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OBJETIVO 

El. OIJITIVO DE ESTA TESIS El flOITRA• EL INICIO, DESA••o
LLO Y LAS· CAPACIDADES CUALITATIVAS Y CUANTITATIVAS DE LA 
Tl!CNICA LLANADA MAI.ISIS DE EIIISIOII lllll.ECUlAR EN UNA CAVIDAD 
(NECA), 

ESTE OIJETIVO H CUIIP\.l•A ,_DIAIITE LA DESC•IPCldll DE 
COIIO El IUE H LLEVA A CAIO LA DETE ... INACldll DE AZUF•E, ASÍ 
CllflO DE COIW'UEITOI Y N!ZCLAI DE ESTE ELE .. NTOJ ESTO, DEIIDO 
A QUE EL ... TODO IECA H DEIAIIIOLLlf AL IUICAII .. JOIIAII LAS 
Tl!CNICAI MALiTICAI PAIIA U IIPICCldll Y CUMTIFICACldll DEL 
.. NCICIIIADO B.EMNTO, 

EN ESTE MICO H NACE UU COIIPAIIAC I dN ENTIIE LA Tl!CN I CA 
flECA Y CUALIUIER OTIIA Tl!CIIICA CIUE PUDIERA UTILIZAIIE PAIIA 
ESTE FIN, IIUDITIIAIDO GUE, EN TODOS LOS CASOS, IECA TIENE 
MYOIIES VENTAJAS, 

SE DEICIIIIEII, AIÍ IHSflO, Al.lUIIAS DE LAS flODIFICACIONES 
GENERALES IUE HA SUFRIDO EL Nl!TODO Y QUE LO HACEN DE APLICA
CldN IENHAL PAIIA EL AIIÁISIS DE CUALQUIER OTRO ELEMENTO 
Y DE SUS CClflPUESTOS, 

A TRAVl!S DE EJEMPLOS, SE DESCRIIEN APLICACIONES ADICIONA 
LES DE ESTE lll!T.ODO ANALÍTICO, AUNQUE ESTAS MUESTRAN SÓLO 
EN PARTE LA ENORME POTEIICIALIDAD DE ESTA Tl!CNICA, 



1, M.ISIS IE EJUSIOI 1111.ECIUR El UIA CAVIDAD, 

1,1 ANTECEDENTES HISTORICOS, 
EL MAI..ISIS DE EIIISldN flOLECULAR EN UNA CAVIDAD, flECA, 

EN UN TIPO DE ANAI..ISIS DE ENISldN DE FLMA QUE NACIO A PRIN

CIPIOS DE LA HCAM DE t.OS SETENTAS, S,L. 8oGDANSICI, R, 
8ELCHER Y A, ToWNSHEND PUBLICARON, EN 1973, EL PAl"EA REPORTE 

SOBRE ESTA ~CNICA Y DESPUitS HA CONTINUADO UNA LARGA CADENA 

DE AltT(CUlOS CIUE RHEIIAN LOS LOGROS OBTENIDOS POlt ELLOS Y 

POR UNA SERIE DE COUIORADORES DE DIFERENTES PAÍS~S; DEBEN 
NENCIONARSE TNllllfN LOS ARTÍCULOS DE DAGNALL, IHO"PSON V 

lfEST (1967-1969) QUE CONTIENEN VALIOSAS APORTACIONES EN RELA
CldN A LAS FLMAS FRIAS Y A LA INCLUSldN DE UN CUERPO FR{O 
A ELLAS, 

1,2 IESCRIPCIOI IE LA TECIICA, 
flucltoS ELEMIITOS, ALGUNOS DE LOS CUALES PRESENTAN DIFI

CULTADES El SU DETERIIINACldN CUANDO SE UTILIZAN TltCNICAS 

EIPECTROFOTNTRICAS CONVENCIONALES DE EIIISldN DE FLAIIA, 
SON FAclL, Y EXACTAMENTE CUALIFICADOS POR flECA, LA TltCNICA 

EIIPLEA uaA PEIUEIIA CAVIDAD COLOCADA AL FINAL DE UN CILINDRO 

IIETA ICO, DENTRO DE ESTA SE INTRODUCE LA NUESTRA (QUE PUEDE 

ESTAR EN ESTADO sdl.lDO, LfOUIDO O GASEOSO) Y ESTE SISTE"A 

SE INTRODUCE, EN FORNA REPRODUCIBLE DENTRO DE UNA FLA"A (GENE 
IWJBTt IE Hl ...... lllld&ENO-AIRE) U SE H11 CD.OCADO EN LINEA RECTA-_ 

CXIN UN IIIIICIDWIOR Y UN IE1EC1UR, ESTE 11.TIII) PMA REGISTRAR LA El'IISldN 
RESll.TMIE, Ülll VMIMIE IE ESTE ltCJUCA CXINSJSTE EN CD.OCM LA CAVIDAD -

- 8. .. OERO SIN. ENCEIER, INTRCIIUCIR LA IIIESTRA V ENTIJNCES PRENDER -
LA FUII\, 

PARA LA IIAYORIA DE LOS ELE"ENTOS ESTUDIADOS, EXCEPTO 

EL AZUFRE, EL fOSFORO Y LOS HALÓGENOS, LA E"ISIÓN APARECE 
l!N LA FLAIIA SOBRE LA CAVIDAD, A MNOS QUE SEA RESTRINGIDA 

AL INTERIOR DE ELLA USANDO. UNA OlCICAVIDAD (9,10: SECCIÓN 
1.4,1,). EN ESTA OXICAVIDAD SE INTRODUCE UN PEQUERO FLUJO 

DE OXfGENO PARA ESTIIIULAR LA FOR"ACIÓN DE LAS ESPECIES oxroo-

1 



Ell!~qRAS DENTRO DE ELLA, Y AL IIISNO TIEIIPO OBTENER OTRAS 

EMISIONES DEBIDAS A DIFERENTES ESPECIES, CONO EL Si¿, HPO Y 

LOS HALUROS NETAl.lCOS, 

CAVIDAD 

--~ 
DETECTOR 

fl&, 1,1 INTRODUCCldN Di LA NUESTRA A LA FLAMA 

POR MEDIO DEL APARATO ADAPTADO A LA CAVIDAD, 

·l,3 DESCRIPCION DE LOS APARATOS. 

• 

AL INICIO DE LAS INVESTIGACIONES SE EMPLEARON DIFERENTES 
APARATOS ADAPTAJIQS PARA FUNCIONAR CON UNA CAVIDAD EN SU INTE

RIOR Y NO FUE SINO HA°STA 1977 CUANDO SE PUDO DISPONER DE 

UN ESPECTROFOTdMETRO COMERCIAL ESPECIALMENTE DISERADO PARA 
TRABAJAR CON ESTE SISTEMA (ESPECTROFOTdMETRO flECA-22, ANACON 

INSTRUNENTs AsHLAND, IIAss... USA>: ALGUNOS DE LOS TRABAJOS 
FUERON REALIZADOS CON PROTOTIPOS DE ESTE INSTRUMENTO, CABE 
MENCIONAR QUE, EN LA ACTUALIDAD, AUN SE UTILIZAN TODOS V 

CADA UNO DE LOS APARATOS QUE SE DESCRIBEN A CONTINUACldN, 

2 



1,3,1, ESPECTROFOTOIETRO DE ABSORCION ATOIIICA EVANS ELECTROSELE
NIU", EEL -2lf0 CS,11>, 

EL SISTEIIA QUE SOSTIENE A U CAVIDAD FUE CONSTRUÍDO 
CONVENIENTEMENTE DENTRO DE ESTE ESPECTROFOTÓIIETRO, DESPUtS 

DE REMOVER EL SISTEMA DE ENFRIAMIENTO POR AGUA Y EL ENSAMBLA

JE DE U LÑIPARA DE YACIO, f&. APARATO FUE OPERADO EN LA 

FORNA DE EMISldN Y EL ATONIZADOR FUE BLOQUEADO PARA IMPEDIR 

LA INTRODUCCldN DE AIRE DENTRO DE U FLAMA, Se UTILIZd UNA 

CABEZA DE NECHERO DE EMISldN IIARCA Efl (DIMETRO DE 2,5 CM) 

COII UNA ABERTURA MXIMA, 
los GASES DE LA FUM SE INTRIDUJEROII DE LA SIGUIENTE MANERA: 

B. Hlllld&ENo POR IEDIO 11! LA VIA NORMAL DE ENTRADA DE COMBUSTIBLE: 
EL NITRdGENO POR MEDIO DEL SISTEMA DE GAS .DE SOPORTE, 

Y EL AIRE, CUANDO ERA NECESARIO, POR MEDIO DEL SISTEMA 
SECUNDARIO DE GAS DE SOPORTE, TODOS LOS GASES FIERON PRENEZCI.ADOS 

ANTES DE ENTRAR AL MECHERO, EL EQUIPO SE ADAPTÓ PARA FUNCIO
NAR CON UN INSTRUMENTO DE BARRIDO DE LONGITUD DE ONDA ACOPLA

DO A UN MOTOR ELtCTIICO, PARA EL CONTROL FINO DE LA MISMA, 

LA INTENSIDAD DE EMISldN FUE GRA~ADA CON UN GRAFICADOR SERVO! 
CRIVE (CON UN TIEflPO DE RESPUESTA DE 0,5 s) CONECTADO A LA 

SALIDA DE 10MV DEL DETECTOR, Se CONECTÓ UN INTEGRADOR DE 
PRECISIÓN HONEYWELL Y UN AMPLIFICADOR LINEAL EN PARALELO 

A LA 8R"ICA DE GRABADO, 

1,3,2 ESPECTROFOTOfETRO DE ABSORCIOII ATOfllCA SP-900. 
EL CILINDRO QUE SOSTIENE LA CAVIDAD FUE CONSTRUÍDO CONVf 

NIENTEMENTE DENTRO DE ESTE .APARATO (12), EL ESPECTROFOTÓ

NETRO SE OPERd, S. LA FCJ!.IM DE EIHSJdN Y EL ATOMIZADOR FUE BLO
OUEADO PARA PREVENIR LA INTRODUCCIÓN DE AIRE DENTRO DE LA 

FLAIIA, Se ENPLEd UNA CABEZA·DE MECHERO UNICAN DE DOS CENTÍMf 
TROS DE ,,.no EXTERIOR, 

:3 



Los GASES DE LA FLMIA SE INTRODUJERON co"º SIGUE: EL 

HIDRÓGENO POR EL SISTEMA DE SU"INISTRO DE COIIBUSTIBLE: EL 
NITRÓGENO POR "EDIO DEL ATO"IZADOR, Y EL AIRE, CUANDO FUE 

NECESARIO, POR "EDIO DE UN MOYO PERFORADO EN LA CAMARA DE 

PRENEZCLADO, EN ESTE CASO LOS GASES SE NEZCLARON ANTES DE 

ENTRAR AL NECHERO, 

EN ALGUNAS EXPERIENCIAS (13) SE USO III ESl'ECTIICIFOTlk DE -
FLANA PYE UNICAN 5,-a ACOPLADO CON III GRAFICADOR DE CMTA J, J, 
CR 100 (J, J, luml lNSTRU"ENTS, SOUTHHANPTON, ING,) CON UN GRA-

FICADOR SERVOSCRIBE 1S (14,15), 

1,3,3 ESPECTROFOTO!ETRO "ECA (PROTOTIPO Y APARATO CMRCIAL>. 

Este APARATO TENÍA UNA FLANA DE HIDRÓGENO-NITRÓGENO

(AIRE) PRE"EZCLADOS EN UN "ECHERO AJUSTABLE TANTO EN SENTIDO 

VERTICAL CONO HORIZONTAL, LA PIEZA QUE SOSTIENE LA CAVIDAD 
SE INSERTÓ EN UN CILINDRO ROTATIVO, COLOCANDO LA ABERTURA 

DE LA NISMA HACIA ARRIBA (FIG,1,1), PARA AS{ RECIBIR LA INYE' 

CIÓI DE LA SOLUCIÓN• "UESTRA, Y ENTONCES GIRAR EL CILINDRO 

90" PARA PODER COLOCAR ESA CAVIDAD DENTRO DE LA FLA"A DE 

FORMA REPRODUCIBLE, LA INCLINACIÓN DE LA ABERTURA DE LA 

CAVIDAD SOBRE LA FLAM SE PUDCI AJUSTAR A UN VALOR ÓPTIMO 

AL NOVER EL CONTROL FINO DEL BLOQUE QUE SOSTENÍA EL CILINDRO 
PORTADOR, LA EMISIÓN OBTENIDA EN LA CAVIDAD SE PASÓ A TRAVl!S 

DE UNA ABERTURA DE 8, 5 NN• Y DE UN ENREJADO NONOCRO"ADOR A 
UN FOTOMULTIPLICADOR, CUYA SALIDA ALIIIENTABA UN GRAFICADOR 

POTENCIOMl!TRICO 0lCFORD 3 000 (0lCFORD ELECTRONIC INSTRUMENTS 
LTD,, 0lCFORD, ING,) QUE TENÍA UN TIEMPO DE RESPUESTA DE 0,2 

S PARA UN 90% F,S,D, ºEL APARATO SE ACOPLÓ A UN INTEGRADOR 

ELECTRÓ"ICO (13,16), 

1,4 TIERPO DE APARICION DE LA ERISION MXIM CTM>, 

EL TIEMPO QUE TRANSCURflE ENTRE LA INTRODUCCIÓN DE LA 
CAVIDAD A LA FLAMA Y LA APARICIÓN DE LA INTENSIDAD "4XIMA 
ES CARACTERÍSTICO DE CADA COMPUESTO INVESTIGADO, 'I SE LE 
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DENOMINA T,t fAMBll!N SE PIEDE DEFINIR B. V~ IE TM COIIO B. TIEll'O -
CIUE TRANSCURRE ENTRE ENCENDER LOS GASES IE LA FUM, ClWll0 LA CAVl 

DN1 SE ENCUENTRA FIJA SIBIE EL IIECIERO, Y LA CBTENCldN IE LA IIOENSIDAD -

.IMA, 

EstE TM IEPEIIE IE LA \'ELOCIDNI IE R.UJO IE LOS GASES USADOS, DEL TMWio 
FOAM Y TIPO IE CAVIDNI USAM, IE LA NATUIIM.EZA DEL MTERIIIL 1E LA MISMA, 

IE LA CXILOCACldN IE ELLA EN LA FUM, IE !.A PREPMACldN IE US IU:STRAS, -

IE LA TEIIIERATIIIA IE VM'ORIZM:ldNIIESCCIIIIOSICldN IEL CDl'IES10, DE lA VE

LOCIDAD IE CALENl'MIElffll: SIN BIIMGO, PMA 11M SERIE IE CDIIICIOl'ES EST! 

ILECIIIU, PEIIWECE CONSTMYE PARA CUM.CIUIER IEDIDa IE llf QNIIESTO PARTI
CULAR (8. 15, ]6,) 

EL VAUJR DE TM TMBll!N DEPENDE DEL TIPO DE SOLUCldN 
DE FOSFATOS Ql!E SE AGREGA PARA MINIMIZAR LAS INTERFERENCIAS 

CATIÓNICAS, DE TAL FORNA CIUE SU VALOR PUEDE AJUSTARSE PARA 

OBTENER UNA MEJOR RESOLUCldN CAMBIANDO LA SOLUCldN DE FOSFA
TOS USADA (15: SECCldN 1,7), 

1,5 CAVIDAD, 
LA CAVIDAD ES CONO UN PEQUERO CRIS_GL COLOCADO EN LA PUNTA 

DE UN TORNILLO kLEN O DE UN CILINDRO DE ACERO INOXIDABLE, 
LA CAVIDAD EMPLEADA ORIGINALMENTE FUE CONSTRfDA DE ACERO 
INOXIDABLE (8), EIIPLEMDOSE EN LA ACTUALIDAD DIFERENTES MATE

RIALES (COBRE, ALUMINIO, ETC), LA FORNA, EL TMARO Y EL 

VOLUMEN DE LA CAVIDAD SE PUEDEN ADAPTAR A LOS RECIUERIMIENTOS 
DEL EXPERIMENTO DE QUE SE TRATE, 

LA CAVIDAD AUMENTA LA INTENSIDAD DE EMISIÓN MOLECULAR 
POR: 

A) RETENER LAS ESPECIES EMISORAS: PERMITIENDO ASÍ ENFO

CAR LA EMISldfl QUE SERA MEDIDA POR UN SISTEMA RELATIVAMENTE 

LENTO (UN DETECTOR DE RESPUESTA GRABADOR)1 

a) ACTUAR CONO UN CUERPO RELATIVAMENTE FR ro (FENÓMENO 

SALET: QUE CONSISTE EN EL AUMENTO DE LA EMISIÓN DE UNA SUSTA~ 
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CIA, CUANDO SE ENCUENTRA EN PRESENCIA DE UN CUERPO FRÍO (23)1 

c) POSIBLEMENTE ACTdA COIIO UN TERCER CUERPO EN LA SUBSI
GUIENTE FORNACldN MOLECULAR Y/O EXCITACIÓNI 

D) LOCALIZAR Y COIICENTRAR LA MUESTRA EN LA REGIÓN MS 
SENSIBLE DE LA FLAM, Y 

E) PERMITIR LA INTRODUCCIÓN DE LA NUESTRA SIN LA POSIBLE 
INTERFERENCIA DE UN DISOLVENTE, 

1,5,1, MTERIAL DE LA CAVIDAD, 
LAS PRIMERAS CAVIDADES USADAS FUERON CO~STRU(DAS DE 

ACERO INOXIDABLE (8), CON UNA ABERTURA HEXAGONAL (DIAGONAL 
IWCIMA DE S.,), COLOCADAS EN LA PUNTA DE UN TORNILLO Al.LEN 
DE ACERO INOXIDABLE DE 3CN DE LARGO O PERFORADAS DIRECTAMENTE 
EN {L, 

EN UNA CAVIDAD DE ACEIO IIIOXIDAILE LOS MATERIALES TtRMI
CAMENTE ESTABLES, CONO YAIIAS SALES DE SODIO, PERMANECEN 
INALTERADOS DESPU{S DE TERMINAR SU AIALISIS, PORQUE LA TEMPE
RATURA IWCIMA QUE SE LHRA EN LA CAVIDAD ES DE APROXIMADAMEN
TE 1 QOO•t, EJ. INCRUITANIENTO GRADUAL DE ESPECIES NO VOLiTI
LES AFECTA LAS 'PROPIEDADES IIEFI.E_p'IVAS. DE LA CAVIDAD Y CAUSA 
UNA DISNINUCldN ~RADUAL DE LA ENISIM-AL RETARDAR LA VOLATIL! 
ZACIÓN, Es DIFÍCIL REMOVER ESTOS MATERIALES DE LA CAVIDAD 
POR LAVADO, PORQUE PARECEN IÍIPREGNAR EL METAL, 

