
. : . ,. : tiocia,n•to·; pr~~címf~l.n<t~n~s· c~plej~s. car.9~~o~:.negati~airien~ •. "(10h.···· 

3::•.- - . : .· . ; . . ,-· . ,_ - : i--~'.;:·"·;1, : . 
':;; ... -;~·.-/,'· ... : :·.· ,,,,._ 1,1·::· 

<·.;".;, < ~.::; "!'' 
,1-·.· 

,' 

' . - ~ . ': ' .'. -- ;_ '. i~~ ~-: .. -,', •:'\,:; .... :·:> ,·,; .· 



El ·colof :de todos esos complejos es ~ojo; sin>embargoJos espef_ 

t:ros de al>~ofé'i6n;no' son idénticos,:.a concentraciones bajas el m&xim0 
' .. ,.., '•,.. ' ·. , ' ,· ·' ' . .· '. -· 

.. de absorcjcSn de tiocianato es aprcixirnadamente 46~t&, a' :concentraciO"".:-
. '.. ·. . . ' . . ·, ·. : .. '\.;, . 

nes alta,s (O;l-0~5M) ef mbimo es a 480ri)'-(22). · 

La intensidad del color de una solución de i6n tiocianato depe!!_ 

de. de ~n n'linero de factores. como es el exceso de tiocianato; bajo e,!_· 

··.· tas condiciones, la Ley de Beer se ~umple en un.:intervalo bastante· _ _: 

amplio 'dé .. cóJlcentraci6n de. fierro.· La sensibilidad se ·.incrementa. por .···· 

· aumento. de contentracicSn de tiocianat<>, la. intensidad del color penna ... - . ' . . -· . ' - . ' ' ',. . . . · .. ' ·, .·. •' -: . 

··nece;cónstante c~arido, lá acidez varia···,· 

Por otto lado una ·e:onéeht~ac16n al.t~· de ti ocian.to reduce - - - .· · 

·.·errores. ::dé~idos a cloruros,. fosfatos:·~. otrbs'1ones,. fó,.,ndo cClllÍ>le- : • 
',;.,. -·.· ... , - . . . •'' ' ·. . . 

' . ~; , .. ,;, ' 

.Jos c(Jn fierro'~er~ico. en soluc16nJéi~a •.. •;: 
. ~ :. ; '',.' ... : • • ·', :,_ .':'l <·, ' 1 • . 

· .. :_-i:;·/· ·, '.>'·.;·.:::-.:·_ ,:.:'.:<·: ... :(~.-::::;· .. -. ,;,: '.:·~ ._."·>> ........ ·'>'·;:,. ,.· ... ~_: .. -.,·._ .. ···>:;·.·:··.··:.:';-'./':··· .. ~{:/._ . .";~;-:.. "-

Una .. concentrach1n:final'dt tiocianlto de 0~3H ~es:,,satisfactorta 
·. ·. '. _..: '..':._-':.:~:;:'~:,:·:~--· ..... :.\·~.·::,·1'-. __ ·.'¡>'.\'-')/".~.·.:;« .. :·~ \.~ : .::;: .. ) .... :···'>'':>,·_,,.·; ... ::.:.'. .. ~.·:~1~~:.:>~: .. '.·.~:.:·\.. ." _'. ....... "·;~ 

.. se debe tener' cuidado. én tQ"1ar la misma concentrac'16n;de:tiocianato .. ' 
·".--"··.-, ,.>·,.:_·_~ ....... ·;_:·:·.:_ .¡_ .. , -~···.-·:·.·:. ·_-·_ .· '..:- ... . ',~·- .... ·.'··:~:-" ·, ... ·: ~-"L"·"." 

en. la·muestra,pr;Obl~ y en los1>atrones. ya que una diferencia rela~ 

. 't1váment~ pequ¡~~>p~dúce 'unc•b1o ~n. laJnt~nsidJdctel do1o~Üd) ... 
. .. •. ' ' .. · ' -_ , . .,. ·!; ;,,,., .. ~-,, . ".<.'· -, . : .: . .:' . -'.'. ... < .· ,', ,. . · .. , .. ,.: . . .'·... . -. ·, ·.- .. 

. _.,, 

· Ahora)e eicpl1car(brevemente ·~a infl.ueocta del •.ctdo eri.tffco:­

ior (22):;·>d.,1~0 a htd~~lis~s extensivá:,c:solÜ~iones .de '~líes Je~ricas · 
: ' . " . .- . ,, . ~ - . ;, .- .. · .... :: •.!;."' ·;'- : . ' , .. -' - ,,. . - •. ·' . . . " .' •. ' . " / - .:-.. . : ._" '· ' '-. 

• ··en·:agu~'.conttenen .poé:os .• •.iones .•. fe~r.icos ;··•.u·n.'ta~idO ··.f~rte ..• suprime. la ~-- .. · .· 

: .. h1.dro11s1s· ~;~e· t~tensf.~ica ·él ···c~l~r,obte~fd~·.:con t1ociahato (er·•c.1-
., '¡. - • ! ' ' ' ..... ," .• .:· - . ' ' '.'-, ' .. ' : ' . . ' ·.':. :1 ' . ·/. .. - -

; . . - ' - . ' . . 

dÓ tarta rico• es un leido fúerte) •. El efecto del leido depencle, del· ~·. 
''~: ,. . .,_;~ . .' .. ,, "' : .... , ... 
A"/ .... : : .. ).; :.;.:t'S>o•. yic~#~~iff'~~'~é.:~~~e • .:',, :;•~:'1'•·''';;;"··· ·.::< .• ~· ..• ~•.::: ··· ·· .. ;,., 
'·~:~.~ .. ; -:~·.·~··:'.-_.¿.:-,~,·'.:,'~· ,.,. '.:._ .!'.-¡¡"". 

~H? , : ki·r~~~·~,-':.:/.·, .. •·fJ~da4ri~'.·c¡4~::,~(),t··.·un :gr;a~····e~~~~o···de/~~~t~t~ .• ·.·.~1·.·'~ .• ~···· 
:(::-'.'". "'.';'-~> '· '... \, '. »./:.;.: .. ,) ''. -::':""-: ~---',~.:-{'.¡·" :.:-.-·/·>· .. ,, '. ~ .... ,~~·,5'1"'-'.:> .::;,' 
. , .. :·,=·~~: ... ".i· ... · ... '..".·:": ::."~~.:. :>···:,"·/~ ... ~~;· .. ..';,, : .. ,,;,.-1_···:· .. ,._ ... ·.,~. -~", . ;~:~·: .. -}>.:_·;.~'--

.'~~;{·:·.),:: ;-~· ·~~ ,., ·;· . .' .\~~ •. ~.· .. ·> .. ·.'_:· ••. ·.:~~.:: ••. ;···.".~ .. ~~.: .. •• ... ::·;:-~_;·::·_,-.:. .'·<.~~,' -.. :.-.~'.;.·.~.- :·····.·:'.· .. ·.·.~-.·.·.'·.··,:·í·.•.· .. ,:::~:~.'.~ .. · .. :~.·i-.'.¿~.\.·._:_·~··.·.··_'.-:;,_·_~~;, .. ,,._: ··~"(,;-·· _·_·_\ .· .. ·.::_-::··, ·,._;,.:,-;·:,: .. ' 

: 
.