LAS CARACTERÍSTICAS DEL METAL MISMO TAMBttN CAMBIAN 
DESPUtS DE 8EPETIDOS CALENT~IENTOS, Se ~A QUE .~L FRENTE DE 

LA SUPERFICIE llE LA CAVIDAD TIENE •poRos•' ESTOS ES, DESPU~S -
DE LA INYECCIÓN DE UNA MUESTRA, ALGO DE LA SOLUCIÓN •MOJA• EL 
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FREITI DE LA CAVIDAD PROVOCANDO UN CANBIO EN EL CONPORTAMIEN
TO DE ESTA MUESTRA CUANDO SE COLOCA EN LA FLAMA, ESTO HACE -
QUE SE OISERVEN DIVERSAS RESPUESTAS DEBIDAS UNAS A LA YOLATI
LIZACldl DE LA SOLUCldl DEC FRENTE DE LA SUPERFICIE INICIAL Y 
OTRAS A.LA DE LA SOLUCldN CONTENIDA EN LA CAVIDAD MISMA, UNA 
CAVIDAD El ESTAS CONDICIONES DEIE SER DESECHADA Y ESTO SUCEDE 
DESPUtS DE 20 d JO MEDIDAS, EN EL CASO DE UNA DE ACERO INOXI
DABLE, 

PARA REDUCIR LA TRANSFERENCIA DE CALOR ENTRE EL SOPORTE 
Y L~ CAVIDAD SE PUIDE USAR UN ANILLO DE CER"'ICA PARA AISLAR 
A tSTA DEL SOPORTE Y LOGRAR QUE SE CALIENTE MAS RAPIDO, 

UNA CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE PUEDE MEJORAR SUS CARAC
TERÍSTICAS SI SE RECUBRE CON SÍLICAJ ESTO SE LOGRA PERFORANDO 
EL CILINDRO Y NACIENDO CUATRO INCISIONES MUY FJNAS EN LA 
PARED DE MDO INOXIDAILE, DE MANERA QUE RODEEN EL RECUBRIMIE! 
TO, PARA PHNIT-IR EL EFECTO DE EXPANSldN - CONTRACCldN Y 
EVITAR SU RUPTURA, EL RECUIRIMIENTO ESTA HECHO DE UNA PIEZA 
DE TUIO DE S(LICA TRANSPARENTE, EL FONDO SE SELLA Y SE EX
TIENDE EN UNA FLAMA Y DESPUiS SE CORTA A UN TAMARO APROPIADO 
COI UNA RUEDA DE DIAMANTE, EL CltlNDRO, CON EL RECUBRIMIENTO 
DE SÍLICA, SE FIJA A UN ADAPTADOR QUE PERMITA SU INSERCldN 
EN EL CILINDRO ROTAM.E PARA INTRODUCIRLO A LA FLAMA (Fl6, 
1,2), 

ESTE TIPO DE CAVIDAD CALIENTA MS LENTAMENTE QUE UNA 
DE ACERO DE TANAIO_ SIMILAR Y RETARDA L~ RESPUESTA DE EMISldN, 
LO,QUE ES UNA VENTAJA CUANDO SE ANALIZAN ANIONES DE RESPUESTA 
RAPIDA O CUANDO SE RESUELVEN ~EZCLAS, 

UNA CAVIDAD RECUBIERTA CON SÍLICA ELIMINA LA PRESENCIA 
DE VARIAS EM,SIONES DEBIDAS~ LA VOLATILIZACldN DE LA SOLU
CldN DEL FRENTE DE LA CAVIDAD, PORGUE LA IWfTIENE ESTA9-E HASTA SU 
COLOCACldN EN LA FLAMA, fANBlfN SE ENCONTRd QUE SE PUEDE LIMPIAR 
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EL INTEIIOR DE ESTE TIPO DE ·CAVIDAD CON AGUA DESTIUDA, EN 
EL CASO DE SOLUCIONES ACUOSAS, Y MANTENER FUNCIONANDO SATIS

PACTORIANENTE LA NISIIA AL NENOS POR '200-300 DETERMINACIONES, 

Es CONVENIENTE QUE LAS CAVIDADES DE ACERO INOXIDABLE 
SEAN TRATADAS ANTES DE SU USO, CALENTANDOLAS POR DOS MINUTOS 
E11 IN -FUM IE NllllldllllHUTmNO-AIIE PARA Cln'ENER RESULTADOS MS • 

REPRODUCIBLES (13), PORQUE ELÍMINA LA POSIBILIDAD DE QUE 

LA CAVIDAD PUEDA CONTENER ALGUNA SUBSTANCIA AJENA QUE PUEDA 
PROPOICIOIIAR UNA ENISldN FALSA, 

POR OTRO LADO, UNA ÚVIDAD DE ALUMINIO (8,13,18) NO 

REQUIERE UN TRATAMIENTO PREVIO Y EN ALIUNOS CASOS PERMITE 

UNA EMISldN MI INTENSA QUE LA DE UNA DE 'ACERO INOXIDABLE, 
SE NA OISERYADO QUE f:STA PERMITE VALORES DE TM - (SECCldN 

1,11) MYOIES PARA P01PDRO Y M.IUNOS COflPUESTOS DE AZUFRE 
(13,18), TNlllf:N SE OITIENE UNA EMIS10N MS RAPIDA Y UN 

AUMENTO DE LA SENSIBILIDAD PARA COMPUESTOS DE FdSFORO EN 

COIIPARACION CON UNA DE ACERO INOIIDAILE, DEIIDO A LA MAYOR 

CONDUCTIVIDAD Tf:RNICA DEL ALUMINIO Y A LA MAYOR DENSIDAD 

DEL ACERO, 

INCISIONES 
DE EXPANSldN 

flG, 1,2 CAVIDAD IIIECA RECUIIERTA CON SÍLICA, 
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UNA CAVIDAD DE ALUMINIO ENFRIADA CON AIUA PUEDE MEJORAR 
LÁ RESOLUCldN DE MEZCLAS COlll'LEJAS, PUESTO QUE ACENTUA EL 
FENNNO SM.ET, IIETAIIDANDO LA EJUSldN E IIICllENENTANDO U 
INTENSIDAD DE LA NISM EN ALIUNOS COMPUESTOS CONO EL AZUFRE, 
AuNGUE HAY ALIUNAI EXCEPCIONES, CONO EN EL CASO DIL FdSFOIIO, 
LA ENISldN DE UNO DE LOS COMPONENTES DE UIIA MEZCLA DESAPAltECE 
Y LOS VALORES DE T N SE INCREMENTAN LIGEIIMENTI, EN IENEIIAL 
LOS COMPUESTOS QUE MUESTRAN UII AUMENTO El U INTINSIDAD DE 
SU ENISldN SON AIUELLOI QUE TIENEN UN PUNTO DE ilULLICldN 
IAJO Y LOS QUE SUFREN UNA SUPIIESldN TOTAL DE U ENISldN SON 
NIIELLOS CON UN NITO DE EIULLICldN ALTO, AUIIIUE HAY SUS EXCE? 
CIONEI, POR EJEIIPLO EL TRIFENILFOIFITO (SECCldN 6,1,3), 
ESTE EIFRIANIEÑTO TANll~N SIRVE PMA DISMINUIR U llltAWDESCE! 
CIA DI LAS PAREDES DE U CAVIDAD Y PMA PIIOL.ONGAI LA VIDA 
DE LA NIIIIA (FI&, 1,3), 

fr&, 1,3 CAVIDAD ENFRIADA CON A&UA, LA CAVIDAD 
TIENE 5M DE PROFUNDIDAD Y 8 MM DE DIM, 

Al.&UNAS VECES ES NECES~IIIO INTRODUCIR UN PEGUERO FLUJO 
DE oxraENO A LA CAVIDAD PARA LOGRAR OUE LA ENISldN SE OBTENGA 
EN EL INTERIOR DE ELLA Y NO EN EL EXTERIOR, YA QUE ESTO HACE 
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IRAEPRODUCIILE LA DETERMINACldlU EN ESTOS CASOS SE EMPLEA 
UNA OXICAVIDAD CONO LA QUE APARECE EN LA FIGURA 1,4, 

PARA LA DETERMINACldN DE CADMIO (13) SE REPORTA EL USO 

DE UNA CAVIDAD DE CARldN PlROLÍTlCO, AUNQUE MAS BIEN SE UTIL! 

ZA PARA COMPARAR RESULTADOS QUE PARA MEJORAR LA DETEIIMINA

CtdN, ESTA CAVIDAD DA !INA SENSIBILID-D LIGERAMENTE MENOR 

QUE UNA DE ACERO INOXIDABLE, 

$1 SE IIUIERE INTRODUCIR LA NUESTRA El FORNA GASEOSA, 

V, GR,: LOS HIDRUROI YOLATIL~S: O BIEN MEDIR LA TEMPERATURA 
DE LA CAVIDAD INTRODUCIENDO UN TERMOPAR DE CitOMOALUMINIO, 
LA CAVIDAD DEIÉ TENER ALGUNA OTRA PERFORACldN, 

Fra. 1,4 DISPOSITIVO EMPLEADO PARA INTRODUCIR 
OXfllNO A LA CAVIDAD (OXICAVIDAD), 

1.5.2 FORPIA, TAPIA~ Y VOLIIIEN DE LA CAVIDAD, 
I.A FORNA DE LA CAVIDAD PUEDE SER HEXAGONAL O REDONDA, 

CON FONDO PLANO O CIRCULAR; EL TAMARO PUEDE VARIAR DE 5 
A hl lE DIMETRO EXTERIOR (b,E, ), CON UNA PROFUNDIDAD DE 3 
A 6MM Y UN VOLdNEN DE 15 A 25~, DEPENDIENDO DE LAS CONDICIQ 
NES DEL EXPERIMENTO, 
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1,5,J POSICION DE LA CAVIDAD EN LA FLW, 
SE ENCONTRO QUE LA INCLINACldN DE LA CAVIDAD EN LA FLAMA 

NO ES EXTREMADAMENTE CRÍTICA SI SOLO VA:l(A ENTRE 5 Y 20º 

DEBAJO DE LA HORIZONTAL, UNA INCLINACldN MENOR DE 5º REDUCE 

SEVERAIIENTE LA EMISldN, POSIBLEMENTE PORQUE HAY UNA MEZCLA 

LIMITADA DE LA MUESTRA CON LOS GASES DE LA FLAMA DENTRO DE 

LA CAVIDAD, UN ANIULO MAYOR DE 20º PARECE AUMENTAR LA VELOC! 

DAD DE FLUJO DEL AIRE PERMITIDO DENTRO DE LA CAVIDAD Y ESTO 

TIENDEA DISMINUIR LA PRECISIÓN DE LAS MEDIDAS DE EIUSldN, 
EN.LA fUIYORIA DE LAS DETERMINACIONES REPORTADAS EN ESTA TESIS 

SE UTILIZARON AN&ULOS ENTRE 5 Y 7º, 

1,5.lf DISTANCIA .'DE. LA CAVIDAD SOBRE EL fECHERO, 
LA DISTANCIA EÑTRE LA CAIEZA DEL MECHERO Y LA CAVIDAD 

TIENE UN EFECTO SECUNDARIO SOBRE LA INTENSIDAD .DE EMISldN, 

LA DISTANCIA ADECUADA DEIE ENCONTRARSE EMPÍRICAMENTE, PORQUE 

LOS IIECHEROS USADOS SON DE DIFERENTES TIPOS Y TAMAIOS, TENIE! 
DO EN CUENTA DIJE CUANDO LA DISTANCIA ES PEQUEIA HAY UNA Sdll

TA DJSIUNUCldN DE LA INTENSIDAD DE EMISIÓN, PUESTO QUE LA 

CAVIDAD ENTRA EN LA ZONA FRÍA, DEBAJO DE LA ZONA DE REACCldN, 
U DISMINUCldN REPENTINA EN LA" INTENSIDAD DE EMISIÓN QUE 

OCURRE CERCA DEL MECHERO CORRESPCNCE A ur. INCREMENTO DEL 

TM Y A UNA DISMINUCldN DE LA VELOCIDAD DE CALENTAMIENTO 
DE LA CAVIDAD, US DISTANCIAS REPORTADAS VAN DE 10MM (17) 
A 31,.. (19), 

1,5,5 DISTANCIA E~TRE LA CAVIDAD Y LA ZONA EXTERIOR DE LA 
FLJflA, 
LA CAVIDAD DEBE COLOCARSE EN EL CENTRO DE LA FLAMA 

PMtA OBTENER UNA EMISIÓN "AS RAPIDA, AGUDA E INTENSA: 

TOIIAIIDO EN CUENTA TAIIBll!N EL TAMARO Y LA FORMA DE LA 
FLAMA, LAS DISTANCIAS REPORT~DAS VÁRÍAN DE 8 A l'IMM (15,17), 
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1,6 DISCI.VEJTE. 
SE HA EIICOIITIADO (18) QUE AL&UIIOS DISOLVENTES AUIIENTM -

U EIIISldll DEL COIIPUESTO IIIVESTIUDO DEBIDO, ENTltE OTRAS CO-
SAI, A LA IUUIDLUIIINISCEICIA (-,;), Asf IIISIIO, AL&UNOS OTROS -
DISOLVENTES U SUP1HE•1 HAY VARIAS IAZOIES POSIBLES PMA QUE 
M'MIZCA ESTA SITUACldll: H ALIUIIOS CASOS LOS 'TONOS DE HIDR~ 
&Eao, NECESARIOS PARA FCIIMI Y EXCITAR &ltAII CAIITIDAD DE CCIII-
P .. ITOS, SE COIISINIH H U DESCCIN'OSICldll DEL DISOLVEIITE Olfi! 
IIICO O EII U DEL MUAI POI OTRO LADO, LOS 'TONOS DE HIDIO&EIIO 
EN U LLAIIA PUEDEII DISIIINUII AL FOIUIAI NOLl!CUUS DE HIDROCAR
BUROS, A ESTE EFECTO 1Uf111co. SE PUEDE A&IE6AI u• PIIOIIUNCIADO 
EFECTO FÍSICO DEBIDO A LA VAl'OIIZACldll DEL DISOI.VEIITE Y DE LA 
IIUEITRA: EL 6UII YGLUIEN DE GAS LIIEUDO AL VAPORIZARSE EL D! 
SOLVENTE REDUCE EL TIIEIIPO DE IESIDEKIA DE CUAl.8UIEI VAPOR -
DEL CCIN'UESTO AIIAI.IZADO EII LA CAVIDAD, U IEDUCCldll DEL TIEII
PO PUEDE TEIIEI U• &ltAII EFECTO SOIIE U IIITERSIDAD DE EIIISldll 
DE AQUELLOS COIIPUESTOS IIUE Siill i'.klUIEiiiE VAPORIZADOS Y ADE-
MS INFLUYE SONE U FORMCldll DE LAS ESPECIES EIIISOIAS (8. -
11. 19). 

PARA ELIII.INAR ESTE EFECTO SEIDEIE EVAPORAR EL DISOLVENTE 
ANTES DE IIIICIM EL MM.ISIS DEL CCIIIPUESTO DESEADO, El. DISO!. 
VEIITE PUEDE SER EVAPOIIAIIO AL CALEIITAR Ll6EIAIIEIITE LA CAVIDAD 
O NACIENDO PASM 1M FLUJO DE NITRc1GENO SECO SOBRE LA NUESTRA, 

1.7 IITERFEIEICIAS. 
&ull CAIITIDQ DE CATIOIES, QUE -~ASA1! Y1 DISIIINUYEN 

U EIIISUIII DE flUCNOS COflPUESTOS MAi.iZADOS, SE PUEDEN ELlftl
UI UTILIZAIIDO 111A SCILUCldll DE '«:IDO FOSFdltlCO (POR LO RE&U
LM EII COIICEIITIACldll 0.1 IIJ O 111A SOLUCldtl M01Tl6UAD0RA 
DE FOSFATOS (COII PI 7.0) PARA AIUELLOS CCIIIPUESTOS QUE PUEDEN 
•• AFECTADOS. POII EL '«:IDO (~cc1dll 2.2 y 2,3), 

Es PNUa.E IUE LA •c1dll DEL k1DO FOSFdltlCO CAUSE 
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U ,__ .... NIFATOS IIET~ICOS, MS REFRACTARIOS, DE 

TM. - - & •1dll DEL CONPUESTO ANALIZADO ES LIBERADO 
• U -ITU a LA CAVIDAD, ESTA INTERPRETACldN SE DEDUCE 

.. CMalO • , ..... DE ENISldll DESPuts DE INTRODUCIR LA 

CAVI... A U RAIIII AIIEMS ES REFORZADA POR LA TENDENCIA 

mica 11E UISII a IECA PARA FORMAR COMPUESTOS MAS VOLAT1-

u1. f&. lc1• NIFGIICO PUEDE, POR OTRO LADO, AUMENTAR LA 

1 .... 1 .... IRISldll DE ALGUNOS COMPUESTOS, POR EJEMPLO 

B. fc1• ...,.ICD Y B. SULFATO DE AMONIO, DISNUNUYENDO LIGE

UlallJE B. .... a T• • LO QUE INDICA QUE LA CONDUCTIVIDAD 

TIIIIICA lllllll U NIIED DE LA CAVIDAD Y LA MUESTRA DEPOSITADA 

.... 1E 11 -- POR LA PRESENCIA DE UN REVESTIMIENTO 

Lf•1• B. lci•• 

fl. lc1• FIIFfllCO PUEDE TENER OTRAS FUN~IONES, EL 
11111110 a .. ICM.ES LIIIES UTILIZA A MENUDO UN RECUBRIMIENTO 

• fc1• flllfflllCD PMA IEDUCIR LA VELOCIDAD DE RECOMBINACldN 

• UII '111a • •lllldlEIIO, TAL FUNCldN EN LA CAVIDAD PUEDE 

LLIW9 A a ...... a LA CONCENTRACldN DE ESTOS ATOMOS, 

ci&UI ••• A• IEZ• U PIODUCCldN DE MOLtCULAS DEL COMPUES-

19 lllllnl-. 

1.1 --- B. RUTO, 
fl. l-lUUJO - COLOCARSE SIEMPRE EN UN CUARTO OBSC~ 

•• ... B.IRI- CIIIILIUIER POSIBLE INTERFERENCIA DEBIDA 
a LA UR _,ara. 

13 



2. AZUFRE, 
los CDl'lllffllS IE AZIJIIIE, CUNIIO ESTitl SU.ETOS AL AM..ISIS 1E 811-

SldN IIUCILM EN UNA CAVIDAD (fECA), PRESENTAN ALGUJWI DE LAS RESPUESTAS 
DE ENISICIN MS SENSla.ES CON UNA CCI.ORACldN AZIL CMM:'TERÍSTICA, 

[N LA FIGURA 2,1 SE IUSTIINI ESNCTROS DE ENISldN TfPICOS DE UNA. 
&JCl.u U CONTIENE AZIFIIE; CADA IWD TIBE UNA GRAN CANTIDAD DE PICOS, 
,_, LAS EIIISldNES IWCIMS SE EftCUElffllAN EHTIIE 350 Y 4l!NI. CIIISIIElWIIDSE 
U LA EIIISldN CIISEAYAIM A 3JIIN,I ,CCMD LA ADECUADA PMA IIEALIZM LA M'WO"' 
RÍA IIE LAS PMDAS, A ESTA UNilTUD IE CID, LA IWIIACICIN 11E IIICNIESCEN
CIA IIE LA CAVIDAD III SE PRESENTA A LA TEll'ERATURA ESTUDIAIM, "'5 IIE a·c 
CONO SE PUEDE VER EN LA FÍGURA 2,2, 

(AM COIIIUESTO IIE AZIJIIIE SE CMACTEIIÍZA Pal EL TIE'l'O U TAD 
EN ENCalffllM LA MXIM INTENSIIWI IE ENISldN (TM), IIENS IIE INTROIIICIR 
LA CAVIDAD A LA FUM, lA l'fflNSIIIAD MCIM Y, "'5 PMTICIUIIDTE, EL -

TIEIIPO liitRRADO DE LA ENISldN, ESTAN RELACIONADOS CON LA CA~ 
TIDAD DE AZUFRE COLOCADA EN LA CAVIDAD (SECCldN 1,4), • 

70 
60 

50 
INTENSmAD 

DE 40 ENISldN 
RELATIVA 

30 

20 

10 

LONGITUD DE ONDA 
flG, 2,1 ESPECTRO DE EMISIÓN TÍPICO DEL AZUFRE 
OBTENIDO DE TIOUREA: A) POR ASPIRACIÓN DENTRO 
DE UNA FLANA DE DIFUSIÓN DE HIDRÓGENO: a) POR 
IECA, EN AUSENCIA DE AIRE, v c> POR PIECA coN -

UNA GRAN CANTIDAD DE AIRE <E,CALA 1/3), 



'° 550 na 
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10 3k na 

T-,aatumda la cavtdad (•C) 

fl&, 2,2° E,11s1dll DE INCANDESCENCIA DE UNA CAVIDAD 

DE ACEIO IIIOXIDAkE A DIFERENTES LONGITUDES DE Cl!l 
DA, CUAIIDO SE CALIENTA EN UNA FLAMA DE NIDRd&ENO • 
IITlld&Ello • AIRE, 

USANDO LAS IIISMS CONDICIONES EXPERIIIEITM.ES EL TIEIIPO 

DE RESPUESTA h11) DEPENDE DE LA VOLATILIZACIÓN Y/O DESCOMPO• 
SICldN DE CADA CClflllUESTO (SECCldN 2,5), ESTA CARACTERÍSTICA 

PERMITE LA DETERIIINACldN DE MEZCLAS BINARIAS O TERCIARIAS 

DE CCNIP'UESTOS DE AZUFRE, POR EJEIIPLO: UNA IIEZCLA BINARIA 

DE SULFATÓ o SULFITO. o DE 00SIÍLFAT0 • y TIOSULFATO: o 
UflA MEZCLA TERCIARIA DE PERSULFATO, TIOCIANATO Y SUI.FlTO, 

DESPUitS DE TRATARLA CON "=•DO FOSFdRICO, ESTE ~CIDO-AEEMPLA

ZA EL SULFATO DE LA MUESTRA FORMANDO EL CORRESPONDIENTE FOSF! 
TO CON EL CATldN, 

LA sas1mLIIIDDE IIETECCldN DE LA EMISldN DEPENIE DE LA Wl.ATILIZACldN 
DEL CDl'IES10 11E AZUF11E ES11111ADO, . SIN EIIIARGO, LOS LÍMITES DE DETECClclN 

DE 101111S U1S MICIES DE AZUF11E SE ENCIENTRM EN EL INTEIIYAl.0 DE NANOGIWIIS 
LA Wl.ATILIDIID DE LOS CGl'IES10S ORGMICOS DE AZUFRE ES IWI ALTA QUE LA 

DE LOS aJflllESTOS IIOIMIICOS Y POR LO TNfl'O LA SENSIBILIDAD TNllll!N ES MA 

YCII, SE 1W1 OITEJIIDO LÍMITES DE DETECClclN DE APIIOXl~NTE UN PICOGRAIII 

DE AZIFAE CIIO SIi.FURO DE DIFEIIILO, 
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SE HAN DESARROLLADO MtTODOS PARA LA DETERMINACIÓN INDI• 
RECTA DE NANOGRAMOS DE FORMALDEHIDO, ACETALDEHIDO Y ACETONA, 
ASf COMO EN UNA MEZCLA DE FORMALDEHÍDO Y ACETONA, BASADOS 
EN LA TENDENCIA DE ESTOS A FORMAR COMPUESTOS DE ADICIÓN DE 
AZUFRE CON EL SULFITO PARA DAR LA EM I SI ÓN AZUL EN LA FLAMA, 
El SULFITO QUE NO REACCIONA APARECE COMO UN PRIMER PICO Y 
LOS DEMis QUE APARECEN SE DEBEN A LOS COMPUESTOS DE ADICIÓN, 
fhDIENDO LA ALTURA DEL SEGUNDO PICO DE LA EMISIÓN DE AZUFRE 
SE PUEDE DETERMINAR CUANTITATIVAMENTE AL COMPUESTO CARBONILI· 
CO.(SECCIÓN 7,2), 

SE PUEDE USAR ESTA TtCNICA PARA DETECTAR LA CONCENTRA• 
CIÓN DE AZUFRE CONTENIDO EN LOS KEDICAMENTOS O EL CONTENIDO 
DE SACARINA EN BEBIDAS GASEOSAS, 

2,1, CORPUESTOS DE AZUFRE DETERftlNADOS EN FORMA INDIVIDUAL, 
2,1,1 SULFATO. 

LAS SOLUCIONES ACUOSAS DE SULFATOS VARÍAN EN SU COMPORT~ 
MIENTO EN flECA DEPENDIENDO DEL CATIÓN PRESENTE, LA RESPUESTA 
DEL SULFATO COMO ACIDO SULFIJRICO, ASI COMO LA DE LAS SALES 
DE SODIO, MIONIO, FIERRO (11) Y"MANGANESO (11) HAN SIDO 81:N 
ESTUDIADAS (8,15,16,17), COMO SE APUNTO ANTERIORMENTE EL 
TM AUMENTA CUANDO LA ESTABILIDU Tl!RMICA DEL COflPUESTO SE 
INCREMENTA, POR EJEMPLO: NA+> F(>ftNz--,. Ni>!( <TABLA 2, 1)1 

DEL MISMO MODO, LA INTENSIDAD DE EMISIÓN DISMINUYE AL AUMEN• 
TAi EL TM' 

LA FIGURA 2,3 MUESTRA LA RESPUESTA DE EMISIÓN OBTENIDA 
PARA ACIDO SULFIJRICO, SULFATO DE FIERRO (1(), SULFATO DE 
MANGANESO Y SULFATO DE SODIO, ASÍ COMO PARA TIOUREA, PUESTO 
QUE LA INTENSIDAD DE EMISIÓN DISMINUYE PARA COMPUESTOS MENOS 
VOLATILES, LA CONCENTRACIÓN ~E l!STOS SE AUMENTÓ PARA OBTENER 
LA RESPUESTA EN LA MISMA ESCALA, 
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EN LA ,LAMA DE HIDAdGENO DILUÍDO, EL ic1DO SULFllRICO 

DA UNA IUENA RESPUESTA DE EMISIÓN, MIENTRAS QUE CANTIDADES 

EQUIVALENTES DE COMPUESTOS AAS REFAACTAAIOS COIIO EL SULFATO 
DE FIERRO (11), DE MANGANESO (11) O EL DE SODIO DAN UNA RES

PUESTA PEQUEAA O NO DAN RESPUESTA IAJO ESTAS CONDICIONES, 

EN EL CASO DE QUE SE HAGAN MEDIDAS SUCESIVAS EN LA MISMA 

CAVIDAD, LA RESPUESTA SI YE DISIIINUÍDA RAPIDMENTE, 

LA Fl6UAA 2,/4 MUESTRA LA RESPUESTA TÍPICA DEL SULFATO 

DE MANGANESO (11), EL SULFATO DE AMONIO DA APROXIMADAMENTE 

EL CINCUENTA POA CIENTO DE LA RESPUESTA DE UNA CANTIDAD EQUI
VALENT! DI Ac:ÍDO SULFllllCO (FIG, 2,5)1 LA ADICldN DE CLORURO 

DE SODIO AL SULFATO DI AMONIO HACE QUE ESTE DE LA MISMA RES
PUESTA QUE EL SULFATO DE SODIO (QUE DA LA MENOR OISERVAILEL 

Y QUE INDICA, POA LO TANTO, QUE EL AZUFRE, AL SEA VAPORIZADO 
CONO EL COIIPUESTO MENOS VOL,TIL, PROPORCIONA LA RESPUESTA 

MENOS IEIISIIU EN ~(A, 

TAL EFECTO DEPRESIVO CAUSA SERIAS INTERFERENCIAS EN 

LA DETEAMINACldN DEL IÓN SULFATO POA ~CA, AL IGUAL QUE SUCE

DE EN EL SISTEMA DE ATOMIZACldN, 

Comp11nco 
TABLA 2)1 TEMPERATURA DE EMIS10N IIAXlMA. 

femperac11ra Aprox. femperac11ra de descompo9tc16n 
( •e I reportada ( •e 1 

zoo 
350 
580 
550 
530 
6,o 
820 
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lnten•idad 
de .. u16n 
relativa 
138' nml 

i=,a, 2,3 EN1s1dN DE S 2 PARA: A) nouREA1 1> H2 S04 : 

C) F!Slq1 D) !Wi0,¡1 E) ~. (IIJTA1 LAS INTENSIDADES NO ESTAN A -

ESCALA PAIIA ILUSTRMI EL lfECTO DE VOLATILIDAD DE LA MUESTRA 

SOBRE LA MEDIDA DE INISldllJ 

SI PENSd QUE TAL EFECTO PUEDE SER ELININADO. POR LA ADI

CldN DE UN M:IDO: EL MldN DE ESTE ACIDO FORMARA UNA SAL 

~RNICMENTE MS ESTAILE IUE EL SULFATO CON LOS CATIONES 
QUE INTERFIEREN, QUEDANDO, POR LO TANTO, EL SULFATO CONO 

AclDO SULFdRICO, Se A&REGd UNA SERIE DE ACIDOS A SOLUCIONES 
DE VAIIAS SALES DE SULFATO. Y SE 01SERV6 LA RESPUESTA QUE 

PIESENTAN EN i.ECA, Los ACIDOS Q.ORHÍDRICO, FLUORHÍDRICO 

O NÍTRICO NO PRODUCEN EFECTO ALGUNO, NIENTRAS QUE EL ACIDO 

' PEICLÓRICO PARECE TENER UN EFECTO NEGATIVO EN LA MAYORÍA DE 

LOS CASOS, AL DISNINUIR LA YA DE POR Sf PEQUERA ENISldN DEL 
AZUFRE MOLECULAR DEL SULFATO DE FIERRO (11), DE MANGANESO 
(11) (FIG, 2,fl) Y DE AMONIO (FIG, 2,5)1 NO SE HA REPORTADO 

QUI TENGA AL&OII EFECTO SOBRE LA ENISldN DE SULFATO DE SODIO, 

LA RESPUESTA DEL SULFATO DE AMONIO SE DIVIDE EN DOS PICOS 
(FI&, 2,5), 

Et. ACIDO FOSFdRICO TIENE EL EFECTO DESEADO, PORQUE ES 
EL AclDO NENOS YOLATIL r FORMÁ LAS SALES NAS REFRACTARIAS, 
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EL EFECTO DE AUMENTAR LA CONCENTRACIÓN DEL ACIDO 

FOSFdAICO SOBRE LA EMISIÓN DEL SULFATO DE FIERRO (![) 
SE NUESTRA EN LA Fl&URA 2,6, CUANDO LA CONCENTRACIÓN DEL 

ACIDO AUMENTA EL PICO DE EMISIÓN, CON UN T m TÍPICO PARA 
EL SULFATO DE FIERRO ( 11), ES REEMPLAZADO &RADUALNENTE 

POR UNO NAS ÚPIDO, CON UNA RESPUESTA NAS INTENSA Y UN 

Tm TÍPICO DEL ACIDO SULFIJRICO BAJO LAS MISMAS CONDICIONES, 

CONCENTRACIONES IIAYORES DE 0,07" DE ACIDO FOSFÓRICO NO 
TIENEN UN EFECTO IIAYOR SOBRE LA EMISIÓN DE UNA CANTIDAD 
DE SULFATO DE FIERRO ([!) CONSTANTE, EN TODOS LOS EXPERIMEN• 

TOS EFECTUADOS LAS SOLUCIONES ESTUDIADAS CONTIENEN AC! 
DO FOSFdAICO 0,llJII, 

SE ENCOIITRÓ QUE EL ACIDO FOSFÓRICO TIENE EL MISMO 
EFECTO SOBRE LOS SULFATOS DE FIERRO (JI), DE MANGANESO 
(11). DE so,io y DE AIIONIO, TODOS DAN UN PICO INTENSO 

A T N-Ss (FlfiS, 2,5 Y 2,4) IDENTICOS EN T Y AREA AL ACIDO 

SULFdR I CO BAJO LAS NI SNAS CONDICIONES "'cT AILA 2, 11 ) , EN 

SUM, PARA REIIOVER LAS INTERFERENCIAS CATIÓNICAS, EL ACIDO 
FOSFÓIIICO ES IDEAL, PUESTO QUE DA PICOS Ll&ERAKENTE AGUDOS, 

SEMEJANTES AL DEL AclDO SULFIJRIC:O CUANDO i!STE ES INTRODUCIDO 

SOLO DENTRO DE LA CAVIDAD, 

LAS GRAflCAS DE CALIBRACIÓN PARA EL IÓN SULFATO, 

MEDIDAS PARA LOS DIFERENTES SULFATOS y PARA EL Ac,no SULFIJRI· 
CO, EN PRESENCIA DE ACIDO FOSFÓRICO SON IDENTICAS: TODAS 
DAN &RAflCAS LINEALES DEL LOGARITMO DE LA INTENSIDAD CONT'IA 
EL LO&ARITNO DEL PEso· DE AZUFRE, CON PENDIENTES DE 1,7 
~Q, l. PARA MS DE 1J'6 DE AZUFRE, CON LA L (NEA DE RESPUESTA 

TENDIENDO HACIA EL EJE DE PESOS A MAYORES CONCENTRACIONES 
DE SULFATO, 
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1nu111lclad 
de •lll6a 

relativa 

80 

'º 

e 

a 
-A 

'º 80 Tiempo !11 
ftG, 2,4 RESPUESTA DEL SULFATO DE MANGANESO: 
A. CON ACIDO PERCLdRICOI 8, CON AGUA, Y C. -
CON ACIDO FOSFdRICO, 

lnt1111ldad 
de •l1l6n 

re la Uva 

e 
80 

60 

'º !' 
za ~!!, A 
º-~""'!'~~~""11!'~~~~ 

O zo 'º O 20 O 20 

Tiempo 11) 

FrG, 2,5 RESPUESTA DEL SULFATO DE AMONIO: Ar) 
EN SOLUCtdlf ACUOSA, A 11 ) CON CLORURO DE SODIO: 
a) CON ACIDO PERCLdAICOI c) CON ACIDO FOSFdrt'rco. 

20 



D 
60 

lntenltdad 
de mlal6n 40 

releUva 

zo 

A o 
o 40 IO lZO 

Tl ... o l•I 

F11, 2,6 EFECTO DE LA CONCENTRACldN DE ~IDO FOSFdRICO 
• SOIRE LA RESPUESTA DE ENISldN DI SULFATO DE FIERRO (11) 

0,01 N: A) 0,0 N, B> 0,01 N, C) 0,03 N, D> 0,07 N. 

ffAy UNA PHUEIA DIFERENCIA EN EL PESO DEL AZUFRE A LA 
CUAL LA LINEMIIDAD DISNINUYE PARA VARIOS SULFATOS (fAILA 
2,11), EL. LfNITE DI DETECCldN BAJO ESTAS CONDICIONES ES 
APROXIIIADANENTE DE 1 PPN DE AZUFRE, 

LA ENtSldN DE Sz A 38Q NN PARA VARIOS YOLUNENES (1-lQN,..l 
DE UNA SOLUCldN DE SULFATO DE FIERRO (11) 0,01 N, INYECTADOS 
DENTRO DE LA CAVIDAD SE NUESTRA EN LA FIGURA 2,7, lA EMISldN 
REGISTRADA ALCANZA UNA INTENSIDAD MAXINA Y ENTONCES REGRESA 
A LA LfNEA BASE, 

LA INTENSIDAD MAxl~A O, MAS EXACTAMENTE, EL TIEMPO INTE
IIIADO DE LA INTENSIDAD (AREÁS BAJO LOS PICOS EN LA FIG, 2,7) 
REPRESENTA LA CANTIDAD ·TOTA~ DEL COMPUESTO DADO DE AZUFRE 
LOCALIZADO EN LA CAVIDAD Y PUEDE SER USADO PARA EL ANALISIS 
CUANTITATIVO, 

LAS CONDICIONES USADAS PARA REALIZAR ESTAS DETERMINACIQ 
IIES SON LAS REPORTADAS POR BELCHE.R ET AL (17), 
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lntenaldad 
de e111l1l6n 

relat lva 
!384 nm) 

32 64 CI& 121 192 1.2.4 
Cantidad de anfra depo,ttada m la cavidad (n¡I . 