.... ,':';,:···,,·.;····:·· .•• ·,·' .... :·cl'.•\¡'···':··,·,·.:·.····· .. :\:.·.· •. ,'.·:·····:!,· •. :,·;;•,:'.::.'.· .. ,'·.• .• ',· .• ·'.· .. ;.'"·""",;·,, "•", ( • - - ,' ~,, ';:.;;":·"-,¿:,_' ,· __ · ~ ' :· .;-. .. :"';' ";::~.":,-." ,, _ .,; _ -- . f.~a:x.;,_;{) ,;:::;·:.;; :~.::;;,i-_{;''./.;/·.i?1~:-~_:: :.:_., ·;·:-.-~;\_::)~_::·:,~;;_;~~: .. '. ~,:~,::;: ;:t~~i~ .;:_;~.:}'-._ . . -·:: ,· ~-~-.·:·;~.:: <:' ... :·_ ···:·. • : ;:,:";.'_; .. ~;_.,'.,/;~ _ - :: ... ::~i;:::·,.;~ ;.~ ·:" ..... " -· 

1_.,· 

, : ·~ .. 
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color es practicamente independiente de laconcentradc5n del HN03 y -
'' ' ' ':, ' .' ' ·. ' ', ' ' ' ' ·' 

del HCl, si la nonnalidad del ~cido en la.mezcla esta entre O~OSy --

0.SN. Se' prefiereHN03 en lugar de HCl porque el color obtenido es -

·mas estable. 

El H2so4 no debe usarse, porque fonila iones sulfato complejos._ 

con iones ferricos y por tanto decrece la intensidad del color con ~­

cierta. acidez y cuando aumenta la concentracidn de H2so4• 

Una .fuente .de error en el método que puede evitarse. es el. des-

. vanecimiento .del c,olor. despues de .que los reactantes se mezclan. se~. 

d~be a la reduccidn de Jierro (11) por tiocianáto. esta reaccidn se -

acelera grandemente, cuando la soluci6n se expone a·laluz del dia~ - .. 

El desvanecimiento se'. evita añadiendo una cantidad apropiada 'de per6-
,' - ' ,,.. . - . ·- . 

xido de hidrtSgéno~ Sin .. embargo es 1~ecesaria,.si la absorbancia sé·-··. 
. . . . . ' . 

' mide:inmediatamente ~espues de rnezclar'Jos reactivos~ ,, '. . : ' ::· ,,,· ·-·: .- .,_ , .. -' ' ,, . 

.,,'·' '+.::. -· 

La'.t~fuperat'ur~<atecta l.a intensidad dél color y la ~stabil idad .·· 
.. - . ···: ·:.· ·' ': ;_ ., ..'.··· . . ·. '· . ;/1, =;~··.· ·-

de las ... soluciones de<tiocianato. ferrico; la 'Velocidad de desvar1éc1..; - . 

miento es .niayora .. temperaturas altas. 
. ' -,,.--.. . 

:Sust~ncias,~ue}nterfjeren, .. ·cationes·.como son: cobre. cúpr'ic~;·.· ~· 
·S.i esta•·.pre'serite ,en' grandes .cantf~acf~S CtlmO :2lllg/l f~ ,··interfiere por. ia·. 
: ' ,,··, ' :' ~ ' '" ' '. ' ,· ' ·.,, ',,, ' '.·.· ' •' ; ·, ' ' ' ' .. ·. ' ,· ,'· .... 

:, fonnaci6n ·de: ü~a:coloraci6rr.ve~dé/con tiocianato. ·Mercurio mercurico. · 
' .. - '.. ·> ;, «-'-. : _':._'::. ··-: .. ·... : '.· .-, ·,<<-. , . .. _·, ·. '• · .. ,: ·. --: '; _··... .·. . ·:·= -· ......... · 

tor:ma poco Hg(Scr~)2 disociado y fones.~omplejos como es Hg(SCN)4 con_ 
•.' . ·. ¡'' • • • - ,, 

un exceso.de tioéianato~ esto por' lo tanto'elimina algo de reáctiVo y' 
' ' . . "·,"« , . . . . 

·d~ ~~:5º~.~[;~ry:~:~.~,~~·i/.H.~~. Y ... Cd ... e~.~~.~~~d~s· canti .• dactás· 1nterfi~f'é~¡- .. ··· 
Ni,. Co {g'~and~s cahtidades de manganestl', dan complejos :coloridos~ 
' ('-.-':·;,_;,"::·.:}~; ... :/:.__:.~'~< ·._·.·:!• ,'_'.;•_':, .. · .· ,,.,; ,.·:'. . <. ,·, ..... _. ·.·:.-:· "'.;( .- -.• :-

' . ~'. 
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Aniones: fosfatos, fluoruros y oxalatos,_ inte~fieren aún en pe­

queñas cantidades, porque forman complejos b,astante estables con io-­

nes ferricos. La interferencfa por sulfatos es me~os fuerte, pero to 
' ' ' ' -
davfa muy ¡:ironun'ciada. Nitratos y clorul"OS ~"tienen poco efecto cuan-

·.·, . . . .· 

. ·do e'stan en grandes caritidades, ni trato.s menos que cloruros. 

De lo antes dicho, .es evidente tener mayor cuidado en la aplica 
,· . -

ci6n colorimétrica de fierro con tiocianato, en 'soluciones con canti­

dades desconocidas de sa.les. 

Mf todo con l, l O fenantroli na. ( 10 l 

La 1,10 fenantrolina y 2,2·- bipiridina: · 

~
.···,'.·'·· ... ,.·'· 

- . ' . . 

·.¿ > 11 ··.·.·u ' '.· ._ •... ' 
. '"· .. ' . Q-0

·, 
' ' ' 

' ' 

.. N ' .. ·· .•.. ·. 

son doi.r.eactivos para determinar fierro ferroso~. ;Jl .. complej() dé. fe• ' 
·,,:. '-:·· '.; . ..-._· ___ -:>·· ·;- ·._.· ·:. ·· . .: -- ,>--:·_./.:_:· .. : ++. / .. ': -_ .. _.,~-. .'~.· .. ,':: . .-~:\:·_:_~ ... -<·-· .-.··./. _,_,"<'~_-:'.: ... ··.- ··:_: .·" '._:· 

.~~ntr,~,1 i,na' ~aJ~7nara?Ja'( C12~aN2) 3Fe .. '' P~.ede 'formarse cuant;~attv,~eri. ' 
·.• ····· :;'ti,",~ri ::el' interv~lo de-.pH_··2-9;,. abajo. de un pH ·2 ··el -· .. desarrollo.~e-1 co--

- :·~·;. ' 

·· · .... lci'r ·es. 1.~nto.y ·muy .debil. · 
.. ,- .i .·- ... . . ·' •. . 

_',·. ,. 
._- .. ·. 

Las so lúe iones no muestran cambio de co lor'despUes; de muchos me · 
'. .. - .. ' '. ',, . ' ,.'.º\: .. '.. ,: ... ,. ' -

. sés,~ ' L~· ~ey ~e Beer se s1g'u~' ai:¿~tad,amente. La cinetfcay el eqÜill 
i' ·.~ ·, 

',;bho en el sistema fenantrolf~a.'.Üerr~:ferrosó ha" ~id() iflvéstigadó 
, ,>_" .' •L • ·, •' , • •. ,. • '. i•.'•\ - ,',, • , . .'' e • •. 

'(32). 