. ~16, 2,7 GRiFtCA DE LA EfllSldN DE S 2 CUANDO AUMENTA 
LA.CANTIDAD DE SUI.FATO DE FIERRO (IJ), 

Eml1l6n 
lnte¡rada 

(a 384 n111 1 

' 

10000 

1000 

100 

10 

Cantidad de azufre (n¡) 

F1G, 2,8 GdFICAS DE CALIBRACIÓN PARA: A) FESO ,: 
8) NA2SO~ CON UNA FLAMA DE NITRÓGENO-HIDRÓGENO DIL, 
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TABLA 2,11 CARACTERfSTICAS IIECA DE ALGUNOS ANIONES DE AZU-
,RE (CON ic1DO FOSFdlllCO A MENOS QUE SE INDIQUE LO CONTRARIO) 

C:-puHto Llalte a,xmo Pendiente de Tm Ta para muatra• en 
de Uneartdad la 1rUtca 1•1 10lud6D KUON (8) 

~ SI Los-loa· 

r.so, 1.2 1.7 8 '°"'°e 

llnS04 1.2 t.8 8 40-60c 

11a2so, 1.2 1.6 8 m-6'0 e 

CIIH,lzS04 1.3 1.1 1 u.o 
Hz504 1.2 1.8 8 ,.o 

Y2°a 1.2 1.6 8 u.o ·~ o.a 1., Z.4 ,., 
"ª 3 

0.6 2.0 1.7 •3.5 

••zSzOs o.a• 1.,a 3.0• ,.o 
ICSCII 0.65 2.0 2., ,.o 

••zS o.,, 1.,, 1., b 3.5 
o.ea 2.2• 

1) SOLUCldN ACUOSA 

e) RESPUESTA IIUY AMPLIA 
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2,1,2 Sil.FITO Y IETABISII.FITO, 

LAS SALES DE CADA UIIO DE ESTOS AIIIOIIES DAII UNA EHISldN 

MUCHO HAS Al.TA QUE LA DEL SULFATO EN SOLUCIONES ACUOSAS, 

AL IGUAL QUE SUCEDE CON EL SULFATO, U PIIÉSEIICIA DE 

IONES SODIO DISNIIIUYE Y RETRASA LA ENIS1dll DEL Sz DEL SULFI• 
TO CONPAAADA CON LA DEL ,c1DO SULfdRICO (FIG, 2,9), IIERO 

EL EFECTO ES MUCHO NEIIOR QUE EN EL CASO DEL ION SULFATO, 

SIN ENIAR80, AL IGUAL QUE PARA EL SULFATO, LA ADICldN DEL 

~IDO FOSFdRICO AUMENTA, AGUDIZA Y DA MYOII VELOCIDAD A LA 

ENISldN OISEIIYADA Y TMll~N RENUEVE U IIITERFEIIEIICIA DE LOS 
CATIONES NETk.lCOS PRESENTES (SECCldN 1,7), 

EL NETAlfSULFITO DE POTASIO SE COMPORTA EII FORNA SIMILAR 
AL SULFITO DE SODIO, EXCEPTO QUE LA RESPUESTA DEL PRIMERO 
111 PRESENCIA Y AUSENCIA DE ,c1DO FOSFdRICO ES LIGERMEIITE 
IIAs RblDA QUE LA DEL SULflTO EN LAS.MISMAS CDIIDICIOIIES (TA• 
IU 2,11), 

LAS CONDICIONES USADAS PARA REAi.iZAR ESTAS DETERNINACIO· 
IIES SON LAS REPORTADAS POR AL• AIACHI ET AL (15), 
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lntu1tclacl 
denllal6n 

ialattva 

80 

60 

IIJ 

21D 

o 

e 

8 

J 
O 10 O 10 O 10 

Tiempo (11 

flG, 2,9 RESPUESTA fECA DEL SULFITO DE SODIO: A) 
EN SOLUCldN ACUOSA: B) CON ÁCIDO PERCLdRICO, Y 
c) CON AclDO ,osFdRICO, 

2,1,J PEROXODISULFATO, 

EL PEROXODISULFATO DE POTASIO SdLO DA UNA D(BIL EMISldN 
DE S, QUE SE YE INCREMENTADA Y ACELERADlo POR LA ADICldN 
DE ÁCIDO FOSFdRICO (FIG, 2,10), EN PRESENCIA DE ÁCIDO FOSFÓ• 
RICO 0, l N LA RESPUESTA ES MUY SIMILAR A LA DEL ION SULFATO 
(TABLA 2,11), 

2,1,4 TIOCIANATO. Slll.FURO' Y T!O~ULFATO, 

EL TIOCIANATO DE POTASIO DA UNA AMPLIA RESPUESTA CON 
VARIOS PICOS CUANDO SE PRESENTA SOLO, LA ADICIÓN DE ilCIDO 
FOSFÓRICO PRODUCE UN SÓLO PICO AUMENTADO, BIEN MARCADO V 
CON MAYOR RÁPIDEZ (FIG, 2.11), 
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60 

lnta111dad B 
de eml1t6n 

relativa "' 
X l/3 

21D A 

/l. 
o 

O 20 o 21D 

Tt .. po 111 

fll, 2,10 RESPUESTA DEL PEROXODISULFATO DE POTASIO: 
A) EN SOLUCldN ACUOSA, 8) CON ,c1DO FOSFdltlCO, 

lntenatdad 
11e _,,an 

111lattva 

80 B 

60 A 

t.O X 1/2 

21D 

º-.------· 020020020 
Tiempo 111 

f1&, 2,11 RESPUESTA QEL TIOCIANATO DE POTASIO: 
A) EN SOLUCldN ACUOSAI B) CON ,c1DO PERCLdRI• 
CO, Y C) CON ,c1DO FOSFdRICO, 



EL SULFURO DE SODIO sdLo DA UN PICO MUY AIIPLIO QUE APARl 
CE MUY RAPIDMENTE <T.• 1,4 s), LA ADICIÓN DE AcrDO FOSFÓ
RICO NO ES APROPIADA EN ESTE CASO, PORQUE LA PtRDIDA DE SULFy 
RO DE HIDRdGENO NOS LLEVA A RESULTADOS IRREPRODUCIBLES, 
Ú. USO DE UNA SOLUCIÓN AMORTIGUADORA DE FOSFATO DE MIONIO 
DE Ptt 7 (DIHIDROORTOFOSFATO DE Al'IONIO·HIDROORTOFOSFATO DIA • 
DICO) TIENE UN EFECTO MfNIMO SOBRE LA INTENSIDAD 0 DE EMISIÓN 
MXIM, PERO DA UN PICO AGUDO BIEN MARCADO, 

80 

lu-tdad 
de •llt6n fiO relat tva 

A 

"' 
20 

o 
o zo o zo 

Tte111p1 (1) 

F1G, 2,12 RESPUESTA DEL TIOSULFATO DE SODIO: 
A) EN SOLUCIÓN ACUOSAI B) CON SOLUCldN A"OR· 
TIGUADORA DE FOSFATO DE A"°NIO, 

EL TIOSULFATO. DE SODIO DA UNA RESPUESTA RAPIDA DE EMI· 
SldN CON VARIOS PICOS CUANDO SE ENCUENTRA EN SOLUCIÓN ACUOSA, 



LA ADICldll DI ic1DO NICL.dRICO O FOSFÍSRICO NO ES POSIBLE 

DEIIDO A LA DESCONPOSICICIN DEL TIOSULFATO EN MEDIO 'CIDO, 
CUANDO SE AGREGA UNA SOLUCldN AMORTIGUADORA DE FOSFATOS DE 
PN 7 SE AUMENTA UN POCO LA INTENSIDAD DE ENISldN (FIG, 2,12), 

EL LÍMITE MXIMO DE LINEARIDAD Y LAS PENDIENTES DE LAS 
611iFICAS DE CALIBRACldN LOGARITMO•LOGARITNO ESTAN. INCLUÍDAS 
EN LA TABLA 2,1, 

LA SENSIIILIDAD RELATIVA PARA VARIOS ANIONES DE AZUFRE 

SE MUESTRA EN LA TABLA 2,111, 

Compuesto 

TAILA 2,(11 INTENSIDAD DE EfllSldN RELATIVA 

PAIA VARIOS ANIONES DE AZUFRE, 

Cantidad ele azufre 
tnyeccada (n1I 

lnten•iclad por nano-• 
1ramo ele amtre. 

14,0 

8.3 
s.s 
3,6 
3,4 

1.0 

1.0 

• TOlllando al HzS04 t1ual • 1,0 se relacionan todo• loa d3m4&. 
b En 4ctdo lo1l6rlco o.uf. 
e En una aoluc16n amortt1uadora de HzP04 • -HPo/· O,Oi M. 
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2,1,5 DISCUSIOII 

LA PENDIENTE QUE SE HA ENCONTRADO PARA LOS COMPUESTOS 

REPORTADOS ANTERIORMENTE ESTi ENTRE 1 Y 2,2 DEPENDIENDO DEL 
TIPO DE CATIOII Y DE LAS COIIDICIONES EXPERIMENTALES, ESTAS 

VARIACIONES SE PUEDEN DEIER A DIFERENTES MECANISMOS DE FORMA
CldN DE LA MOL.tCULA EXCITADA DE AZUFRE, S2, DEJIENDIENTES 

DE LA TENPERATURA USADA Y REFLEJAN LA CONCENTRACldN INSTANT4· 

NEA DE AZUFRE EN LA CAVIDAD DEL CONPUESTO QUE SEA ANAL:ZADO, 

CUANDO ESTAN PIESENTES GRANDES CANTIDADES DE ANIONES 

DE AZUFRE LA GRblCA DE CALIIIIACldN LO&ARITHO-LOGARITMO (LOG

LO&) TIENDE IIÁc:IA EL EJE DE LA INTENSIDAD DEBIDO, CASI CON 

SEGURIDAD, A LA AUTOAISClltCldN, PARA COMPUESTOS CON UN -

Ta MS CORTO SE PRESENTA UNA NO-LINEARIDAD A PEauiRAS CONCEN

TRACIONES DEIIDO PIOIAILEMINTE A UNA ALTA CONCENTRACIÓN RELA

TIVA INSTANTÚEA DE S z EN LA CAVIDAD, 

LA REll'UESTA DE EIUSldN MS SENSIBLE PROVIENE DE LOS 

AIIIOIIES EN LOS QUE !L 'TOIIO DE AZUFRE NO EST4 UNIDO A urc 
iTONO DE OXÍGENO (SCN"° , S z- ), SIENDO HiiS SENSIBLE LA DEL 

TIOCIANATO, Et. SULFITO Y EL NETABISULFITO TIENEN UNA SENSIB! 
LIDAD IIITEIUIEDIA Y DAN LA NISHA INTENSIDAD PARA EL 4TOHO 
DI AZUFRE, EL SULFATO Y EL PEIIOXODISULFATO TIENEN IDENTICA 
INTENSIDAD DE ENISldll EN PIESENCIA DE ic1DO FOSFdRICO, LO 

CIUE INDICA QUE EL PEROXODISULFATO ES CONVERTIDO A SULFATO 
EN LA CAVIDAD AIITU DI FOIINAR LA ESPECIE S2 , 

2,2 DIOXIDO IE AZUFRE, 
EN LA lh.TINA ~CADA SE HAN REPORTADO HUCHAS APLICACIONES 

ANALÍTICAS BASADAS EN AL ENISIÓN DE Sz, TANTO PARA EL ANiiLJ-
SIS DE COflPUUTOS Dl AZUFRE E~ MUESTRAS DISCRETAS ATOMIZADAS 
DENTRO DE UNA FLANA, COIIO PARA EL ANiiLISIS ESPECÍFICO DE COM

PUESTOS DE AZUFRE ELUÍDOS EN CROMATOGRAFÍA DE GASES; 
A) CRIDER (12), QUE REDESCUBRIÓ EL FENÓMENO SALET, 



HA DESAIIIIOLLADO UN MTODO ,ARA ANALIZAR DldXIDO OE AZUFRE' 
EN IIUESTIIAS DE AIIIE, El. AIRE QUE CONTIENE DldXIDO DE AZUFRE 

SE INTRODUCE DIRECTAIIENTE A UNA FLNIA DE HIDRdGENO ALREDEDOR 
DE LA CUAi. HAY UN TUIO DE VIDRIO DE IOROSIL ICATO PARA QUE 

EL FINCIIIENO SM.IT SE ,uEDA ,110DUCIII, LAS GRMICAS DE CALIBR! 
CIOII ,uA EL DldXIDO DE AZUFIIE SE OBTIENEN AL "EDIR LA RES
,uESTA A LOS DOS MINUTOS (INTENSIDAD "AXINA DE ENISldN) COMO 

UNA FUNCldll DE LA CONCENTIIACldN DE DIÓXIDO DE AZUFRE Y DE 

LA VELOCIDAD DI FLUJO DEL AIIIE, CADA cOM,uESTO DE AZUFRE 
,11ESENTE EN LA NUESTIIA H AIRE PRODUC I AA LA EN IS IÓN DE -

S2, IIRODY Y CNANEY (12) DESARROLLARON UN DETECTOR DE CROMATQ 

UAF (A DE &ASES PARA COMPUESTOS DE AZUFRE BASADO EN ESTE 

MTODO, 

B) DAINALL ET Al. ( IU HAN OBTENIDO GRAF I CAS DE CAL I BRA

CIOII EN EL INTEIIVALO DE 10""' -10-2M PARA SOLUCIONES ACUOSAS 

DE DIÓXIDO DE AZUFRE ATOMIZADAS EN UNA FLAMA DE DIFUSIÓN 
. DE NIDlldGEIIO·NITIIÓIINO, MIDIENDO LA INTENSIDAD DE EIHSIÓN 

DE Sa CONTII~ EL CUADRADO DE LA CONCENTRACldN, Los CATIONES 
NITALICOS Y LOS DISOUINTH ORIANICOS ,11ESENTES EN LA so1.u

c10N INTERFIEREN GRANDEMENTE Y · ,011 LO GENEIIAL su,Rl"EN t.A 

ENISIOII DE Sz, 

C) TANBlfN SI HAN OBTENIDO GRAFICAS DE CALIBRACIÓN 
flECA, Ü fSTA TfCNICA SE INYECTAN DE 2 A 3}'tL• DE UNA SOLu
CIOII ACUOSA DE DldXIDO DE AZUFRE DENTRO DE LA CAVIDAD Y DES
PUES fSTA SE INT~ODUCE A LA FLAIIA FRÍA DE NITRÓGENO- HIDRÓGE

NO Y SE REGISTRA LA ENISIOII RESULTANTE, 

CUAIIDO ~E UTILIZAN-NUESTRAS GASEOSAS, EL "trono SE BASA 
EN LA ABSOIICldN DEL DIÓXIDO DE AZUFRE POR SÍLICA GEL, DESPU~S 

fSTA SE DEPOSITA EN LA· CAVIDAD; LA CAVIDAD SE INTRODUCE EN 
UNA FLAMA A,110,1ADA Y SE REGÍSTRA LA E"ISldN DE S2 RESULTANTE. 
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Los ESTUDIOS PRELIMINARES MUESTRAN QUE LA SfLICA GEL NO INTE! 

FIEIIE CON LA EMISldN DE AZU,RE, PUDIENDOSE RELACIONAR ENTON

CES LA INTENSIDAD CON LA CANTIDAD DE DIÓXIDO DE AZUFRE AISOR· 

IIDO EN LA SfLICA GIL, 

2.2.1 ABSORCIOII DEL DIOXIDO DE AZUFRE POR LA SILICA GEL. 

Los REACTIVOS, EL APARATO USADO ASÍ CONO LA COftPOSICIÓN 
DI LA ,LAMA ION LOS REPORTADOS POR KoulMTZIS (12). 

EL TIIEN DE AISOICIÓN SE MUESTRA EN LA FIGURA 2,1 3A 

Y SE USO PAIA LA PREPAIACldN DE UNA CURVA PATROfl, 
EL IEONITRO HdNEDO, R, ,u1 UN MODELO H. JuRGENS, Los 

IURIUJEADOREI EN EL TIIN FUERON DOS FIASCOS LAVADORES DE 
USES DE 250 11., EQUIPADOS CON DISCOS DE VIDRIO. ESMERILADO, 

EL IURIUJEADOI A CONTENÍA UNA SOLUCIÓN DE TETRACLOROMERCURIO 
(11) DE SODIO 0,1", IUE SE UTILIZÓ PARA REMOVER CUALQUIER 

POSIILE CONCENTRACIÓN DE DIÓXIDO DE AZUFRE O SULFURO DE HIDR~ 
GENO QUE EX.ISTIERA EN EL AIRE DEL LAIORATORIO, EL SEGUNDO 

IURIUJEADOR, 1, CONTENÍA '<:IDO SULFdRIC:0 CONCENTRADO PARA 

REMOVER LA HUIIEDAD DEL AIRE, EL IURIUJEADOR I ESTABA UNIDO 

A UN TUIO DE SECADO O EMPACADO CON PERC:LORATO DE MAGNESIO, 

IUE SE PROLOflGAIA POR UNA UNldN DE VIDRIO EN T SELLADA CON 
UNA PEQUEIA CAPA DE CERA PARA INYECTAR EL DIÓXIDO DE AZUFRE, 

EL TUIO DE VIDRIO E SE EMPACÓ CON UN MATERIAL ADECUADO 

PARA REMOVER SUBSTANCIAS PRESENTES EN LA NUESTRA QUE PUDIERAN 
INTERFERIR CON LA !EMISIÓN DE Sz, AL FINAL DEL TREN DE AISO_ 
CIÓN SE COLOCO EL TUICf DE AISORCldN f. ESTE CONSISTfA DE 
UN 1UIO DE VIDRIO DE 10CM DE LARGO Y 1,5M DE DIAMETRO INTE· 

RIOR EMPACADO CON 20 - IIONG, DE SÍLICA GEL PARA LA ABSORCIÓN 

DEL DIÓXIDO DE AZUFRE, LA VELOCIDAD DE FLUJO DEL AIRE A 
TRAvts DEL SISTEMA SE CONTROLÓ POR MEDIO DE UNA dLVULA DE 

AGUJA SITUADA ENTRE EL SUPLEMENTO DE AIRE V EL MARCADOII DE 
FLUJO R, LA VELOCIDAD DE FLUJO FUE APROXIMADAMENTE DE -
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J 1/N, 

EL TIIN DI AIIOICldN 1111! 11! NUHTIA EN U FIIUIIA 2, 
131 F. USA~ ,AIA LA AIIOICldN DI DldXIDO DI AZUFIE EN NUEI• 
llAI DI AIIIE O ,MA MZCLAI DI GASES, EN ESTE CASO UN YCII.U• 
MN ""°'IAIO DI LA NUHTIA R TCIM CON 1111A Jl!IINGA, S , 
Y R ,AsCJ A llAVCI DIL TUIO DI AIIOICldN, f. IUE 0 II! lfUIACÓ 
COII VMIOI IIIATHIALH V SE USO CONO UNA TIMPA PAIIA IIINOVEII 
IIITEIPEIIIICIAI, 

A • 
,., 

s 

lb) 

f11, 2,13 flllN DI AIIOICldtt DE DldXIDO DI AZUFIIE: 
A) ,A1A LA PIIEPAIACldN DE UNA CURVA EITANDAI • ., a) 

PMA LA DITEllfllNACldN DE DldXIDO DE AZUFIIE EN UNA 
MEZCLA DI GASES, 
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PMA EVITAR POSIILEI PtROIDAS DE DIOXIDO DE AZUFRE 11011 

AIIORCldN EN EL VIDRIO O EN EL MATERIA&. USADO PARA RENOVER 
INTERFERENCIAS, IL TREN SI TRATO CON UNA MZCLA DE AIRl·DIOX! 
DO DE AZUFRE, DuPuts EL DIOXIDO DE AZUFRE RESTANTE FUE 
RENOVIDO PASANDO GRANDES CANTIDADES DE AIRE PURIFICADO A 
TltAvtS DE fL, 

IIHPUtS DE LA AISORCldN DEL DIOXIDO DE AZUFRE SOIRE 
LA SfLICA IIL ESTÁ SE DEPOSITO DENTRO DE LA CAVIDAD v SE 
IIITIODUJO A LA FLAMA, SE REGISTRd LA EIUSldN DE Sz OIT~:>t!DA 
A 3MM, 

IAJO LAS CONDICIONES DESCRITAS ANTERIORMNTE E~ DldXIDO 
DE AZUFRE IS AISORIIDO CUANTITATIVAMENTE POR LA SfLICA GEL, 
SI PUEDE CNICAlt fSTO COLOCANDO DOS TUIOS DE AIIOttCICIN EN 
IIRIE y CONPROIAR IUI EL DldXIDO DI AZUFRE IS AISORIIDO co"
PI.ETAMNTI EN EL PIUIIR TUIO, SE PUEDE USAR DE 20 A 4(i NI, 
DE SfLICA IIL SIN AFECTAR U ENllldN DE S2, lA CAPACIDAD 
DE AIIORCldN DE ESTA CANTIDAD DE SfLICA IIL IS ""CHO 11,s 
IUE LA REQUERIDA PARA AISORVER LA MAYOR CONCENTRACldN INVEST! 
UDA (120a), 

2.2.2 CUIVA IE CAI.IIRACJOII. 

PMA OITENER LA CURVA DE CAI.IIRACldN SE SIIUIO EL PROCE· 
DINIENTO DESCRITO EN LA PARTE 2,2,1 FIGURA 2,13A, 

LA INTENSIDAD DE E~ISldN VARIO CASI LINEALMENTE CONTRA 
EL CUADRADO DE U CANTIDAD DE D10XIDO DE AZUFRE AISORIIDO 
POR U SfLICA GEL, SOIRE EL INTERVALO DE 5-12015, DE $0z, 
LA Gl#ICA DE CALIIRACldN SE NUESTRA EN LA FIGURA 2,14, SIEN· 
DO LA PENDIENTE DE .LA CURVA QE 1,85, 

LA EMISldN MXIMA DE $z APARECIÓ APROXIMADAMENTE ENTRE 
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IS Y 201 DHPUfS DI IUI LA CAYIIAD NAlfA SIDO IIITIIODUCIDA 
A LA FLMIA (FIi, 2,15), 

, ........ ..... , .. ........ 

lO 

, .... _...,..,._.,._.._. 
IO 100 

ea ...... • '°'l '•• 
, ... 2,llJ Cuna • CALIIIACldll ... DIMIDO • uu~-: ... 