La 1,10 fen~ntrollna ~e coÍnporta como una,~ase ~onoacidi;ca; 
.. - . "" . ' . : . . :·. ' -.·.--.. " . t. ' '. -:.-,· ' . .. ' : ' 

c·onstaríte de disociación i6n ,fenantrol ini~ Ph •t:es: r.1><10-s a ~-
,. . . . - . . ~\~;:.:~~~-:~_·,.;:::.,:_··. ·: ;·,1. '¡",_ 

'; .. ~' 
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El valor de la constante de equilibrio, para la reaccit1n entre_ 

el i6n ferroso y el i6n fenantrolinio es: 

[ Fe Ph;+ ] [ H+ ]3 

[ Fe++ ] [ Ph H+ ]3 

\ 

= 2.5 X 106 25ºC 

El fierro ferrico puede ser reducido con hidroclo.ruro de hidro-

xi lamina, hidroquinona y menos preferible di6xido de sulfuro~ 

Aparte de. los iones coloridos, los siguientes interfieren en m! 

yor o menor extensión. Plata y bismuto dan precipitado; ciertos met! 

.les divalentes como cadmio, mercurio y cinc. fonnan c001plejos levemen. 

te solubles con el reactivo y por otra parte, reducen la intensidad -

del color de fierro. 

La interferencia disminuye agregando un gran· exceso< de .reacti--
' . , .. 

vo. · En presencia de pirofosfato el pH puede ser aproximadamente 6, -

>entonces SOppm df! ~20;· causa error de solo 1% con 2ppm d~ fierro. -

El fosfato puede estar presente .arriba de 20ppm de P2o5 (pH 2.:.9}; el_ 
' ' 

fluoruro en una concentraci6n de 500ppm, no interfiere si el pH se~­

mantiene ·abajo de 4.0. 

' ' 

La gran ventaja de la-o-fenentrolina sobre otros reacti.vos de -

.fierro,.es la posibilidad .de usar soluciones ·.débilmente «cidas, en--

to~ces hidróxidos' fosfatos, etc.' de .muchos metales no son precipita 

dos. 

. :f .•.. -."~ .. 

. · Es esenc 1 Ú que e 1 fi e~fo es te presen~e en tal forma, que reac-
cfone cornpletaméllte con fenantro11na en un i>eHodo raz~náble de tiempo. 



. . ··.; ' 

.. •. 

. ,'. '~ .-: 

... ".-- '. ::.~ .-···~G~<-!''- :';::·_ : :'.'·~"''\-\~~:~~~·;)>'.-.. :·~:=:_ ''.- -'.:'.e•',, . ':\~~y~;-~~'. 
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O sea que el fierro no este ligado en pirofosfatos, otros com-­

plejos estables y precipitados poco solubles, conteniendo fierro y -­

esa formaci6n puede evitarse. 

Él citrato de sodio se usa. para evitar dichas precipitaciones_ 

y despues para reducir la acidez de la solución inicial en un interv! 

lo de pH 2.5-5. 

Bandemer y Schaible (33) muestran que es importante añadir el' -

citrato de sodio a la solución ~cida de la muestra, despues de agre-­

gar hidroquinona y fenantrolina. 

1) Método del Tiocianato. (10) 

Sensibilidad de O.OOBt Fe/cm2 • 

REACTIVOS APARATO· 

1) Solución acuosa. de HN03 al 25~; · Fotocolorimetro 470nmc 

. Klett Sllllllerson 
. 2) Solución 3M de NaSCN; pesense_ 

243g del reactivo analftico y disuelva!!_ 

se en agua y aforar a un lt. Soluci6n_ 

para la curva de calibraci6n: 

3) Soluci6n base: l~l de HC104 -

al 72% diluidos con agua a 250ml. 

4) Solución tipo de fierro: 0.20089 

:de sal· de Mohr··se d.isu·elven en 20()JÍ1 ·.de ..... . 

H20z 3% y se}foran en matraz volumétric.o 

de 1 · lt. Su .conc. sera· 40ppm de· Fe. 

' . . '~ . 



Procedimiento • 

. · Una alicuota de la solucHln 11811 ·de 1>1n1 se pa~a a url matra~ a-· 
.; •, 

forado de 25 ml t se le agregan 10 ml de aguá. destilada. 2 ml de solu 
' 1 ,' ' - , • • • .- - ' • ·: :. '~ ·' <~ : ' . . . . ~ .. , ' , - .. - ' :"""' 

. c1dn 1 y 2 ml de soluci6n 21 aforando cori agua al trazo y mezclando . . .. ,, ··. : - -· 
perfectamente las solucio.nes. · Exactament~ · 15 minutos despues. ·se de · 

tennina la .. densidad 6ptica de la soluci6n.con un fotocolorimetro, ~-
. . . . . 

provisto de un filtro de máxima transmftancia a 470nmc~ 

. "" ' .. ·, : - - \ ,· 

La co~c.entraci6n de fierro ,se lee en úna grafica. preparada pr! · 

vi amente. 

2) Mét<>docon o~fenantrolina. (3,lO) 

Sensibilidad de O.OO!ifFe/cm2• ··. 

REACTIVOS ·. APARATO 
"i ; ·-.... _,, 

,· ... -·. 

1) solucicSrfde hidroquirio~a al 1% Foit>¿ofor.i~tf() .. '· 480 .. s2on.lic. ... ' 
: .. -;.·.·· : .. -·;.'··_t]:·;. . - .. : .. ::_ .. · - . \',. - ;{ .·· '. .. :_.· ~.:,_:~\·~ :. . __ ;·,:·;, ' 

' ' -. ' ' 

.. 2) Citrat: de' sodio, 250g. en .1 lt 

.. -3) t.10.Jénant:rólina.,·,0;2~%·•de~~.··. 

iuci6n .delrnoricihi.<ÍratadÓ'i~i{agua; ·c;aleri · 
- • '?-, -·. ·,,.~· .'.::,:, :: .••• ·, "' •,- ~,:~ ; >" • ·'· : • ', -

.;ta~ a'l,hace'r Ja sÓluci6n. • .. 

.. la· oscuridad. · 

Klett sumersori Óptinlo 'a: .·· .. ·· 



concentraci6n &cida baja. de .mineral y con 0.01-0.2mg, de fierro (celd~ 

.de fotometro de 1 cm) y transferi.r a una ma~raz volumétrico de 2Sml, 

· · . Determinar., por e 1 uso de una aÜ cuota similar conteniendo, unás gotas 
'4 ," 

de atul de bromofenol, y el volumen requerido de citrato 'de sodfo, pa ,, 

· ra ajustar el pH a 3.5. ··•· 

. . . 

Añadir a la ali.cuota l ml de hidroquinona y 2 ml de solución d~ 

· · .fenantrol ina y por tanto la soluci6n req1¡1erida de citrato de sodio.·· 

Se deja reposar por i hora. a aproximadamente 2.o~c para asegurai: 

.üna·reducci6n completa de fierro. 
. .- . : . 

Tomar un volumén y,,detenninarJa transmitancia, .con 

·urrfi ltrri,:~.mo'strando•·. una·~~~i~{·transmitanC:ia :a 48o-5i~c (6ptfmo· .. 
'.• ·', ' '•";· ':• ·•' .. ·, ., '¡.· ,: ·': ..... --- '-;,.,,,"'·, ., -.. . ·. ',' 
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6.-TITANIO 

METODO COLORIMETRICO 

Principio. 

La medici6n de la absorbancia del complejo colorido fonnado, -

por la reacci6n de titanio con reactivos como per6xido de hidrogeno, 

tir6n (1,2 dihidroxibenceno-3,5 disulfonato disodico) colorimetrica­

mente, es aplicada a muestras con bajo contenido de Ti02 (<2%). 