, .. _ .... ...... , ....... ·-
IOO 

IO 

O 10 aD30 

,,..,. (11 

f11. 2,15 Res,1111,1 DIL DIOIIDO DE AZUFRE, 
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2,2,J INTERFERENCIAS, (12>. 

Es BIEN CONOCIDO QUE VARIOS COMPUESTOS INORG.4NICOS V 

OIIGMICOS IN1DFIIREII CON LA EIIISldN DE Si• ESTO OCURRE TANTO 
EN LA TtCNICA DE ATOIIIZACldN CONVENCIONAL COMO EN LA T~CNICA 
f1ECA1 LA EXTINCldN SUCEDE POR REMOCIÓN DE LOS RADICALES CON 
FRAGMENTOS ORG.4NICOS o BIEN POR LA FORPIACldN DE °COMPUESTOS 

QUE SON DE LENTA VOLATILIZACIÓN vio DESCOIIPOSICIÓN, PoR 

LO TANTO, SI ALGUNO DE ESTOS COMPUESTOS ES ABSORBIDO POR 

LA SÍLICA GEL ES POSIBLE QUE EXTINGAN LA EIUSIÓN DE $2, 
LA PRESENCIA DE COIIPUESTOS QUE CONTENGAN AZUFRE PUEDE, EN 

ALGUNOS CASOS, AUHENTAR LA EMISldN, EN AIIBAS POSIBILIDADES 

LA DETEIIMINACldN DEL DIÓXIDO DE AZUFRE PUEDE SER AFECTADA 

Y ES NECESARIO EXAIIINAR LAS DIFERENTES INTERFERENCIAS Y LA 
FOIIIIA DE ELIIIIIIARLAS, 

EL SULFURO DE NIDR6GENO NO ES ABSORBIDO APRECIAkEMENTE 

POII LA SÍLICA GEL, IIE HECHO SE ESTABLECIÓ QUE SE ABSORBE 
TAN LENTAIIEIIITE, QUE · ES POSIBLE DEPURAR EL TUIO CON O, 5-1, 0 
1 DE AIRE, QUITANDO TODO EL SULFURO DE NIDR6GENO PRESENTE, 
SIN AFECTAR LA COIICENTRACldN DEL.DldXIDO DE AZUFRE ABSORBIDO, 

$1 NO SE ELIMINA EL SULFURO DE HIDRdGENO DE LA SÍLICA GEL, 
PUEDE APARECER UNA EIIISIÓII DE Sz EXTRA, AGREGADA A LA DEL 
DIÓXIDO DE AZUFRE, 

los VAPORES DE ACIDO SULFdRICO V DEI MERCAPTANC, DEL AIRE 
SON AISORIIDOS POR LA SÍLICA GEL Y DAN UNA EMISIÓN DE S2, 
fL IIOlflO Dl LA ENISldNºAPARECE APROXIMADAMENTE A UN TN IGUAL 
A 60 S PARA EL ACIDO SULFdRICO Y A UN T¡¡ DE 110 S PARA EL 

MERCAPTANO DESPUES DE OUE LA CAVIDAD ES INTRODUCIDA A LA 
FLAMA (FI&, 2,16), AuNCIUE LA EMISIÓN DE ESTOS COMPUESTOS 

NO SE TRASLAPA CON LA l!NIS1$1 DE DIÓXIDO DE AZUFRE, A MENOS 
OUE LA PIIOPORCldN DE DIÓXIDO DE AZUFRE SEA MUY ALTA, ES HEJOR 

REMOVERLOS DE LA NUESTRA, Los VAPORES DE ACIDO SULFllRICO 
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PUEDIII 111 IIIIOVIDOS DI UNA NUESTRA GASEOSA PASANDOLA A TRA• 
vfS DI UII TUIO DI VIDRIO EMPACADO CON SULFATO DI COIIE O 
COII PIEDRA ÑIIEZ, 

SE ENCONTRd QUE LOS VAPORES DE VARIOS SOLVENTES ORG,NI• 
COS SOII AISORIIDOS POR LA SÍLICA GEL Y QUE INTERFIEREN CON 
LA EMISldN DI S2 sdLO CUANDO su CONCENTRACldN EST, 0 POR ENCINA 
DI CIERTOS VALORES, ESTAS CANTIDADES RELATIVAS A UNA CANTI• 
DAD X DI DldXIDO DE AZUFRE EN NANOGRAMOS SON CONO SIGUE: 
.IICEIIO 2x. HIXANO 3x. CICLONEICANO 4x. ETANOL lOOx v 2-PAOPA
IIOIIA llJOX, CUANDO LA CANTIDAD DE SOLVENTE AISORBIDO EXCEDE 
ESTOS LfMITES LOS VAPORES DEIEN SER REMOVIDOS DE LA IIUESTltA, 
ESTO SE PUEDE . LOIRAR PASANDO LA NUESTRA A TRAVitS DE UN TUIO 
DI VIDRIO EMPACADO CON CERA DI PARAFINA Y PERCLORATO DI IIAGN( 
110. 

SI HAY AGUA EN LA CAVIDAD (STA PUEDE REIIOVER LOS 'TOMOS 
DI HIDRdlENO DE LA FLAIIA Y DISMINUIR LA INTENSIDAD DE IMISldN 
DIL $z, Po~ ESTA ltAZdN, LA SfLICA GEL DEIE SIR SECADA APAOX! 
MDMl!IITI A 200•t PARA REIIOVIR CUALQUIER CANTIDAD DE AGUA 
AIIOHIDAI l'Olt LA MISMA RAZdN !11 DEBE PASAR EL AIRE DE LA 
IIUESTRA A TRAV(S DE PERCLORATO DE MAGNESIO ANTES DE QUE PASE 
A TRAV(S DEL TUIO DI AISORCldN, 

36 



lntenaldlld 
ele emt1t6n 

relativa 

o •• 

'• (1) 

o '° 

F1e, 2,16 EN1s1CIN DE S2 OBTENIDA DE: A) UNA 

,.zcu DI S02• K2SO" v B> UNA NEzcu DE. S02• 
Cz"5$H, TODOS LOS CCIIIPUESTOS SON AISORIIDOS 

EN S{LICA IEL, 

2,2,, DISCUSl!)II, 

LA ENISICIN MXIM APAIIECE . APROXIMADAMENTE DE 15 A 20 
S DESPUfl DE QUE LA CAVIDAD NA SIDO INTRODUCIDA A LA FLMA, 

Es EVIDENTE QUE NAY VARIOS PAAAMETROS QUE TIENEN QUE 

SER RECONOCIDOS Y CONTROLADOS ANTES DE QUE LA EMISION DE 

Sz PUEDA SER REPRODUCIBLE, LA PREPARACldN Y EL TRATAMIENTO 

PREVIO DE LA NUESJRA SON LOS MAYORES PROBLEMAS, Es E!ENCIAL 
ESTANDARIZAR LAS CONDICIONES DE LA MUESTRA Y DE LA ABSORCIÓN 

DE DldXIDO DE AZUFRE EN LA SfL ICA GEL PARA OBTENER UNA AB· 
SORCldN CUALITATIVA CON RESULTADOS REPRODUCIBLES, 
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2,3 DETElftlllACIOI SIIIULTAIEA DE ALGUNOS ANIONES DE AZUFRE 
El UIIA IEZCLA, 

LA DETIRNIIIACldN DE ANIONES DE AZUFRE EN MEZCLAS GENERAi,. 

MENTE RIGUIIRE 11W PIOCIDINIENTO DE SEPARACldN SELECTIVO PARA 
CADA ANIÓN, COI UNA CONSECUENTE PROLIFERACIÓN DE AEACTI-

YOS V EQUIPO, ADEMS OE UN TIEltPO APRECIABLE PARÁ COltPLETAR 

EL ANALISIS; CON EL PROII.EIIA DE QUE POCOS DE ESTOS ~TODOS 

SON APLICABLES PARA LA DETERNINACIÓN DE TRAZAS DE COMPUESTOS 
DE AZUFRE, TALES ~TODOS SON ESENCIALES EN EL AN~ISIS DE 
AIRE Y CUANDO SE TIENEN QUE DETERMINAR IONES SULFITO, 
SULFATO O SULFUIO, PGI EJIIIPI.O, 

&. SULFITO H AIIPLIAIIHTI USADO EN RIIDAI Y ALIIIENTOS 
CONO UN ANTIOICIDAIITE Y IACTHICIDA Y ES ESENCIAL IINA DETEltltl

NACldN DE EITI CCINPUISTO IN TALES PRODUCTOS, ASÍ CONO DE 
SU PRODUCTO DE OXIDACldll: EL SULFATO, 

LA TiCNICA flECA NA DE..,STRADO SER UN IIEDlO ADECUADO 
PARA RESOLVER ESTE PIOII.ENA (8,12,15,16), TMllfll ES POSIBLE 

DETERMINAR SIIIUL T"9uflENTE flEZC\.AS DE SULFATO CON SULFITO 

O TIOSULFATO Alf COIIO DE OTIAS IIEZCLAS BINARIAS Y TERCIARIAS, 

·2,J,1 IETERRIIIACIOI SIIIULTAIIEA DE Sil.FITO Y SULFATO O TIOSULF! 
TO 

2,3,1,1 ,IJETERRIIIACIOI DE SÜLFATO Y Sil.FITO EN UNA IIEZCLA. 

EL APARATO USADO, LA TfCIIICA EXPERlltENTAL Y LAS CONDICIO 
NES DE TRABAJO SON IDENTICAS A LASI DESCRI ~AS• POR BELCHE; 
ET AL (39), 

LA IOLUCldN DE PIUEIA PUEDE SER HECHA CON :ic1DO FOSFÓRl 
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CO 0,1 N PARA REMOVER LAS INTERFERENCIAS CATIONICAS, Y PUEDE 
CONTENEII DE 3 A 100 PPN DE AZUFRE CONO SULFITO, Y DE 10 A 

300 PPN DE AZUFRE CONO SULFATO, SE INYECTAN~. DE LA SOLU
CICIN El UIIA CAVIDAD CON RECUIRINIENTO DE SfLICA, FRÍA, Y 

SE INTRODUCE LA CAVIDAD A LA FLANA, SE REGISTRA EL CAMBIO 
EN LA INTENSIDAD DE ENISION, DESDE LA MS PEQUEIIA, HASTA 

QUE EL PICO DE SULFATO ESTi CONPLETO V SE GRAFÍCA CONTRA 
EL TIENPO, SE SACA LA CAVIDAD D! LA FLAMA Y SE ENFRÍA A 

TENPERATURA NIIIENTE O SE REEMPLAZA POR UNA CAVIDAD FRÍA 

ANTES DE INYECTAR LA SIGUIENTE MUESTRA, SE MIDE EL iREA 
BAJO LOS PICOS DEL SULFITO Y DEL SULFATO V SE OBTIENEN LAS 

CONCENTIIACIONI~ RESPECTIVAS EN LAS &RiFICAS DE CAL1BRACl0N 
DE CADA CCltlPUESTO, OBTENIDAS POII SEPAIIADO DE SOLUCIONES ESTA!! 

DA11 BAJO LAS NISMS CONDICIONES, 

2.J.1.2 IElERRIIIACIOII IE SULFATO Y TIOSULFATO EN UNA flEZCLA, 

LA SOLUCldN DE. PIIUEIA DEIE SER IIECMA COI UNA SOLUCION 
AIICNtTIIUADOIIA DE DINIDIIOFOSFATO DE AMONIO-NIDROFOSFATO DIAMO
NICO 0,01N, PN 7, PAIIA IIENOVER LAS INTERFERENCIAS CATldNICAS 

SIN CAUSAR LA DESPIIOflOIICldN DEL TIOSULFATO QUE PUEDE OCURRIR 
SI SE AGIIEdA ,c1DO FOSFOIIICO, LA SOLUCldN PUEDE CONTENER 

DE 3 A 100PPN DE AZUFRE CONO TIOSULFATO V DE 3 A 300 PPM 
DE AZUFRE CONO SULFATO, LA DETERMINACldN SE COMPLETA COMO 
SE DESCRIBE EN 2,3,1,1, 

2.3,1,3 RESULTADOS Y DISCUSJON, 

TODAS LAS NEZCLAS DE SULFITO Y SULFATO DAN PICOS COMPLE

TNIENTE RESUELTOS Á TN IGUA~ A 2,q S Y 8,0 S RESPECTIVAMENTE 
EN LA FIGURA 2,17 SE NUESTRA UNA RESPUESTA TÍPICA PARA ESTE 
TIPO DE NEZCLAS, EL ÜEA DE CADA PICO ES INDEPENDIENTE DE 

39 



LA CONCENTRACION DEL OTRO COIIPONENTE DE LA IIEZCLA EN TODOS 
LOS CASOS (TABLA 2,IY), SIN EIIBARIO, DEBIDO A LA NO-LlNEARI
DAD DE LAS GR,,iCAS DI CALIIRACION A ALTAS CONCENTRACIONES 
DE AZUFRE, LOS RANGOS 0PT1IIOS PARA LA DlTERIIINACldN DE SULFI
TO Y SULFATO ES DE 3 A 100 PPII Y DE 10 A 300PPII, REPECTIVAIIE! 
TE, LA REPRODUCIBILIDAD ES SIIIILAR A LA OITENIDA PARA UNA 
SOLUCION CON UN sdLo COIIPONENTE, LA &RblCA LOl~OG DE LA 
INTENSIDAD DE !IIISldN CONTRA LA CANTIDAD DE AZUFRE SIGUE 
SIENDO LINEAL CON UNA PENDIENTE DE 1,95 PARA EL SULFITO Y 
DE.1~5 PARA EL SULFATO, OUE SON IIUY SIIIILARES A LAS OITENIDAS 
PARA SOLUCIONES. CON UN sdl.O COIIPONENTE, 

1 .,,-2 
ID 

ln._ldu .,,-2 
de .. ..... 

nllllYA 

'° '°'Í!f!. , ... , 
20 .. , .. - -o o 10 o 10 

Fra. 2.17 RESPUESTA IIECA PARA UNA IIEZCLA QUE CD! 
TIENE: 36 PPN DE AZUFRE CONO SULFITO DE SODIO, Y -
99 PPM DE AZUFRE CONO SULFATO DE AIIONIO EN UNA SO-

LUCION DE ,c1i,o FOSFdRICO 0,111, 



UNA PIIUEIA ADICIONAL DE QUE LOS PICOS MEDIDOS SON EN 
IIEALIDAD SULFITO Y SULFATO ES LA DE AGREGAR PElldXIDO DE H1DR4 
8ENO A UNA NEZCLA DE AMBOS PARA OXIDAR EL SULFITO A SULFATO, 
EN CADA CASO, EL PRINER PICO DESAPAIIECE Y EL PICO DE SULFATO 
TIENE UN COIIIIESPONDIENTE AUMENTO DE TAL FORNA OUE LA CANTIDAD 
TOTAL DE SULFATO ENCONTRADA CORRESPONDE A LA SUNA DE LAS 
CONCENTRACIONES INICIALES DE SULFITO y SULFATO, Los RESULTA
DOS ESTAN DADOS EN LA TABLA 2,V Y EN LA F18URA 2,17 SE INCLU
YE UN PICO DESPUtS DEL TIIATANIENTO CON PERdXIDO DE HIDRdGENO, 
ESTE TIIATANIENTO TANBll!N PROPOIICIONA UNA FORNA IIAPIDA DE 
DETEIININAII EL AZUFRE TOTAL CONTENIDO EN UNA MEZCLA DE SULFITO 
Y SULFATO, 

EL TIOIULFATO TIENE UN VALOR DE TN <J,Os) SIMILAR AL 
SULFITO, SI HA ENCONTRADO QUE SU PICO EN IECA PUEDE SER 
OITENIDO JUNTO CON EL DEL SULFATO, EN LA NISNA FOIIIIA EN QUE 
SE OITIEIIEN LOS DI SULFITO Y SULFATO, POI LO TANTO, LAS 
AIIEAS y LA IIEPRODUCIIILIDAD DE CADA ,reo ES INDEPENDIENTE 
DE LA CONCENTIIACldN DEL OTRO CONPONHTE EN TODOS LOS CASOS 
<TAIU 2,V): POR ESTA RAZÓN LAS UblCAS DE CALIIRACldN NO 
SE VEN AFECTADAS POII LA PIIESENCIA DE UN SHUNDO COMPONENTE 
Y LA PENDIENTE DE LA 811AFICA L06-L06 ES DE 1,9 'f 1,6 PARA 
EL TIOIULFATO Y EL SULFATO, RESPECTIVAMENTE, Y DE ACUERDO 
CON LAS MEDIDAS PIIEVIAS DE CADA CONPONENTE EN FOIINA INDIVI
DUAL, 

los RESULTAD.OS ANTERIOIIES MUESTRAN QUE MEZCLAS DE SULFA
TO Y SULFITO O TIOSUL:F_ATO PUEDEN SER DETERMINADAS R4PIDA 
Y CUANTITATIVAMENTE POII NECA, 

41 



TAILA 2. IV DPIIODUCIIILIDAD DI LAS IISPUDTAS DEL 
SUU'ATO Y DIL SULFITO PIISINTIS II UNA IIIZCLA, 

ro,1- . ..,... •. ,t:Jl·- inyectado 111 

CJLI de 5) l}'-1 de SI 

º·" ! 0.01 0,06 ! 0,01 

0.11 "! o.oa 0,12 ! 0.01 
0.30 ! o.oa 0.11 ! 0.03 

0.30 ! o.os 

a DNvtactan ••Uldar de 12 Mdtda1, en pnNnc:le .de fi0-3DZ na de 

a..rn-..u .... 
b Dentactan ••Uldar de 16 Mdtdas, en preNncta de fi0-,Z6na de 

anfn _. 1ulftto, 

Tallla 2,Y hcuperect6n del 1ulltto - 1ulfato 
...,... del 1ra ... 1ento CClft peroatdo de htdr6aeno, 

ar- de S...... 0,35 o.sz 
ar- de s -1radDl111 o.37fc,.01 o.SQ!o.01 

a PNpOrCt6e da uufN, en '°32- tWJ,z- • 1,3 

b ,._.lo de ' Nlulladol,. 