El método con H2o2 es probablemente el mas usado, tiene como -

ventajas, que es sencillo, se encuentra en u.n medio de alta acidez 9-

. en elque la reacción se lleva a cabo y la falta de interferencia de 

metales comunes. 

. Se piensa que algunas especies colori.das son las siguientes: -

Ho2(so4 )~= o posiblemente Ti (H202)4+. 

. . . 

·La gran deficiencia·del método con per6xidodehidrogeno en --
, . 

analfsis traza, es su baja sensibilidad (3). 

Et uso del 1,2 dihidroxibenceno-3,5 disulfonato disodico:como_ 

reactivo, lo propusieron Yoe y Armstrong (34) ya que se usa para la 

detenninación de titanio y fierro, recibe el nómbre de "Tiron". 

' 
El titanio fonna un complejo estable, de color amarillo-limón; 

y un complejo azul intenso con fierro, pero es blanqueado con ditio­

.. nito de sodi_p {Na2s2o4)y e~ _su preseoc:ia se detennf na .calcio. 
·---~, ... · <"' . ,· . . ' . . ' . <. . .. . 

. •. La interferencia ocur~edel complejo coJorfdo por Cr, Cu, Mo, '.'. · 

,'.'· 
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V. Os, U; estos elementos en su mayorfa, rara vez se encuentran en -­

concentraci6n importante, en muchas rocas de silicatos; Al y.Ca, con-

sumen reactivo pero su efecto se supera, al usar un exceso apropiado_ 

de este, solo el i6n fluor interfiere seriamente entre los aniones. -

Yoe y Annstrong agregan buffer de acetato de sodio-ácido acetico a -­
pH 4 .. 7 y reportan un pequeño cambio en la intensidad del complejo co­

lorido en el intervalo de pH 4.3-9.6. 

El ditionito de sodio, no es completamente estable y a pH 4.7 -

se descompone lentamente, fonnandose sulfuro; el ditionito evita la -

interferencia de fierro por reducci6n a ese pH. 

El color es estable por .lo menos 24 ho.ras, y obedece la Ley de_ 

Beer a un mfnimo de BO¡g Ji/lt. 

La lectura de absorci6n he.cha por Voe y Annstrong fue a 41~~- . 

La mbi.~il absorbancia del complejo de titanio es a ja()np, pef'.O como ..; 

la ditionita absorbe intensamente a'. una longitud.de onda menor de - -

410rrp. fue necesario usar una mayor. 

Rigg y Wagenbauer (35) hacen una mejora al método con el uso de 
. . 

ácido tioglicolico, para reducir el fierro ferrico; porque el agente_ 

reductor no absorbe a 380mJL• la lectura de absorbancia se hace al m!­

. ximo, por el complejo. Aesta longitud de onda y .en solucic5n buffer . . .. -
' . . . . . 

(acetato de sodio-áddo acético} pH 3.8. la Ley de Seer se é1111ple pa- · 
' . . . .. . . . 

ra concE!ntradones d,e li02 arriba de un mfnimo de 20~pg en s.o Ínl de -

so.1 uci6n. 
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1) Método con Per6xido de Hidrogeno. · (3) 

Sensibilidad de 0.064)Ti/cm2 . 

. REACTIVOS APARATO 'R. 

1) Solución patr6n Ti02 (lmg/ml). Fotocolorirretro 41011111c 

Mezclar 1.0139 Ti02 secado a 150ºC,10g 

de sulfato de amonio y 25m1 de H2so4 -

conc. 

2) H2so4 dil .. 5:95 y 1:5 

. 3) tt2o2 3% l frasco ambar) 

4) KMn04 O.lN 

5) Soluci6n de K2so4 16% 

6) .·Sol1Jci6n sulfato ferrico -

(lOmg Fe2o3/ml) disolver 35.lg - - - -

·. · · . Fe¿(so4) 3 ~9H2o eri agua, conteniendo-¿ 

25ml de H2so4 conc. filtrar y diluir a 

.1·1 iiro. 

Klett Sunmerson 

··.·-· 

Nota importánte . .,. Este. l!Étodo, no se uso porque se cuenta (;;On -

unacantidad muypequeña de muestra y los .resultados. serfan inex~ctós. 



~ ·. -' 

2) Método de Yoe y Armstrong con Tiron, (1.2 dihidroxibenceno-3,5 
i - ·. . ._. .· ,·,, 

disulfonato dis6dico. c6H2(0H)2(so2oNa) 2,H2o.·· 

Sensibilidadde0.0036~Ti/cm2 • (3~34) , · 

REACTIVOS APARATO 

1) Disolver: 82g de acetato de S.Q. Fotocolorimetro 

dio anh. o 1369 del trihidratado en - - Flett Sunt¡1erson 

l. lt con agua destilada, se añaden - -- · 

.· 390ml de ac, acético glaci~l. Esta so-

luci6n debe. ajustar las soluciones a --

pH 3.8. 

2) Solución acuosa al 15% deTiron, · 

guardar eri frasco de color. ~bar. 

3) :5\Óluci 6n · acuos~ ia 1 20% d~ :ac,, ·. 
":·'_-" ·,·· ·', "_ .. ,. '. ··', ··.:._··...-,'.;'· 

. tiogli.col:i.co, guardar en fr¡¡sco de pla~ 

4) SolucicSn tipo de T.1tanio {Nota 
¡ ·' .. - . ' ' 

1}. De esta·,soluci6n medir 2s:m1 y se . - ··: . ·•. ·- . -
.·afora exactamente: a' _soo'lll1 ¿on agua; -

.. .>Esta soluci.6n t~ndrá una tonc~ntraci6n_ 

........ _,, ele 25ppm; 

420n 

Nota 1.- La soluci6n 4 se prepara de la sigu'1ente forma: .pesar 

· ::.s99mg~ de _rio~··~~'A.tseca.do'.i-~o:o~c.·.pasa·~':~ .• -·~~"~ti¡~r:c1~·~~,·~tin~ .. de _:·~ _ .. -

.· :,' 3oin1,;11ezclar ~on: .. sg .de ,i<2~2Qf,s~, funde. a. ba$c> calor para' e.vitar -
~ ' : • ' - • ;._~.·-,' .' ', : _:, • ' ·e ·, •' ,>{• ':, • • -.. · ,l • ,•· 
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proyecciones. conservar el crisol tapado. Cuando la fusi6n sea compl~ 

ta, se enfrfa y se disuelve en 500ml de H2so4 10% a suave calor. Se -

enfrfa y se afora a 1 lt. Se tiene una concentraci6n de SOOppm. 

Procedimiento. 

De la solución 11811 se mide con pipeta volu~trica calibrada una_ 

alicuota de 5 ml y se pasa a un matraz aforado de 100 ml. 

Se añaden sucesivamente 50 ml de. agua ~estilada, 25 ml de solu­

ci6n 1 y 5 ml de solución 2, asf como 2 ml de soluci6n 3, Se comple­

. ta el trazo con agua destilada y se deja reposar 1 hora. 

Se determina la densidad 6ptica, de la soluc16nasf preparada"."­

con unfotocolorimetro, empleando un filtro de transmitancia a 420rrmc. 
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7.- DIOXIDO DE CARBONO 

Principio: 

La concentraci 6n de carbonáto ( co2) en rocas puede estar entre -

0-1%. Las rocas de s i1 i tatos rara vez contienen un porcentaje mas 

·e 1 eva.do de co2, aproximadamente e 1 80% de e 11 os. 

Un método sencillo, lo desarrollarán Shapiro y Brannock, requie­

re aproximadamente 5 minutos, para la .determinaci6n de cada muestra. -

Se emplea un tubo de vidrio con un brazo adicional, para la evolucidn_ 

y medición del gas. En este·proc~dimiento se mide el volamen de gas -

desprendido por el .ataque del ácido a la muestra. 

La bien conocida prueba cualitativa para carbonato, en la éual -

la formaci6n de burbujas se obser~a. cuando se agrega el ·HCl al. tubo -
' " • • ·,'' • ' ' > ... ~ •• " ' • : , • • 

.de prueba, conteniendo la muestra y agua caliente; esta se há hecho --

. · cuantitativa, usando·. un tubo; como antes<se ·nencion6~ ,gue tiene im br!. 

zo' adicional' pára atraer y asf poder medir el gas desprendido~ 

El tubo diseñado para la determinaci6n cuando mucho 1% de co2, -
. . 

1nterva.lo coman en silicatos .•. se muestra en el esquema propuesto;. con-

siste ·en un tubo de vidrio de 18 x 150rim. al cual se une un brazo de . ... . . .· .. . .. ··~ 

> v.idrio de 2oonm. en longitud y lOnm de diametro; l~s muestras de rocas 
. '· . , - ,'" .. ·' ·. . . . ' . . -

que se pre.paran para an&Hsis por molienda, usualmente contienen pequ.! 

ñas cantidades de fierro ~tSlico, como contaminante~ esto da resulta-··· ' . . . ·, . ' .. . .. _ .. . . 

dos altos.. Para evitar.la evoluci6n de hfdrogeno resultante de la-, -
,.-., 

• reiltci6n:de:•fierro •. meti11co C:ón/~c1;. ~rtadido' pára 'esesc.oner los··car-

bcrnatos /esta dificultad' se supera ágregandó soluc16n ,de cloruro mer ..... 



_:;',--:·;: 
·. cúriéo, que convier~e al fierro neUlic;o.en fiér.r<J JerroSo, sin fo"'!_ . 

· .. ;· 

cftSn ~e . hf drógeno ~ · 

._ ""• 

El mt1todo se recomienda para 111uestras. qlle contfenen bajo porce.n. 
··. _,.(_. ·. 

· Cuando se u~a &ci do para 11 berar COz ~ :se,'. selecc1 ona HCL por 1 a 

.· .. ·sol ubj 1 i dad de··~sfo~, compuestos • 

. -, __ ; 

El método. ~e ,apljcd a las 8 muestras problema, . ~• 

lJMétodo ·de Shapiro y Brannock {36) (37L ,., 
''.'::,\ 

' ,·~·_··' ' •',',,'·:· .. ~·.:~¡,~- '• 

Para determinar, contenido de co2 0•1% en.·rÓcils'rde silicatOs·~ 

·.'.··.':. 

,~'3J ~oluC:1~n.,~ah~:r~~ade tt9~r2 •··· · 



"tubo ~seco y linipio) c;on la ayuda d~.im.embudo·de'cola 
·~··. ·~· 

> 'Jg de HgCi.2~ l ml M:~·soluci6n ~atú~ada;cle HgCt2• •·· · 
,(,, 

·' . ~ ' ' 

• Con·el 't>razo graduado ~n forma vertical~ agregar'S' ml;de·H~F~ ·-: 

1: l;. se· i ntroducé~ fibra d~ vidrio. ( H~p'ia) ·a .·,¡,. '1 Irgo :clef tubO .< 
.. ' .•, . '.· ., ' . ' :.':.. . .·. ' .. · . _.·.'- ' .. ·, 

.,· 

·\ .. 

Se agrega agua:d(!Stilada, hasta,, llenar éompJetamente la ,parte --

. vertical, hacien~b 10 mismo·cón)a'·otra parte;del tubo, dejando··~·" es-· 
.; 'f' 

•. pacio aproximadanente :d~ 4 cm del botd~.del tub.o. Insertar el tub~ ~n 
' • . 11 ' '· ' • • .• 

baño marfa, ·.de t~f\~erte· que la ·p~rte ~r~dtia~a' quede en'forma' yert~·-~ .. 
'. - . \, • '. '. • _·. • - ,. , ·. • : ' ~ . . ' • ' .. ' . • •• ' -:- • . . •..• '''•-'":· '}·:: 1 . ' . ~ 

' . cal. . . . ., . .·. .~:· : . 
·', _·; .. 
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,,1,.l." 0 _- ·" 
j~~ • ,., 
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a:~- METODO. PARA ESPECTOFOTOMETRIA oE ABSORCION ATOMICA 

Técnica de trabajo . 

Esta parte tiene por objeto describir un mdtodo para la detenn! 

nilcidn de Al. Ca y Mg en minerales medi.ante la técnica de absorcidn - . 

atdmica, a partir de una.sola pesada y un solo ataque de muestra, con 

la simplicidad de no exigir separaciOnes previas.· El campo de aplic! 

cidn es· muy amplio, pues empleando diferentes diluciones se pueden a.!_ 

canzar porcentajes a partir de los mfnimos que a continuacidn se' indf 
' ·.'···' .. ', . . -.. . .. r .. 

·can: 

Aldel 0.5% en adelante 

.ca del 0.05% en .adelante · 

Mg del 0.05% en adelante 
' :: ' 

'•' . 

La muestr~. se disuelve R1ediante.Jus1c5n co N~OH, el procedi~ient~ 
··.,. ' 

se explicd en la parte .de trat~miento.'·'fusi6n a'1calina 11
, resultando - ' 

'. ' .'.: . ' . . ;" .'. . • - , ·. ' ' ·• • '. .!·' ¡ !_".' .. ·.-- ,· • ' ' · . -:~ :· ' · . L: "• . - . t, :. ··' -.~ 

ra sofuci6n\~11:d~ ella setomara~':las alicuotas necesariás·'p~ra'las .· .. ···· ·, 

. ·. dete~inaciones absor~iomdtricas,.' r~eal izando· di,sUnias dil uc~o~es, .• : .. 

. ·. según ~l. elemento 'a detenninar y sir posi_b·le concentracidn. ·; 
- •• ,' -- 1 

.· _. .' ·. . . 

' - .:/ :. J' : •• :''.· ... :> .. ;. ' .·.·.. ·. . . : .... . ·.·: · .. : . ., 
a) Estudio de la influenéiá que el resto. de los elementos pre--

serites 'ejerce sobre.ia deteniiinacidn de cada uno de ellos. 
:· . . . . :, . . : . ' : . : . . .. ; . . . ~ .. . . . 

.Jn •.. 1.os prim~ros .,ensayos> .. relatiyos .al .an41isfs.:de minerales<'me~­
.d.i ante.la ·téchfca de absorcidn at6niica0l)' se empleaba llama acetile-· .. 

~. , • 1 • . ' .. _, 1 ; - ' - • • • . • • . . '. - ' 

no-afre para _la determinación de Cay_Mg~ obserV,~ndose una. clara in--
-.'• .. ' ·. . . ::,· .. ' ,"· .. :-• .- ¡ .: ··,' ·.' ' . • :· ' _,: - • 1 • ... ·.. .. •• -, : ·< .; . ~-'. ' . -: ':.:{ .:: -: . :·-__ ,!'-:_:' •... '· 

• '. 1 '".~terf.erenda por, parte C!erA1 y Ti.',·a'sf c:omo de'h"concentr'aci6n·sa11-
, ·'-! ,¡:·· 

; -~ . 

~ .. .' 
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na, sobre las absorbancias requeridas de Ca y Mg. 