0,69 

0,67!o.02 



2.J.2 ElDIIIIKI• E IIICE IEZCI.AS BIUIIAS Y SEIS TERIIARIAS 
IE CIR'IIESTOS DE AZIFRE. 

2.J.Z.1 PIOIIIIIIIEITD fiEIIEIM.. 

SI llffECTM 5.JLL• DE LA •uc1dll NUESTRA DENTRO DE LA 
CAVIIU fllfA CILOCAM EICIM DEL IIECNEIIO. f&. FLUJO DE &ASES 

• A.IISTA A M va•s dPTIIIIS Y LA FUM SE EICIEIIIIE 191E
IIATAIIEIIII. IIIDIEal U IIITEIISIMD DE EIIISldll DEL Sa CONTRA 

B. TIEl90. NUTA - CESE LA EIIISldll. Sl APA&A LA FUNA 
'f LA CAVIIU • unfA A TEIINIATUU AMIEIITE COII 1111 FLUJO 

• AIIE fllfO MITH DE IIYICTAI U SIGUIENTE IIIESTIA, SE 
IIIDE U M.TIIIA O B. .... CCIIIO SEA "'5 a,aa,1ADO. DE CADA 

PICO. U CGIICI.....Cldl DE ta Alldl PAITICULAI SE OITIEIE • - ..,,a • CM.IIIACldll PHPAIADA en LOS RESULTADOS 

1911111- • -ICIIIES PATINIII DEL Alldl UJO LAS IUSIIAS 

CllalCH•s. (L. IIEa DEL PICO PUEDE SEi IIEDIDA POR TIIAll6Ul! 

c1•. 

I.OI VM.-1 DE fa DE LU AIIOIES DE AZUFIE PEIIUTEI 

..... U Elllllfa DE ILLOS U VAIUOS &IUPOS: A) EIUSldll 

.., _.,~esa->~•> w1• <~.,_ • ser. ~o;'"> . ., e> 
UlffA (SI& .Szla ). Asf. • NIDE ESPEIAI IUE UNA EIUSldll 
_., IIIPIM. CIIII U DEL., ... PUEDA SEi FAc:ILIIEIITE RESUEL

TA .... all U DE • Elllsaa LEITO. CONO El •FATO: PEIIO 

U DIII .. DE .... CIIINESTOS WIDOS. CCIIIO El TIOCIAIIATO. 
,_. -11 IIIE LAS FUMS FlfAS SEA1 COIITROLADAS MS 

Clll8Q--lffl ()5). fa. FLUJO DE USES dPTIIIO DE LA FLW. 

IIECEIMIO NU acanM UÍIA IE-UCldl SATISFACTORIA DE 

LN PIC81 lltA DE VMIAI CCll9111ACl0IES IIIIAIIAS O TEIIIARIAS 

DE •1-1 DE ADfll. IETEIII~ UU ALTA SEIISIIILIDAD. ESTAN 

- u u Tau 2.,1. Pau IIEZCUS DE MIOIES FACILIIEIITE 
lilLATIUI El 1-IM. n UIO DE FUMS FIJAS IUE IIO COIITEIIGAII 



AIRE, Y LA AESOLUCldN DE LOS PICOS DEPENDE "UCHO DE LA VELOC! 

DAD DE FLUJO DE LOS GASES , CO"O SE PUEDE VEA EN LA F I GURA 

2,18, LA AESOLUCldN T~Bll(N DEPENDE DE LA POSICldN DE LA 

CAVIDAD EN LA FLAMA, 

LA NATURALEZA DEL "ATEAIAL DE LA CAVIDAD T~BltN AFECTA 

LOS VALOIES DE l., EL USO DE LA CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE 

RECUBIERTA CON S{LICA DA LA "EJOR RESOLUCIÓN PARA TODAS LAS 

flEZCLAS INVESTIGADAS, AUNQUE SE PUEDE LOGRAR LA RESOLUCIÓN 

SATISFACTORIA DE UN Nll"ERO REGULAR DE "EZCLAS BINARIAS CON 

CAYIDMIES NO RECUBIERTAS CO"O SE PUEDE OBSERVAR EN LA TA!ÍLA --

2 ,Vil, W CAYIIMDES IIEaJBIERTAS CON S{LICA AIJEfÑ TIEfEN !.A VENTAJA, 

DE QUE LAS SALES NO YOLATILES SE PUEDEN REl'IOYER DESPuts DE C! 

DA EXPERIMENTO SIN AFECTAR LA REFLEXIBILIDAD DE LA SUPERFICIE 

DEL IIETAL DE LA CAVIDAD, LA CAVIDAD DE COBRE RECÍtalERTA CON~ 

SfLICA DA UNA RESOLUCldN SATISFACTORIA sdLo PARA ALGUNAS MZ

Ct.AS BINARIAS CON CO"PONENTES QUE TIENEN UN VALOR DE T" "UY -

DIFERENTE, POR EJEMPLO: SULFURO Y SULFATO, 

2,3,2,2 RESULTADOS (8,15,16,17>. 

TODAS LAS MEZCLAS DE ANIONES DE AZUFRE REPORTADAS EN 

LA TAILA 2,YJ DAN UN PICO DEFINIDO EN P!ECA, LAS GR.4FICAS 

DE EIIISldN CON1RA TIEM'O PMA LAS IEZO.AS TEIINMIAS DE SULFITO-TIOCIAÑAl'O 
PEAOXODISULFATO Y SULFURO-SULFITO-SULFATO SE "UESTRAN EN 

LAS FIGURAS 2,19 Y 2,20, RESPECTIVA"ENTE, LA FIGURA 2,21 
NUESTRA LAS EMISIOftES OBTENIDAS PARA SULFITO, SULFURO Y TIO

CIANATO BAJO DIFERENTE$ CONDICIONES, EN LAS F !GURAS 2, 19A 

Y 2,208 SE OBSERVA QUE LA EMISIÓN PARA EL SULFATO O PARA 

EL PEAOXODISULFATO SE ENCUENTRA "UY POCO DEFINIDA, PERO SI 

SE AGREGA AIRE SE PUEDE ACELERAR LA RESPUESTA DE E"ISIÓN, 



lnunetdad 3 e 

~ 
de •tel6a 

relativa 2 
(a 315 na) 1 

o 
o 20 o 20 o 20 

T11 <s> 
f 11, 2.18 E,1c,o DE LA VELOCIDAD DI ,LuJO DEL 
IHDIIOIIIIO Y DEL IIITlldaEIIO SOBIIE LA IIESOLUCldN 
DE LOS PICOS DE ser y so,z-. CON UIIA CAVIDAD 

DE ACIIIO IIIOXIDAILE IIECUIIEIITA COII lfLICA, -· 
(A) ff_;. 2,9 LINIII, fl-5,0 1/NIII: (1) ..-1,15 

1/NIII; 11- 5,0 1/NIIII (E) N • 1,15 1/NIN, 1 • 
2,5 1/NIII, 

Ú LA TAILA 2,Vll SI IIIHTIIA EL IIITEIIYALO DE CALIIIACldN 
LINEAL Y LA IIEPIIOIIUCIIILIDAD PAIIA LA DETEININACldN DE CADA 
COMPONENTE III PIIHENCIA DEL OTIIO, MEDIDOS IAJO LAS CONDICIO· 
NII IIECONIIIDADAS, LA RESPUESTA DE CADA ANldN ES INDEPENDIEN· 
TE DI LA COIICHTIIACldN DE LOS OTIIOS COflPONENTES DE LA "IZCLA 
Y LA &IIÚICA DE CALIIIIACldN, ,011 LO TANTO, ES LA MISIIA QUE 
AIUELLA OITENIDA PAltA SUISTANCIAS PURAS IAJO LAS MISMAS COND! 
CIOIIES, los LÍMITES DE DETECCldN OBTENIDOS EII UNA FLAMA 
PllfA ("2• 1,7 lhllN, "z• lf,0 1/MIN) ESTAN DADOS EN LA TABLA 
2,YJII. 



lntensiclacl 
ele •hU11 

relativa 

(a) lbl 

: ,c32~sar-_2 503Mf-z ~ -a6 
6 Sfe.a 

1 s 0,-2 o ___ ..,. ____ .,...,._ 

O 20 'º 60 
'• h) 

O 20 'º 

F11. 2,19 RIIPUEITA DI Ellllldll IIECA EII UNA CAVIDAD DE 
ACIRO INOIIDAaE CON RICUIRIIIIIIITO DI lfLICA (Hz-1,7 
l/11111, t-,O l/11111) DI: A) 20 PPII DI 5 COMO IAzS; + -

20 ,,.. 11 $zCONO KSCll+flO PPN DI S CONO <• ,\ SA EII 
PRIIIIICli DI N3P04 0,111, 1) COMO 111 (A) PERO IE Alll 
1A AIRE (1,51/11111) A LA ,uM DIIPuCS DI OUE SE 11A -

CCIIIPUTADO LA EIIISldll DEL TIOCIMMTq, 

2 

l 

o 

sa,-

.-2 -2 ~-2 
90 - 2 SO - 2 6 S O - 2 

4 6 4 2 8 
re" S208-

O 2º ,o'• 'si O 20 40 60 

F,a. 2,20 R11PuESTA DI 1111s1dll IIECA EN u11A CAVIDAD DE 
ACERO INOIIDAII.I RECUIIERTA CON SfLICA (H2•1,7 1/MIN, 
112-'l,O l/111N) DI: (A) 10 PPM DE s COMO IIAzS+l& PPM DE 
S COMO IIA2S04+IIO "" DE S COMO NA~04 EN PRESENCIA DE 
0,0111 DE (IIH4)2HP041 SE AGREGO AIRE (1,5 1/NIN) A LA 
,LANA DISPUfS DE OUE LA"EM1Sldll DE SULFITO TERMINO: -
(1) 14 PPM DES COf'IO Na2S+l4 PPM DES COMO KSCN + 30 
PPII DE S COMO (IIH,) iS2'J8 EN PRESENCIA DE (NH4 >2 -HP04 

o·.006 "· 



CUAN DO SI USA UNA FLAMA FltfA DE HIDltÑENO•NITltdHNO. 
EL TIOSULFATO DA DOS PICOS CON Ta 111 2 S Y DE 10 s. EN PIESE! 
CIA .DI UNA SOLUCldN NIOIITIIUADOIA DE FOSFATO (flt, 2,22) 
PIIO SI SE IIITIODUCE AIIE A LA FLAMA EIITONCH APAIICI UNA 
•cui11t1A DI 1111 Picos CON Ta • 2. ti Y 8 s <,11, 2,22>, 
-EITOI 11H ,1cos ,UIDIII IUIIII IIEIIDO A LA DIICCIIIPOSICldll 
DIL TIOIUL.FATO DI IODIO S18UIIIIDO LA IECUIKIA DI IEAC• • 
c1dll; 

4 lazSz03•5 120 
4 •zSa03 ( 1) 

•2•s 

•••••••• 4 laZSae,3 CU • 20 H:P (¡) 

------• 3 llaz904 la) • la2S5 Ca) 
--• .. 2S • 4 S C•> 

POI LO TANTO. LOI TRIS ,1co1 ru!DIII COIIIESPONDH. 111 
OIDIII AICEIDINTE DE T• AL SULfUIO. AL AZUFIE Y AL SULFATO, 
EL SULFATO DI SODIO DA UN PICO DI Ta SIIIILAI AL TEICII PICO 
DIL TIOIULFATO (Flt, 2,221) 111, UNA FLAMA DE NIDldlllO•NITRd
tlllO-Allt. COIFIIMIIDO QUE EL TlltCEII PICO DEL TIOSULFATO 
PIOIAM.IIIENTI SUIIE DIL SULFATO FORMADO POI LA DESCOflPOSICldll 
TCIIIICA, DI ISTA FORNA EL TEICEI PICO IIITEIFIEltE EN LA DETI! 
IIINACldll DE SULFATO. COIIO SE OIHIIYA EII LA FIIUltA 2,22c, 
E11 UNA FLAIIA FIÍA LOS- DOS PICOS APARECEN IIUCHO 11,s R'PIDO 
QUE EL PICO DADO POI EL SULFATO IAJO LAS IIISIIAS CONDICIONES, 
Y PUEDE DEIEISE A UII M1d11ISll0 DE RONPIIIIENTO DIFERENTE AL 
OCUIIIDO EII UNA FLAMA MI CALIENTE, POR EJEMPLO: 

NazSz()3 Cll ------~ NazS03 111 • s 111 



----.. --MKla--_--.-.. -.,.-.-----~,-.lllclda-"'."""tl'.""".:tla-:ft:-•":'to-: ... -: ... "."'."",7--==---- -·----------------------
.. flula (l/ala) Tipo tia cavidad • So1ucl6n a11C1rll9uada1 

tia '•· tia • •1ra1ad• lmll, 
1,1a • "a 

SOJ-2 12 .1~-1 117 ., 3.1 7,0 
sa:,·Z 12at-sp1• 2 Col7 al 3,2 7,0 
ser 1& a1-so,·2 117 ,1. 3,2 ,.o 
501- e, •t-1z01• 1cn ,, 3.1 7.0 
sz03•112, IO•t-m,·1131,, 3,1 ,.o 
sz03•212, 10.1-sao1;"2m,, 3.1 7,0 

s·2c 2, 1-so, • 2c 16 •I ,., ,,,,. 
5·2 c~~t-5t>1•2u,_ •l. ,., ,.o~ 
so3 •212,1-1C11.·110,1 1,IS 5,0 
5·212.1 - SC11·uo,1 • 1,IS 5,0 
s·212a1 - so3·2uo,1 1,7111 ,.o 
so3 •212a1 - SC11·111a1 - soA·2"o ., 1,73 ,.o 
so{212 ,1-san11 •'-SzOa -a,.., ,, 1,72 ,.o 
5" (2 O -SC.-111 ., - 50 :.z,co. il 1,72 ,.o 
s-2 - ' 2 1211 - SCI 111 11 - Y, - (CO 81 

1,72 ,.o s-212 •J - ~ 2111 ,1 - ~-21co ·,1 
-2 ' 1,72 '·º S 12 al -so3 U7 al • s711·21co el 

1,72 ,.o 

a S.S • Tornillo Allon de acoro IIIOllld•ble, S,5,-SIOz- Tornillo Alle • 
con ,ec .. brlmlon10 de tlllca, Cu-SI°'. Cavld•d \Je cel,ra con recubrl• 
:"l1tnlo d• 1fllca. 

A • 1131'0¿ 114. B • Sal, amorU1u•dor• de fo1IH01 0.2M· e, INH, 1z 
llf'U ,: t.i- vnlúmen dado 1e ... ,,.,.., 11 JS-1 do •oluct6n~ ' 

y ,.~ 1/aun de alrec 

5.5 
s.s. 
s.s. 
s.s 

S,S.ISIOz 
5,5,-SIOz 

Cu-51.0z 
CII-IIOz 
S,S,-IKlz 
s.s. 
s.s. 
s.s.-5102 
s.s.-St0z 
5,S,-SIOz 
5,5.-SIOz 
s.s.-s10z 
s.s.-s10z 

2,5 A 
2,5 A 

2,5 A 
2,5 A 

3,5 1 
2,5 1 
2,5 e 
1.5 e 
2.5 e 
1.0 e 
1.0 e 
2.5 A 

2,5 A 

2,5 A 

1.s e 
2.s e 
1.s e 



Tabla 2.n1 Lfat,.. de caltbract.611 y pr..:lal6n para la 

dataratnacWII de -la• de antoan de uufn por MECA 

llasla u ... ltMal pnctat6n 
(111 de S) C111 de SI 

••• ¡¡¡ •• ¡¡¡ ier. IOII ¡¡¡¡¡ 

_,,-z..,/l &150 5M5D 'lstt.3• 150!5.1• 
90:, ..a -y,'"' &150 S0-25D lCI0!5.4b 1oo:a.2b 

se.- - so,~ IO-UIO 5M5D 11,!1.,b 1S015.1b 
-a---y¡ª ~·· 50-25D 11,t1.1b ~.5b 

s-2 - so,-2 9D-25D so-aso tOA.r 150!3.2ª 

•'"' • lz"a -2 .. 50-25D $:!,C 21111%.6ª 

Y3 -Z - so, ..a &150 ... •~sª 125!3.1ª 

Y: -z --A ..a &150 5M5D 1oo!2 .... 1so!S.1ª r;l' -SCII'" I0-100 10!1.,c 
. 