Su eliminaci6n se efectuaba empleando una mezcla complejante. a 
' ' 

base de lantano y estroncio. ·. Pdsterionnente se adopt6 la nama tSx1do 
- . . ' ·. ·. . . ..· 

nltroso-acetil eno para 1 a detenni naci6n. de estos dos elementos •. desa-

pareciendo totalmente estas interacciones por .. parte de los restantes_ 

elementos presentes. 

· b) Posibilidad de utilizar distintas longitudes de onda. 

Las lineas de resonan.ci.a .de los distintos elementos .e.studiados..:_ 

. según datos biblfogr&ficos. son los siguientes: 
·- ' 

.-" 
Al - 309.2 ..: 3QB.2 - 394~4 .ll!>L 

:,ca ... 422.7 mp . _ 

Mg .~ 285~2· - 279.6 - 20f;~ ~fo 
~ \. ' ' ' 

siend~. :las citada~- en ·''primer····1 uga":•·-·l;a;s;'de ~lxi'~a .. absorc.f6n. 

. ccln;ro.~do ~ ••• O(ed fo de prueba;/qÜe,a ~d;~;·que. di ont~.Y.ia ••• ~,~~. 
· ... 6~lfdad.de ·~a- l Ín~a; aume~tan lo~·.e~r~~;s. d~ a~s~rci6n·.-· s:pera~éfo:·n.or• 

' ' • • '' ,. • • .-... • • 1 '· •• -. .. - • • • • ~ ' • - • 

malmente a los que se·_ pueden cOni~~!!r;;~a}·h~cer las·dilucf.Qnes ne~esa-­
rias ~~ra. emplear<l~ -~-~nea··- de)~x{~.-'.s~nsibi 1 fdad .respectiva.• ef~c-~- -'. . 

· · <·r;.~:·:,r_,_, .. ·,.: · 
ttiando·1as correspondientesdJl~dC>nes-cuando el ·porcentaje-obj~to de .. , ~ 

-.- . e~.t~dicLasf ló .réqu_iera. : : ··· • ! •• ··, 

-···e)•-···· lnt~rvalos :Y domfn.fos. pradJc()s de•-~once'1traci6rt• 
j ',.;,, 

d) AlUninio. 
. i .'; ' ~· ' 1.,. 



,50Qppm; El limite inferlo'~'def dominio de aplicacicSn queda, estable-,,, 

cido en o;s%~' 

e) :calcio. 

El inte~valo pr4ctito de·concentra2ic>ne~ ·se ·ha ffjado•;entre. 0.5·•• 

y>l5ppm .. El lfmi.te inferior.del dominio de aplicacicSn queda estable­

cido en 0;05%,. 

f),Mágn~sio: •:. 

"' 

El 'inte'r.valo •praCtfco .. "de:.con~ent;~cfones s~ ha fijado entre 0.5 . . ,.,, .· ..... ' . .. ·, -. . -.·. ·'·'·" ., ... ', 

•El limite Jnférior detddminfo' de apl ic~<:16ri.ciüeda e.stabrnci . 
. · .... ·· ... ,,_.. ·.:. -:··" '. ·. . '··'·· -· :·.>,"_,,_ .. , " .. 

· .. ·~'~rya,·f <t~;.~~14·.· · 
·: ·br,~~<r:·en/6pm· 

;··· 

(:,91~1.····):''' 

, ;:~ .:,Mg,0.,5 ~ 6 

, .... Al ~<;:,; 500 

· ;2~ ,q;s:-'\s .. ::.; .. 
. A-19 o.~f ·.6·· 



a) Matef ia l y reactivos. 
. '' 

., 

El usual en el laboratorio y en particular. :4n espect_rofot61J1e--, ·•·. 
·.- . - ' 

·t1"0 de absorción atómica ... - .. ' ~ 

";'· 

1) S(Jlucióri patron de aluminio (lml<>lmg de JU}.· 

. . 

Se .disuelve lg. de aluminio puro de 99.9~. con 5~1 de HCl l:l. -

-<La solución se trasvasa a un matraz de 1 lt, y se afora .. · 

·. 2)• Sol~ción patrón de' calcio . 
. < ,_ ;-.... -·. ; , . ' .. . . ·, ' 

.·· .. :sol ~~idn ·de .reserva (lml=lmg Ca); 

.. , S~ dis,IJ~lve.n 2 .• 4999 de Caco3 extr,~puro;'.en agua;~ 
, solüc16n a ·un matraz.·aforado de i ·u. y se afora. 

';·'·' '. ··.,. . 

S~lucidn· de trab~]o ( 1 ml <> O;lrllg 4~·ta) .. ·. 

3) so]~ci6n patrón de magne~ i º~; 
··-·:,·:" 

. : S~,l udÓn de.· resérva e' i ··. ml <. >- lmg · d.e Mg}.-
. '· ... '' .. · -. 

1· .·.· -.-

_,,,, ·".·;" 

···se di sue,lven 10.s419'.de·· Mg(N03)~:6H~Q en:·agu~•-••s·~-;tra~y~~a'Ja 
'un m~traz atri~adb dei:lÚ;:se compl'eta:ceFváiüJ;e~;hasd . 

. .... ... . -·' .,. '·' ,,·,. - ' .. ' - '.\.: ... ·•·" .. ,. . --- -

s~l u~idh se·~ontrasta ··-con' Comp]~xOf1a. 
;:.:·; 

···,,, 

c.--;:> • .. ~ .: 

<.'1 ~fX> Ó~l~g d~ MgJ .. 



. .. . . 

< s~ toman con pipeta 10 ml de la soluc111n de reserva (3), se ~- · 

·· 11evan.á.un···matraz···aforado.de:l0~1:y,se conipleta el voltimen".hasta la ' 
. .. ,·. • ' ' ., ' : •' . " :.r' .• ·' 

b) At~que y preparacidn de 1.as solucfone~;'.P~incfpales. DetefID.1 
. '· ·-"· - ' ' ; .. - . - .. ,. . ' 

naci6rÍ de Al, Ca y Mg ,(~o 1 udc5n. A). 
'-: 

.. De la soluci6n A, se tornan, 10m1 se trasvasan a un matraz afor! 

do de lOOml y se collipleta el volúmen hasta la marca con.HCl 1:9, agf-
.'. ·. ·_ . :', 

· tand~ para hooiogeni,z.~r. 'Est.a .soluci6n constituye, 1CÍ:soluci6n B .. · · 

Se toman lOml 4e la sol uci6n A, se .tra~~~~an a un matraz afor! 

do de soo ml 'se· cOlllpl~ta el ;vol1A111e~ hasta. la:~rc~"Xcbn HC1 1:9 .• ~·ª~1~,. 
. ta'nd~ para honoge~e1zaJ..< Esta ·es 1~ so,,lu~id~.;t(r ... ' . i:I!!I 

.. ... i;~,~ . ; . ' ._., ... ·,·.:'-' . 

"1· <". :/\";::.:: .... · .... 
t ·, ·.. ,. • '. ·:·: \' ~.;~~ 

.. · .. · .. ·.·· .. ··•· , •. . >(•. . .. . . \\ .•.•.. ·. :,:ú·~~i::r/:.. .. . .. , ; .. . .·.·._:· ....... -.. ;· ... ~t .• :.• •• :.'."·· ..•.. ••.·.·.·.·,:·:···,-· .. º.~.~j·:.·:. 
. ·.··. · · Dado···.· .. : que en .: u~:eq. u1 po .. ·:de·.Absorc.1,6n·• .. Atih. 1 e.a· \es.'dificH :·mantener .. ·.• . ... . , , .' .;; 

~ ·:~1 

e) Abso~ciometrfa:. 
' . ' .. . - :•. - . 'J . 

,··; 

.... \·.-. ~<-~~-.>/i~~~~ 

{,:·:.:-:·., " : ,: . . ,. • . • ()'; . ' .. ~ ; . 1-~. ·• • ' ' .. . 

·_·:'.,.:'./ .. : r,, ~fe. 
"1~·-'"'>1;_/ · . . · f, ·. ::. '. •. ~,,· .',' ' . ·.~:,:~· 

~-: ~:i[~I:y·.~-. <::)>.' 
té.'í'..· ~ < ;~ <;.Cuando .1a· ca.ntidad .. de. muestra. es lle~aC11·;<~d•rcierto;.ndmer0:•·~···· 

. ::1 • · •.. d~ ti1.~i~n~ pro~1f ~~:.~~~.,~~.·º ~á ~*~~~~(~ ;;;'~J~~ '. 
'.:'{';;,.. ··' :de. ~ª~·i.~r~~º· para: c:W.~~.~ar q'~e<.:~~·.ma.~t.ie~en,:·.~~t::~r~'~·it;ivas. le~tu- :. ,. · .. •··.···.·.·.· .. • .. ·.·; .... · ... • .. '. .•. ·.:·~·.1:,::.:,,· .• i .. :·~·~.1 .. 

; '.::.'~(.· ····:·~as): .. ~~::c•so· de no (;O.i.nci~ir:J!St~S l~!;t,uras·~\e~:';~!pttcip; 1de,'q~ue ~a;tJa- ~~ 

'·~\(':::':N'..·~ ::~<.¡::·)·'fi~~~~f~~~1a~á'·;ci~'.•·1;~~·,~:~~~·¡ó:~~~;f,j·r,~~~·~t~~,i~;;{~ii~®~}s:~~~ff<1~,·q~~,~~"'. ·····.J.":··''' 

,~¡rg:;:'(!' •.. ,~,'i~(~r~41r,;•·~~"f.'~.~~~.~.}%i¡;~~~·f •. ·.:.~~~.fi .. '.¡~~.'..:s• .. : .. ·.'.·:··.~:.,:··.· .. •.• •. ·.·.1 •. ~···.·: .• ::·•.::··.··.· ..... : ... ~·'.e······.····.·.:·····:···.·.:· ... ::·,····:··.c.·:··-.,.· ..• ·.•.·.· ... ····:·t··:··.···:.·::·,···.·:· .. ··.~.:.'. •• ·.·.~ .. : .• ·.·:· .... ·.: ..• · •... ·.:·.·-·.:·.· ...... ·: .. •.•.·.·.·.·.·.··.··· .. :·.·.·.· •. :·.· .. ·.·.:·::···.c···

1

·• •• ·.·::~.·.•.· .•• ·.·.'" .•.• ······r·:·····.·.··.·.·.·· .• e:•.: .. · .. · .• ·.·.s··.·.·.••.•.~ ... ·.·.•··.•·· .. ··· ... . 

. iÍiiJ;;J:i!i~,{¡~~;;i{!:;,:.·~ .. i,(:.~jf::·,;,).·X·:,~:;:/: ·{,;~:··.:_.···:::·:5·1~f:~; .. jiy;iti~:w~:;.:<.;;~0 .. ;, •· • :~ •• >·. .:::· · ... 



pendientes. 
-- ' - ;' ·-- -_ . . . .. :.• 

- -

Asimismo, es aconsejable.pasar agua destilada entre muestra y 
. . , . ' ' ·. : ~ '""":" 

muestra. 

8.2 Detenninaci6n de Aluminio. 

a) Curva de calibrado-. 

Preparación de l~s soluciones: 

En una serie de nueve ~traces aforados de::¡()Qnl ·se ,colocan -- . 
·:· -«~'· :: ;: 

.• o, o.s, l.O, s.o. io~o. 20.0, 30.o, 40.0 y só~li,,l'r~specttvanienté' de_ . ' ·' ·, ... ·... -· ' ···' , ..... · .. 
la .sol ucic5n patron-de ··Al liril=ling; se. c,omplet~ 'el vol tillen h~sÚ el_ 

;::,;· ,"!; 

ra~e con HCl l: 9 y .se agita para homogeneizar. , . 

-'Esto da.-un dominio de concentraciones de·S a 500ppm y un 1nter . ' " '.. ' ·. . . ·:· -.... · .. ··,_. •,';'. ,. -:· _·, <· " -. 

valo de aplicaci6n que va del 0.5_a1 _50%, ª~CJl!liza~~o d,1~ect~enté, la2 

· ti) Ab~orciometrrá. 

aparta,~~ •• _ 
,',· 

·, '• 

condf~iones. emp'leada_s son:. 



Pres1dn requerida para mantener constante el flujo de trabajo:_ 

Oxido .n1.tros.o: 3.0Kg/cm2::: 24 psi. 

Acetileno:··· 

. Flujo; Oxido nitroso: pos1cic5n rotfmetro 9.5":20 l/mfn. 

Acetileno: posicidn rot&metro. la llec,esaria: para origi•­

riar la llama adecuada en cada caso. 
' . 

. c) Grifica de cálibrado. 

Se representan las· medidas abs()rcioniétrica¿ frente.a lasppm'de:,·· 
. . . ·. .:· ' . . . 

·· .Af<existent~s e~. C:ada térrl.ino .. 
.. ·.~· ! . .-

' ,.. . . ' ·.' ·, 

.. ·• ··• •d) ~¡,t;~, P~bl~ 



:.~1·,· . .';'.; ·~ ': .· 
.. ·'.'.' 

. '·.· :.··· .. /; 
·;,)',~'- - 1, ... 

'·;:··'.:·-·.: ·,_,·.1:_ 
:· . 

'-.:\•: "/:/:/ / ... 
-~ : . -~ .... : 1~; : . : 

>'' -~"~; '·', -
·'. -.... 

o, 0.5, 1.0, 2.0, 5.0, 7.0, 10.0, l?·º· 15.0 ml respectivamente,.de -

la soluCión patron de Ca i ml = 0.1 mg, se añaden. a cada matrai 2 ml · .. 
,' •' . ' -. -· 

d~ la soluc'i'isn decarbónato scSdico al 2.:. (se d1suehen 2g de'Na2c;o3~·· 
en agua·y .se afora a ·ioo ,ml con agua) y se conipleta el aforo en.' ca;. . . . . . . . 

da e as.o con ,HCl 1: 9. agitando para homogénei zar. 

Esto da lugar a un dominio deconcentradones de O;~ a ispJlm Y;... · 

un intervalo de aplicación que va del .05% en a.delante; 

b}' Absórciometrf a. 

se :efectaán ras inedidas absorciométricas. en una: iongituCi;;d~·Qn- . 

da .. de'422·;Jm siguie.tido ú técnica haliftüa1· d~l:ap~rtado. 
,,. ---· ·. ··· ... ; 'o··· ·•., .'. . •, '.':,·•' ' ' . , .. ·:, 

( ' -' ~. 

·"' 
. las co~d:iciones empléadas' sóri: 

. .· , __ \ 't·''' ., . 

··L&mpara .. muJticftodode. Ca. ·s1 .• ·ie •. Al,' Mg. Cu y zo .. · ' '. ·. 
·!:.i',, . '• ' .. ·. . , ,, .. ' . . . . .. 