(Ofa;~ .... 
-SC.- 15-100 10-IGO t.Sta.,C ~ •. r 

r ; '°3 -a.. • .. 50-25D 75t,a.,,C 21A.r 
.. ! .,a~· : I0-150 I0-150 -..se sot1.,c.e 

.,ir··' -

a ...... 1 ........................ . 

b Ana del ,_ praedlo ........ , ... . 

e Altura del ~· ,._.... ele ..... _., .... 

d Lfat .. 11-1: 5M5D 111 dé 5l01-2 • 

• hproductbtlldad para 52"8 -2 ~ l!FI.S111ª• 



TAILA 2,Vll LfNITH DE DETECCldtl (2crl PAIIA ANIONES 

DE AZUFRE CON UNA CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE RECY 
IIERTA COI SÍLICA, (ltz • 1,7 1/NII, f\• Q,0 1/NIN) 
CE1 PRESENCIA DE (A) "3P04 0,lN: 1) (IIH J 2 HP04 
0,006 ft1 (E) SOLUCldll ANORTl8UADORA DE FOSFATOS• 
0.02 ... , 

Aatoa SCN. so z-
3 

SO 2-2 3 
so z
' •• 

Llatte de 

atecct6n s• •ª (.., l ' 

Intensidad 

de -t•t6n 
relativa 

3 

2 

1 

o ._ _____ ..,. ______ .,.. .. 
05 010 010 o 15 O 15 ,. ,., 

f11, 2,21 RESPUESTA DE ENllldtl ftECA El UNA CAVIDAD 

DE ACERO lltOXIDAa.E DE: (A) 20PHI DE s CONO ·~so., 
EN PRESENCIA DE HA (H 2 • 3,2 1/NII, f\• 1.0-11-
.... ,, (1) 30PPN DES CONO la¡S03: (c) 15PP" DES 

CONO IAzS: (D) 15 "" DE S COflO IAzS +30 PPII DE 
S COflO lazSOJ, (1). (c) Y (D) EN PRESENCIA DE --
<IH,>¡HPO, O,OOII II CON.Hz• 1.7 1/1111. 12 Q,0 lhurt 
(E) 15 PPII DE S CONO KSCI EN PRESENCIA DE (NH,> 2 -
HPO, O.OOff R <H2U 1/NIN, lz • 5,0 1/1111), 
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lnten1tdad 
..... t6n 

nlattv1 

3 

2 

o 

e 

010 010 010 

T8 !si 

f1e, 2,22 RESPUESTA DE lfllSldN EII l'ECA CON UNA 
c,v1DAD DE ACIIO INOXIDAILI Y UIIA FUM DI ff¡• 
3,2 1/RII, Nz- 7,0 1/NII, Alal • 4,0 1/RIN IN 
PaHIIICIA. UNA SCII.UCldN AIIOIITl&UADOltA DI FOJ 
FATOS 0,028 fl, PAIA: (A) 20PPN DE $ CORO ..... 
S/J31 (1) 20 "" DE S COIIO NAzS\, (c) 20 "" 
DI S CONO NAzSA• 10 "" DI S COIIO h¡¡SO 11 -

Ú HTI- CASO, LOS DOS P-ICOS OISIRVADOI PUEDEN CORRESPON
Na M. IULF ITO Y M. AZUFIE, PARA RESOL VII UNA MEZCLA DE 
TIOSULFATO O PIROXODISULFATO SE PUEDI USAR UNA SOLUCldN AROR
TIIUADOIIA 11( FOSFATOS Y UNA'FLMA FRÍA DE HIDRdGENO-NITRdGE
NOI EN LA FIIURA 2,21 SE ILUSTRA LA ENISldN RESPECTIVA, 
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J,O SELENIO. TELURIO Y CAMIO, 

J,1 INTRODUCCIOII, 

LA DETEIININACldll DE SELENIO Y TILUIIIO POI NIDIO DE LA 
ATONIZACIÓN CON'IENCIOIIAL EII FUIIAS FlfAS NESENTA CIERTAS 
DIFICULTADESI LA ATOIIIZACldll DE 11M ICII..UCldll ACUOSA DE U11 
COIIPUESTO DE SELENIO EN UNA FLMA FlfA DE DIFUlldN DE HIDRda¡ 
NO••u TRdGENO O EII UNA FLAMA DE NIDlldGIIIO•lll'nteklEIO·AIRE 110 
DA UIIA EllllldN ATIIIUI .. E aL •LINIO. Y LA ATCIIIIZACICIN DE 
UNA ~CLUCldN ACUOSA DE TILUIIIO llllffllO DE ... FUM DE Nlllldli 
111-111 TlldlEIO IOUIIIIITI DA UU LI.IA Ellllldll AZUL, 

.. t .... . .. ... , ... 
relaUva ca 

1 

31D 400 500 '4JO 
L-.a•dda .... ,_, 

fu¡, J,l (A) EIPECTIO DE IIIISldN OITEIIIDO PUA 

EL SEOz POR ~CA COII UNA FUM DE NIIIIIOll110-11n110tENo: 
(1) EM1Sldll DIIIDA A LA FUM (UCHIIOUIID), 

CUANDO SE COLOCA IEI.EIIIO EII POLVO DENTRO DE LA CAVIDAD 
flECA Y SE USA UNA FLAM DE NIDRdlENO•IIITlldGENO PUEDE 
OISEIVAISE UNA DIIIL EM(l'ldN AZUL, flTA PUEDE AUMENTA! 
SE SI SE IIITIODUCE AIRE A LA FUIIA, LOS COIIPUESTOS DE 
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SELENIO, CINO IL DldxlDO DE SELENIO Y EL SELEM11» DE SODIO 
DAI EL llllflO ESPECTRO DE IMISldl (FIi, 3,1), El. ACIDO 
TILIJltlCO DA OIIIIEI A UIA EMISldl VlltDI DENTRO DE LA CA
VIDAD, COI UIA INISldl LlllltAIIIITI AZUL EII LA FLANA DE 
NIDRdlllO·NITltdHIO-AIIE SOlltl LA MISNA, EL ESPECTltO 
DE AIIIAS IMIIIOIES SE MUESTRA EII LA FIIUltA J,2, EL ES
PECTRO DE LA ENISldl VERDE PUIDE Sllt DHIDO AL TE2 O 
A LA ISPICIE T10, 

IDUlllldad 
•• •1114'11 

relattwa 

A 1 

300 ,oo 500 600 

F11, 3,2 EIPECTIO DI 1111Sldl DIL TELURIO OITEIIDO DEL 
T11>l1 (A) IMfSldl AZUL OITINIDA SOIIIE LA CAVIDAD: (1) 
ENISldl VlltDI OITIWIDA DEIITIO DE LA CAVIDAD: LA FLAIIA 

ESTA CONPUEITA DE 5,0 l/1111 DI 12, 5,0 1/MtN DE 

AIRE Y ,,0 lÍNIN DI NIDltdGENO, 

LAS SALES DE.CAMIO DAN 1111A INTINSA EMISldN ATdfllCA EN LA CA
VIDAD IIECA COLOCADA 11 UNA FLAMA DE NIDRdGENO-NITRdGENO-AIRE, 
CUANDO SE USA UNA CAVIDAD DE CAltldN 0 DE ACERO 
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• 

IIIOXIDAILE SE PUEDEII DETERIHIIAII CAIITIDADES ENTRE 10 V 120NG 
DE CAIINIO EII NUESTIAS DE S,..., LAS INTERFERENCIAS ANIÓNICAS 

• PUEDEN SER IIEflOYIDAS USAIIDO klDO SULFdRICO, DE LOS CATIONES 
sdLD IIITEt,IEREII IIIIAIIENTE EL fE (111), CR (([[), "6, ([() 
Y EL 5N (11), 

SE HA EIICOIITRADO CIUE DENTRO DE LA CAY I DAD l'ECA IIUCHOS 

DE LOS HALUROS DE .. TALES DE TRAIISICIÓN DAN FACILMENTE BAN• 
DAS DE EIU Sldll DEIIDAS AL HALURO DE METAL ( [), LA FORMACIÓN 

DE IIIL~CULAI EXCITADAS DE ESTOS MA•.UROS SE PUEDE LOGRAR A 

TENPHATUIAS RELATIYAIIEIITE IAJAS, ADE .. AS DE QUE HAY UNA CON· 

CENTRACldll PEMIA DE ESPECIES OXIGENADAS V DE HALUIIOS DE 
NIIIIIHEIIO DENTRO DE LA CAVIDAD CIUE TIENIIII A INHIBIR LA FORMA· 

CUIII DE OTIAI IIIL~CULAS O 'TOMOS QUE PUEDAN INTERFERIR O 
DISMINUIR LA ENISldll DEL COMPUESTO, SIN EMB~RGO, CUANDO 
1111A CAVIDAD CIUE COIITIEIIE lfALURO DE CADMIO (JI) SE INTRODUCE 

A LA FLAM DE NIIIIICIIEIIO-IIITldaEIIO, sck.o SE DETECTA UNA INTEN
SA EMISldll ATdlllCA DE CAIINIO A 326,llM, 

J,2 llTERRIIIACIOII DE SELENIO, 

J,2,1 OPTIRIZACION DE LAS CONDICIONES DE LA FLAPIA. 

LA ADICldll DE AIRE A LA FLAMA DE HIDIIÓGENO•NITlldGENO 

TIEIIE EL MISMO EFECTO SOIRE LA EMISIÓN DE SELENIO QUE SOBRE 
LA DE AZUFRE (FIG, J,J), 

ESTE EFECTO 110 Sf DEIE SOUMNTE AL INCREMENTO DE LA 
TEMPERATURA, YA OUE U IIITEIISIDAD MXIMA DE EMISIÓN OCURRE 
A UIIA TEMPERATURA DE CAY I DAD APROXIMADA DE 315' C, QUE SE 

PUEDE OITEIIH SIN AIIHAII AIIIE A LOS GASES DE LA FLAMA, SINO 

A OUE EL DIOXIDO DE SELEIIIO. SE SUII. IMA A LOS ns·c. MIENTltAS 
OUE EL SELENIO SE VOLATILIZA A LOS &aa·c. POP. ESTA RAZÓN, 

PAIIECE CIUE EL OXfGEIIO PIIOIIUEVE LA FORMACIÓN DE (o AL MENOS 



IIISIITE LA IIIDUCCldl DI) DldXIDO DE SELENIO CIUE ES MS 
YOLATIL Y CIUI DESPUfS ES CONVERTIDO A OTRAS ESPECIES EMISORAS 
DENTRO DE LA CAVIDAD. 

l.A POSICldN DE LA CAVIDAD EN U FLAM IS ..,., CRITICA, 
laJO LAS COIIDICIOIIES DI FLAM USADA, U INTENSIDAD DE 
l!IUSldN MXIM II OITIINI COII IL ORIFICIO III U CAVIDAD 
COLOCADO A 2JM, SOIRI IL CENTRO DEL .. CltlRO. 

Ú ~A FIIURA J,, SE MUESTRAN LOS CAIIIIOS IN LA INTENSIDAD 
DE EIIISICIN .. DIDOS A ,11 M, CONTRA EL TIE""D PARA UNA 
MUESTRA DE DldXIDO DE SELENIO, 

EN LA FIG, 3,5 APARECE LA RESPUESTA DE EfllSldN CONTRA 
EL TIENPO PARA VARIAS CANTIDADES DE DIClxlDO DE SELENIOI 

PARA 11M laNTIDAD mO,,A J,O¡cl DI SELENIO, UM afflCA III LA M.'llltA 

m PICO CONTRA LA CANTIDAD IE SELENIO A&REUDA CONO DldllDO DE 
SELENIO ES LIIEM., PMA CANTIDADES MYORES, LA 8RAFICA m CM.IIRA
CICIN NUESTRA U LA INTENSIDAD m EIIISICfll RELATIVA ES CASI CONSTA! 
TE, DEIIDO POSIILENENTE A LA AUTOAISORCldN, 1.-. CANTIDAD IE SELE

NIO IIENOR DI 0,4r& NO DA RESPUESTA. LA DESVIACldN ESTANDAR P! 

RA U DETERfllNACldN DE 2,~ IE SELENIO, CDD SIGz• ES DE 0,~ 
EN SIETE RESULTADOS, 

3.2,2 INTERFERENCIAS, 

EL Ta PARA VARIOS CCINPUESTOS ORGANICOS E INORGANICOS 
DE SELENIO VAJIA CON LA CONSTITUCldN DE CADA COMPUESTO, 
EN FORNA SIMILAR A L .. I RESPUESTAS OITENIDAS PARA COMPUESTOS 
DE AZUFRE, POR ESTO, ES NECESARIO NACER GRAFICAS DE 
CALIIRACldN POR SEPARADO A CADA COMPUESTO DE SELENIO 
INTRODUCIDO A LA CAVIDAD, 



lnten1ldad 
de .. 1,16n 

relativa 

135123,56 
Velocidad de l\ajo d~ atrr 

flt, 3,3 EFECTO OBSERVADO CUANDO SE AGIIEGA AIRE (lf'lllin• 

A UNA FLAMA DE HIDRdGENO (q,Q 1/NIN,) DILUÍDD 
CON NJTRdGENO (5,0 1/NIN) SDIRE UNA ENISldN DE 
ACIDO SELfNICO A q¡¡ NN, 

SI SE TRATA PREVIMIENTE LA CAVIDAD CORRIENDO CU~TAO 
O CINCO· NUESTRAS DE SELENIO PARA LOGRAR UNA SUPERFICIE 
DE APARIENCIA NEGRA Y SUCIA LA DETERNINACldN SE VUELVE 
REPRODUCIBLE, LAS SOLUCIONES ACIDAS ATACAN ESTA SUºERFltn 
PRETRATADA Y HACEN N:NOS REPRODUCIBLE LA DETERMINACIÓP. 
EL EFECTO DE LOS AclDOS PUEDE ELIMINARSE AJUSTANDC é_ 

PH DE U SDLUCldN DE PRUEIÁ ARRIBA DE 8, CON AMO•,IACO, 
UN EXCESO DE MONfACO NO AFECTA LA INTENSIDAD DE EMISIÓN 
DE UNA SDLUCldN AclDA DE DIÓXIDO DE SELENIO, EN FORMA 
SIMILAR EL FLUORURO, NITRATO O CLORURO DE AMONIO NO INTERFIE
REN EN LA ENISldN, AUNQUE SE ENCUENTREN EN UNA CANTIDAD 
10 VECES MYOR QUE EL PESO DE. SELENIO EXISTENTE, EL 
.TELURIO AZUFRE, ARSfNICO Y Fc1SFORO PUEDEN SER TOLERADOS 
AUNQUE SU CONCENTRACIÓN SEA MAYOR DE 40 VECES EL PESC 
DE SELENIO (19), los IONES NETM.ICOS RETARDAN LA AP/IRICIÓI, 
DE U ENIS1c1N DE LOS IONES DE SEUNITO Y SELENATO, EN 
FORNA SIMILAR A LA OBSERVADA CON LOS IONES DE AZUFRE, 
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ln._tclad 

••t116a 
rwlattva 

O 10 20 30 .O !ID 

'• (1) 
FIi, J,fl EPECTO DEL TIE .. O DI IXPOSICldl DE UNA FLMA DI 
NIDldllNO:IITldlENO•AIRE El CONDICIONES dPTIMS DE: (a) 

1,1 DE SELENIO (COIIO ACIDO SELfllCO) A 1111 IUII (1) 11],1& 
DI TELURIO (COIIO ~IDO TELdRICO) A 500 M, Y.(c) IICAI•• 
DESCEIICIA DI PONDO DEIIDA A LA CAYIDAD A 500 M, 

lntenatdad .. , .• 
rwlattva 

2. 

........... pl9 ........ 

020 020 020 

• '• (1) 
fll, 3,5 RESPUESTA DE ENISldl PARA YARIAS CANTIDADES DE 
SILEIIO (CONO ACIDO SELflalCO) El UNA FLAMA DE HIDRdGENO
IITRdGEIO·AIRE El CONDICIONES dPTINAS, Los NdMEROS IND! 
CAIJ4S DE SELENIO, 



S.2,S Ell"INACIOI DE IITERFEREICIAS, 

SE PUEDE USAR LA VOLATILIZACldN SELECTIVA, AUNQUE 

HAY QUE HACER UIIA IIIVEITIGACldN CClfllPLETA PARA LOGRAR 

LOS EFECTOS DESEADOS, TMIICN SE PUEDEN USAR LOS ~TODOS 
IIUE A COIITINUACIOII SE DESCRIIEN, (19), 

CUANDO EL EFECTO DE INTERFERENCIA ES DEBIDO A UNA 

MATRIZ ORIAIICA Y NO A UN ELEMENTO INTERFERENTE ESPECÍFICO, 

_ LA . NUE~TRA PUEDE SER IIUENADA EN UN FRASCO DE OXÍGENO, 
Y LA S0LUCl0N QUE SE OBTENGA DEBE SER MEDIDA DIRECTANENTE 
EN ~CA: SE DEBE USAR CONO ESTANDAR UNA SOLUCIÓN ACUOSA 

DE DIÓXIDO DE SELENIO, Esu TtCNICA. RELATIVAMENTE dPIDA, 
SE UTILIZA SUCESIVAIIENTE PARA DETERNINAR CANTIDADES NUY 

PEGUEflAS (0,02 Y 0,041) DE SELENIO EN FO~NULACIONES DE 
SNANPOO ! PARA DETERNINAR PORCENTAJES DE SELENIO EN COMPUES

TOS 0R8AN0SELCNICOS (TAM.A 3,1). LOS ANAllSIS DE CARBÓN 

E NIDltdlENO PARA ESTOS COMPUESTOS TMIICN ESTAI INCLUÍDOS 
EN LA TAILA JUNTO CON LA DETERMINACION DE SELENIO LLEVADA 

A CABO POR ESPECTIIOSCOPÍA DE ABSORCldN ATdNICA, LA TABLA 
3,J MUESTRA TANIICN QUE LOS COMPUESTOS ORGANOSELtNICOS 

QUE CONTIENEN ARSCNICO O BISMUTO PUEDEN SER ANALIZADOS 
POR ~CA SIN SEPARAR EL SELENIO DE ELLOS, CUANDO ESTAN 

PRESENTES OTROS IONES MTALICOS EN CANTIDADES DETECTABLES 
NO SE PUEDE APLICAR ESTA TCCNICA (Te, S2 • ETC), 

. 
SI EXISTEN IONES QUE INTERFIERAN, LOS COMPUESTOS DE 

SELENIO DEBEN SER Al!NOVIDOS SFLECTIVAMENTE DE LA SOLUCIÓN 

MUESTRA, LA FORNA NAS EFECTIVA DE LOGRAR ESTO PUEDE 
Hit LA REDUCCIOII A SELEIJIO ELEMENTAL y FILTRAR A TRAvts 
DE UN PAPEL FILTRO MUY FINO, USANDO UN EQUIPO DE· FILTRACIÓN 
MUY PIQUElo SE PUEDEN COLECTAR CANTIDADES DE SELENIO 
NfNIIIAS, CONO 0, 3~8, Si SE USA UN FILTRO CON BASE DE 
CELULOSA (VaR: ftlLLIPORE VffllP, CON UN TAMARO DE PORO 



DE 0,2.,..11) PARA PILTRAR, ESTE PUEDE SER QUENADO EN UN 
FRASCO DE OXIGENO Y DHPUl!S TOMAR UNOS POCOS IIILILITllOS 
DE LA SOLUCldN RESULTANTE E INYECTARLOS DIRECTAIIENTE 
EN LA CAVIDAD, LA FILTRACldN A TRAVl!S DE UN FILTRO DE 
FIBRA DE VIDRIO FINO, QUE RETIENE CUANTITATIVAIIENTE PARTICU• 
LAS TAN GRANDES CONO 1.,.... DE DIMETRO, IGUALMENTE DA UNA 
EFICIENTE AECUPERACldN DE SELENIO, CON LA VENTAJA DE 
QUE ESTE FIL TAO NO COIIBUST I BI.E PUEDE SER INSERTADO DENTRO 
DE LA CAVIDAD Y MEDIR ASILA EIIISIÓN DE SELENIO DIRECTAIIENTt, 
EL -USO DE UN PAPEL FILTRO NORMAL EN LA CAVIDAD DA UNA 
EMISIÓN VERDE CUANDO l!STA ES INTRODUCIDA A LA FLAMA, 
MIENTRAS QUE LA FIBRA DE VIDRIO NO DA EIIISldN APRECIABLE, 
EL PAPEL DE ASBESTO TANBll!N FUE INVESTIGADO, PERO SE 
ENCONTRÓ QUE DA UNA EMISIÓN APRECIAII.E EN LA CAVIDAD 
DEBIDA A ELEMENTOS CONO EL SODIO, 

TAILA 3,1 IJETERIIINACldN DE SELENIO EN COflPUESTOS 
ORGiNOsOLl!NICOS, 

e H Se (S>ª 
Compue.to ,Sl IU A B e 

(C6ff5l2SeClz cale. ,1.2 3,3 Zli 
A•(SeC(.S.)N(CzH5)2J3 

encan. ,1.1 3.5 26 25 21.5 
cale. 22.5 3.1 59 
encone. 21.9 3.9 57 57 57 

A•{SeC(aSe)N(CH2<=6H~l2J3 cale. t,6.1 J.6 '° encon. "·'· 3.9 39 3B 41 
A1(SeCl•SelNICN:zC(CH3l~l2l3 cale. 33.5 5.6 49 

encon. 33.2 5.1 '8 '8 49 
l~tsee;(•Se1NIC2ffs)2l3 Cale. 19.3 3.2 SI 

encon. 19.S 3,5 '8 ,9 50 
OiN~,-SeCN Cale. 37,0 1,8 35 

encm1. 36.7 1.7 3' 35 33 

• A: FRASCO DE OXIGENO, INYECCldN DIRECTA; 8: FRASCO DE 
OXIGENO, PRECIPITACldN: C: AISORCldN ATÓNICA, 
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LA EFICIENCIA mL MTODO m PIECIPITACl.dN•RECOLECCldN 