< .)·:··Y·;,»·:.".t:~·tl.:. :.~· . •·.· .· .. •· .·· ....... ···:,:•<. :~·'.:_. .... · .. ;.·, ... ·.···· 
. · .... : "lnténs.idad: :l()nA9 zon-.espec~ral'(range): VIS.. . 

- ·:' .. :.~·>··".'. .. ':~:·: .-.... :.···'.": ..... "· ... ·.:;·'.::i_·, .. ,.,:·_.,,··1:-:_ ... ·_.·:·.:.·<.i,"''.,.(: .. _.,:.· -

.·~·~~~i~Ud'de o:ri~i:~·~~~sici6~·l~2~ · ...... . 
. ,; ; . .. .. . . · .. '-: .. ··. .. ·-

•'". -~ ·.'.:<· .5·",> ~.--. ''•' ' ' ·\:· ;', ·,_ 

Rendtjá: ·· posicidn 3. = ·0:2,iim JAº.~.,,./'• 
.-.. : .... ~ .. -:«.··;¡ ·, . ' . < ::~ .. " ·;-"<_,:; .. - : · .. ::~:-- '. 
':;' .. · :.F,''· 

. · ~r~~i6n ·r~queAd~· para nianteri~r'bori~tante el flujo de tra.,.Jó:~:o: 
' :._·<.:'~·~.::~;:.~ .. ;->\ ::'. .. /· >·. '_:' ·~: .>::' .. >·'·;.;.~:,_ · ...... ·:_·!..·.'-. :::·.~2~-.-· ::;>.'' <"·:;:-~··\''::'"'.'.·,, . ., ' ..... :·:'' .... .,~ .. '"·-. .. ··:. :. "·!·.""'-><···~ :;·;,,;-< . 

·. OX:ido.'nitroso:'3~0Kg/cm.~24 psi.• 

· '.: ''Ác~t:1Jeno:·· ·· . ::éokg¡~~2·~(~:,~~,LJ:;, 
· ·' i:.:r·· · :t: · ·, ~-" · " °' 

. ~;~·::: ·/ü~J'(): Oxido 'riú~¿~o: pósicton: rot~trb;~~s~20 1'/mf n~ ·. : (:'.~; ·• 
~~ .·;::..~i_:; .'~-: >. ~ L~ '·.' • .. . ':1: •. ," ,,.'>' '·.'' . 

i;;0 ;:::;~ ;· .2¡~~~~ii.~~;·~~í~.!~~!~~~·,~.~~~~;~~.;~~~t~f ·~·;{? 
:;'.:.: ;; '. .. ll• ~e::é:aract•r:fs.ttcas'.ade,cuad~s~\ ('.,~·.,}: " · .' .. ~; .. <' ::< 2· 1 ••• 

·.':•/.:·.:c;;;;\i; . · ..• :,¿;i.'· r· . · ··. · .. ··. '°' · · · ... , > :· > 1 .• \ '''" ;,; • '.;. + 

~Í~;¡~¡;,¡t~:~:'.¡jf i!~i1~1,%~~i:%1tE~~·hA22s ... ·.··· ..• , ... , .. 



· C:) Grlfica de c~ltbrado. 
-~. ~·. '. 

Se rei>reséntan, las medidas al>sorcioniétrfcas :frente a las PPm de ' 
r 1 ~· 

· .Ca/ existentes ·en c11da tl!nnf no, . 
¡ . - -~" : 

d) .. uestras p,;(,b1ema; 
• + ••• ': • ' ' '.·. •• • 

· De las soluciones. obtenidas y d~ acuerdo.al tanto por ciento de . ' ' '. . . 

..•. Ca que se pres1111e exista en la muestra• .se éfectllan' las medidas ab~or. 
,_.,.-

ctoiliétriCa~. teniendo'.en cuénta ·.los. siguientes datos: 
.:--.' '. ·.:., 

· · % ca detennfnabltL 
',... , .. 

o11~cicSn ~equer1da.<' 
,·, . ' • . .• ., ! •. '·· .. 

Sol. A directa ('~ig/lO~lh < 

so1·>A·dn~rd~ t:9:(só1 .. ~) 
~ . , : . , . . 



. . . 

ci6n patrón de Mg lml=O.lmg¡ se completa el volumen .hasta la marca --. ' ' . . . . . ' 

con Hc1'i :9, y se agita para homogeneizar. 
.· ,', -.',; 

· ,_ · Esto da lugar.a un dominio de c~ncentraciones de 0.5:a.6ppmy-
,;· ' , •> • 

,ur!'intervalode aplicaci6n del Ó.05%· en. a~elante; 

. b) Absorciollletrfa •. 

·se efecttlan las medidas absorciométricas en una lo~gitud, de. on-

da :de'· 285·:2 sl~u(endo la Ucni ca ya hlbi tua l descrita_ en la parte. 



.:' : ,,•:.,:J .. '.'·<,"· "/._ .. ·· .. ' 
Qe· 1as>sol~c1ór1E!s obtenidas. y de ácuerd_o'a1' 

•·5·~~:'.p~s1a11-i~?Ci$t~'·en·l·a.~~~tr1:~···sé. e~,~t~~.1,1·~:n1e~~:~~s;ab~orét~f;1 
. ·.·. cas,' tenierido en cuent1'1os.d1tos siguientes: 

. . . ·' ' . ~ .. ·." ·5-:· ". .- . ' '-.. 

'.. ,· 

9~6 ' 
... ' ··:·. 

, Sol. A.'d1rec~a (.lg/100 ml ) .. ·· · 
.. ·,,' 

soL:·A·:_clil!'fda f!g. (sol .. Bl ·· 
sol ;•·'A:dilú,fcla'.:1:49 Jsol. e> 



. Sflice. 

Peso de c/ü de-las muestras despÜes.de calcinar: . . . . . . . . 

lG-1 

lG-2 

· .lG".'3 . 

IG-4 

% de Sflice 

.·.· lG·-1 

. lG-2 

0.1129. lG~S 0.130g 

0.19lg 1G•6 0.087g 

0.0949 lG-7 0.021g 

0.1009 lG-8 0.077g 
'· 

0.112x·10. o:..11.2·010.f:s6% . ' . . . 
···,·' 

.·.··Estos dlculos se haceri .con cada úna ~e las muestras• ob~.riien~ 
dose. % de sflic~.· ·.se. divide ~ntr~ o.2· por~ue es. e( p~so de riiÜéstra .• 

· · :. ~~da ini~ia1Rlente. . . , .: .. ·. . ·· .... ····.. . .. ·: ' ' . . . . . }::;, 
.:_.,·:_.J.<"}·>> 

• shice:.Residual. 

L ~ leC:tura ·• ·· 

· F • fact~r.:0;00133 -
·. · 1 .;. lectÜ,.a testigo. (én este c'aso. fue 'é>F .· 

V = voltliien en mL dé' soluc16n Jefda 8 25 ml 



Lecturas: 

lG;,;l 

lG-2 

lG:.3 · .. 

142 

385 

2aó.· 

Sustituyendo en la.fc1rmula se obti~ne: 
," . ,·. '' . ' .. .. . . . :· -

Para lG-1 Si02% = -:--J!!g_:.!L¡~Q:QQHt~-~t~~-----. ~ J ;is .•.•. 
·. . . 

. ·· ·, . ' ... 

· · ... P·a.·r· a·· .. ·
1
··
6
· .-· ·

2
·: 510:·.··· .. ··~ - .··. 1385 - 1' x 0.00133 x 25 .... ·

3
>

2
··. · · 
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