DE SELENIO PUEDE SER CNECADA ANAi.iZANDO COMPUESTOS ORGANOSEL( 
NICOI POII ESTE MTODO DESPUl!S DI SU COIIIUSTldN EN UN 

FRASCO CON OXfGINO. U TAILA J, I IIUESTRA IUE NO HAY 

DIFERENCIA SIGNIFICATIVA ENTRE LOS RESULTADOS OITENIDOS 
POR ESTE ltl!TODO Y AQUELLOS OBTENIDOS POII INYECCldN DIRECTA 
DE LA SOLUCldN DEL FIASCO DE COIIIUSTldN CON OXÍGENO, 
LO QUE INDICA UNA RECUPERACldN CUANTITATIVA, LA FILTRACldN 

TONA APROXIIIADAMENTE 30 MINUTOS, TAMBll!N SE ll'UEDE All'LICAR 

LA Ti!CNICA DE PIECIPITACldN ll'ARA LA DITERIUNACldN DE 

SELENIO EN IIEZCLAS DE l!STE CON AZUFIE, CONOCIDAS CONO 
•suLFURO DE SELENIO•, UTILIZANDO ESTA ffCIIICA SE AIIALIZd 
UIIA IIIESTIA. EN LA IUE SE HABfA IIEll'OIITADO UII COIITEIIIDO 
DE 111,0-42,51 DE SELENIO, PERO QUE RESULTO COIITE•I --.61 
DE SELENIO <19), 

J.2., COIIDICIOIIES EXPERIRENTAI.ES, 

J.2.,.1 DETERRIIIACIOI DE SELENIO EN COIIPUESTOS OR&MOSELEIICOS 

GuEIWI LA IIIESTIA, DE 2 A 5 11&, EXACTAMEIITE ll'ESADA, 
EN UII FRASCO COII OXÍGENO QUE CONTENGA 7PL, pi A&UA, 

DESPUl!S DE DISOLVEI LOS GASES DE CCIMIUSTldll, AGREGAR 

UNAS GOTAS DE AIIONIACO CONCENTRADO PARA OBTENER UNA SOI.UCldN 
AIIONIACAL, LLEVAI EL VOLIJNEN A 1011., (Q A 2 11., 91 LA 

CANTIDAD DE seLENIO ES NENOR DE 0.2 11&). EVAPORANDO LA 

SOI.UCldN 91 ES NECESAIIIO, 

SI NO HAY ELEIIENTOS QUE INTERFIEIAN, INYECTAR EXACTAMENTE 

5JIL DE LA SOLUCldN C011 UNA JERINGA AL INTEIIOR DE LA 
CAVIDAD CALIENTE, IIESPU(S DE UN MINUTO, DURANTE EL CUAL 
TODA EL AGUA IE DEBE EVAPORAR, COLOCAR LA CAVIDAD EN 
LA FLMA Y IIEDIR LA INTENSIDAD MAXIMA DE EMISldN A -
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411 MI, IJETEIIIUNAR LA CANTIDAD DE SELENIO PRESENTE P011 
N!DIO DE UNA &RAFICA DE CM.IIIIACldN PIIEPAIIADA AL IIEDIII 
LA ENllldN DE 1, 2, 3 V 4)11- DE UNA SOLUCIÓN PATRCSN DE 
SELENIO IAJO LAS MISMAS CONDICIONES (FI&, 3,5), 

S1 HAY ELEMENTOS QUE INTERFIERAN, TONAR UNA ALÍCUOTA 
DE LA SOLUCICSN QUE CONTENGA DE 0,4 A 4)'& DE SELENIO, 
DILUIR SI ES NECESARIO, V MEZCLAR CON ACIDO CLORNÍOIIICG 
CONCENTRADO DE TAL FOIIMA QUE LA ACIDEZ SEA IIAVOR DE • 
6 N, AIRHAR DOS O TIIES GOTAS D! UNA SOLUCIÓN DE CLORURO 
DE NIDlldXILAMINA M. 101 O BUIIIUJEAR DIÓXIDO DE AZUFRE 
POII 1511111. . CALENTAR A ,o·c POR UNOS POCOS MINUTOS, 
flLTIIAII LA SOLUCldN CALIENTE A TRAVl!S DE UN FILTRO DE 
FIIIIA DE VIDIIO (DE 2-4 MM DE DIANETIIO, IIIIATNAN Gf/C) 
COLOCADO SOUE UNA HOJA DE ASBESTO EN UN APAIIATO DE FILTRA• 
CldN lhLLIPOIE, 

LAVAR EL PIIECIPITADO CON UNOS POCOS MILILITROS DE 
AclDO CLORNfDRICO 9N V DESPUl!S CON AGUA CALIENTE, SeCAR 
EL PAPEL FILTIIO EN UN DESECADOII SOBRE SfLICA IEL V TRANSFERI! 
LO A LA CAVIDAD, CON EL DE-OSITO DE SELENIO HACIA LA 
AIERTURA, IIEDIII LA ENISION DE SELENIO CONO ANTES Y DETEIINI• 
NAR LA CANTIDAD DE SELENIO PRESENTE INTERPOLANDO EN LA 
GRAF ICA DE CAL IIIIACldll, LA CAL IIRAC ION PUEDE SER EFECTUADA 
INCLUYENDO EL PAPEL POIIOUE ES MUY PEQUEIIA LA DIFERENCIA 
D! INTENSIDAD OE PICO OBTENIDA CON O SIN l!L, ESTA DIFERENCIA 
SE PUEDE DEIEII Al. CMIIO Tl!RNICO DEL CONTACTO ENTRE LA MUES·• 
TRA V LA SUPERFICIE DE LA CAVIDAD V POR LA REFLEXIÓN DE LA•• 
LUZ POR EL COLOR BLANCO DEL PAPEL, 

J,J IETERRIIIACIOII DE TELURIO, 

Al. IGUAL IUE EL SELENIO, LA EMISIÓN DE TELURIO ES 
MS INTENSA CUANDO SE AGREGA UNA CANTIDAD RAZONABLE DE 
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AIII A LA PLMA, CCIIIO LA CAVIDAD SE CAÍ.IEIITA MS, APAltECEII 

DOI PICOI AL MDIIII LA IIHlldll DI ACIDO TELIIIUCO A 50_0M 
(,SI, J,11), EL, NIMI PICO, CIUE APAIECI A UNA TEIIPIIIATUIA 

DI CAVIDAD DI CAII 500•c, IE PUEDI! DEBER A U VOLATILIZACldll 

DEL DldXIDO DE TELutllO IUE ESTA 11,01TADA " ,so·c <19)1 
ESTE PIINEI ,1co ES MICHO MS .. EQUEIO QUE EL SE&UIIDO 

Y PARA ,ODH UTILIZARLO SE DEBEN COLOCAR MS DE 10,,_a 
DI TELUIIO EII LA CAVIDAD, EL. SEGUNDO PICO APAIIICE A 
1111A TEM,EIATUIA DE CAVIDAD ""ROXIMADMIEIITE DE 1ao·c v 
ESTA su,ER,UESTA- SONI U EIIISldN DE IIICAIIDIICEIICIA DE 
LA CAVIDAD, QUE AUMENTA IA"IDAMENTE EN ESTAS COIDICIOIIES, 

LAS MEDIDAS DE ESTE PICO, POI LO TANTO, IEOUIEREN QUE 

SE TOME EN éuEIITA LA EIIISldll DI FONDO COITfNUA DE U 
PUMA, Ase SE ,UEDIN DETERMINAR CANTIDADES DE TELURIO 

TAi ,11uelAS CONO .yia, 

J,4 DETERRIIIACIOII DE CAIIIIIO, 

3,11,1 RESULTADOS, 

3,IIJ. ,1 OPTIRIZACIOI DE LAS CONDICIONES DE LA Fl.MA, 

EL EFECTO III LA VELOCIDAD DE FLUJO DEL HIDRdGENO 
SOBRE 0,5.,'& 111 CAIIIIIO, CONO CLORURO, SE OBSERVA EN U 

TAM.A 3, 11 PMA EL SP-900 CON UNA CAVIDAD DE ACERO IIIOXIDAILE. 

EN LA FIGURA J,6 SE IIUESTltA EL EFECTO DEL FLUJO DE AIRE; 
LA INTEIIIIDAD DE EIIISídll AUMENTA CUANDO EL FLUJO DE AIRE 
ES DE 4,75 LIMIN, Ase, LA MAYOR INTENSIDAD SE LOGRA 

COI UIIA FLMA CIUE COIITIE• NIDRdGENO, 3,25 1/NIN,, NITRdGENO, 
8,25 1/NIN, Y AIH, 11,75 1/MIN PUESTO QUE HAY UN POCO 

DI OXÍGENO LIBRE EII LA fLAIIA~ P1tOBABLENENTE LA SENSIBILIDAD 
MAS IAJA SE DEBE A U PltODUCCldN DE NOLl!CULAS DE (DO 
A EXPENSAS DE LOS ATOIIOI DE CADNIO, CUANDO SE INTRODUCE 

62 



UflA l'EIUEIA CMTIMD DE OXflEIIO DIIECTMEIITE DEITIO DE 

LA CAVIDAD, LA Ellllldll DE CAIIIIO SE SUPIIIIE TOTALIIEITE, 

S11 EIIUIIO, LA EIIISICIII DE CIIO IIO St l'UEDE DETECTAI. 

PONUI II POllkE all IL dllDO - SE FOIM IO ESTE El 

ESTADO EXCITADO, AI.TEIMTIVMEIITE, EL EFECTO DE UN FLUJO 

DE AIIE SOIIE LA StlSIIILIIAD IIUEDE SEi dllCMEIITE AIIODIIIM! 

CO, RESULTADO DE UI CMIIO DE EFICIENCIA DEL FLUJO DE 

GAS DEITIO DE LA CAVIMD, PAIA EL IUTIIUIIEIITO AIACOI, 
LAS COIIDICIOIES DE FLUJO dPTIIIAS DE LA FLAM SOII: DE 
6,0 l/1111 l'AIA NIOldallO, IITlldlEIIO Y AIIE: DAIDO l'OI 
IESULTADO UIIA FLAMA..,., CM.IEIITE PEIO IIO TUIIULIITA, 

TAkA J, 11 EFECTO DEL R.UJO DE NIDldlrllO SOIIE U 
EIUSICIII DE 0,JII, DE CAIIIIO CCNIO CLOIIUIIO, _(El EL 

$P -:900: llz • 1,25 1/1111: AIRE • 11,0 1/NIII,) 

----------------------------------------------------Flujo de Bz 
<11a111> z.a 2.ss 2.as 3.05 3.as 2.1.5 

Intensidad ele 
-••16n (aVI ,.Si 5,SD 5,19 5,70 6.as 5.11) 

CuAIIDO SE USA EL SP-900 COI UU CAVIDAD DE ACHO 

IIOXIDAkE DE il!JJII.• LA SE•t•ILIMD Y EL TIENPO "'XUIO 
DE EIIISldll DEl'E-1 E. CWl'IIESTO DE CAIIIIIO, LA TAILA 

3,11 fllESTU LA SUII.IUDAD, EL l'UIITO DE EIULLICldll, 

LOS VALOIES DE T11 Y LA FIEIIA • LOS EILACES l'AIA ALGUNOS 

CCIIPUEITOS DE CAIIIIO, Para • -· UIA IELAC ldll &EIHAL 
EITIE EL T11 Y .LA SENI.ILI ... I SIi EfllAHO, 1M AUll:IITO 

El LA SEIIIIIILIDAD ES PMM.ELO A UIA DISIUIIUCldll EII LA 

FUEIZA DEL IILACE Y A .. -IIYO El LA VII.ATILIDAD, 
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PARA EL CLORURO DE CADMIO AL TM INDICADO, LA TEMPERATURA 
DE LA CAVIDAD ES APROXIMADAMENTE DE 600ºC, O SEA COMO 
J60ºC AIAJO DEL IIUNTO DE EBULLICIÓN DEL CLORURO DE CADMIO, 
ESTO INDICA QUE LA 8RAN INTENSIDAD DE EMISIÓN DEL ÁTOMO 
DE CADMIO A BAJAS TEMPERATURAS NO SE DEBE A UNA EXCITACIÓN 
ffRNICA, 61LIERT (13) HA NOTADO QUE LA CANTIDAD DE ÁTOMOS 
DE CADMIO EXCITADOS EN FLAMAS FRÍAS ES ~UCHO MÁS GRANDE 
QUE LA QUE se PUEDE PREDECIR POR CONSIDERACIONES DE EQUILI
BRIO: POR EJEMPLO: EN UNA FLAMA DE A!RE-HIDRÓGENO SE 
ESTABLECIÓ QUE LA EMISIÓN DEL .(TOMO DE CADMIO A 326.lNM 
ES 300 veces MAYOR QUE LA INTENSIDAD ESPERADA, Es INT~~~SAN
TE NOTAR QUE EL VALOR DE Tm PARA EL SULFATO DE CADMIO 
ES DE 12 S EN UNA CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE V DE 

20 SEN UNA DE ALUMINIO, 

3,4,1,2 CALl~ACIOII PARA DIFERENTES CAVIDADES E INSTRUflENTOS. 

EN LA FIGURA 3,7 SE MUESTRAN LAS CURVAS DE CAL IBIIACIÓN 
IIARA EL CLORURO DE CADMIO EN UN INSTRUMENTO ANACON, CON 
UNA CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE, Y PARA EL SP-900, CON 
UNA CAVIDAD DE ACERO INOXl6ABLE Y OTRA DE ALUMINIO, 
Se OBSERVA QUE UNA CAVIDAD DE CARBÓN DA UNA SENSIBILIDAD 
LIGERANENTE MENOR QUE UNA CAVIDAD DE ACERO EN EL INSTRUMENTO 
ANACON, UNICANENTE UNA CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE EN 
UN APARATO SP-900 PRODUCE UNA GRÁFICA NO LINEAL, tN 
UN APARATO SP-900 UNA CAVIDAD DE ALUMINIO DA UNA EMISIÓN 
MAYOR QUE LA DE UNA DE ACERO, AUNQUE ESTO SE PUEDE DEBER 
A LAS DIFERENTES DIMENSIONES, LA SENSIBILIDAD LO~RADA 
CON EL INSTRUMENTO AIIACON ES MAYOR QUE LA DEL SP-900 
DEIIDO, PROIAILEMENTE, A QUE CON EL PRIMERO SE LOGRA 
UNA FLANA MS CALIENTE, LA DESVIACIÓN ESTÁNDAR RELATIVA 
PARA SIETE IIIYECCIONES DE 0,5,'IG DE CADMIO COMO YODURO es DE 3 
% USANDO UNA CAVIDAD DE ACERO EN EL SP-9001 EN EL INSTRUMENTO 
ANACON SE LOGRA UNA PRECISIÓN SIMILAR PARA 75NG DE CADMIO (7 -
INYECCldNES) CON UNA CAVIDAD DE CARBdN, LA CAVIDAD AISLADA -
CDW CERÑIICA DI UM DISVIACldN ESTÁNDAR RELATIVA DE 8% PMA 75NG 
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DE CAllfllO, 

J,,,1,3 IIITERFERENCJAS, 

EXISTEN INTERFHEICIAS DEBIDAS A LOS CCINPUESTOS 
NO VOLATILES FORRADOS A U TEM,EIATUIA DE TltAIAJO DE 
LA FLMA, ,UESTO CIUE ESTA ES DE APROXIMDAMENTE 1ooo·c. 
MUY IAJA COfll'AIIADA CON LOS 2 soo·c. QUE PRODUCE uu FLNU 
DE AIRE-ACETILENO, CIUE SE USA NORMALMENTE EN ES,ECTROFOTN• 
TRIA DE AISOIICldN ATdNICA, LA FUIIA NO ES CA,AZ DE DHCOIIPO· 
NER CCINPUEITOS CllflO SILICATOS O FOSFATO DE CAllfllO, 
PufSTO QUE LA NUESTRA SE VAPORIZA EN UNA SUPERFICIE RELATIVA• 
MENTE FRfAS Y PROTEGIDA, NAY UNA DISNIIIUCldll DE LA IIITERAC• 
Cldll DE U NUESTRA CON LOS RADICALES DE LA FUM. EN 
U FIIUIIA J,8 SE NUESTRA IL EPECTO DI LOS IONES SILICATO, 
SULFATO Y FOSFATO IOIIIE LA UIISldN DI CMIIIO COIIO laMMtO, 
EN UNA CAVIDAD • ACERO , IN III APARATO SP-900, Taos 
ESTOS AIIIOIH SUPRIMEN LA EIIISldN DI CMIIIO, -E EL 
SULFATO Y IL SILICATO IOfl MENOS EFECTIVOS IUE EL FOSFATO, 

lntm1ldad 
de •t116n ( .v) 

7 
6 

5 
4 

3 
z 

1 Z 3 4 5 6 7 
Flujo de atn (1/mtnl 

flt, 3,6 E~ECTO DEL FLUJO DE AIRE SOBRE LA ENISldN 
DI O.S¡le DE CAllfllO, co~o CLORURO, EN UNA FUM DE 
NlllltdtENO (J,25 1/NIN)•NITRdGENO (8,25 1/MIN)•AIRE, 
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TAIU 3,111 ALGUNOS DATOS ,1s1cos y DE CCINPORTMIENTO 
EN ftECA PARA DIFEqENTES COflPUESTOS DE CADNIO, 

Punco ele Fuena del Anacanlt Coapue1to .:.1'. de caclato eltulltcl6n anl- Cd-ll Siíiitil- la 
dad - -i•c, (lcaV•U ciad 
,.,~., (11 (aV~I 111 

QI~ 196 33 1'3 9 76 
Cd r2 163 31 111 .13 " CdC~ • SD " 9 15 
ectl >z 61 
Ccll04 'Z1 

A CAVIDAD DE ACERO INOXIDAIU DE flOJIL, 
1 ÚVIDAD DE ACEIIO INOXIDAILE DE lS,,.., 

9 

•. 
7 

lnceutdad 6 
ele •t116n 

5 

laVI ' 3 
2 

CanUdad de cadlllto ln1> 

F16, J,7 6R.,ICA DE CALIIRACldN PARA EL CLORURO 
11! CAINIIO EN EL APARATO: (A) SP-900 (CAVIDAD• 
DE ACER0)1 (9) AIACON {CAVIDAD DE ACERO), Y (e) 

SP-900 (CAVIDAD DE ALU"INID), 
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EN LA FIUA 3,9. ""ESTAA EL EFECTO DE VARIOS CATIONES, • 
COIIO CLORUROS, SOIRE LA EMISldN DE CADNIO EN LA CAVIDAD DE A• 
CERO 11 UN a,aRATO SP-900, 

LA MAYORÍA DE LAS INTERFERENCIAS ANldNICAS Y CATldNICAS 
'IIEIIII SER ELIMINADAS USANDO UNA FLAMA M,s CALIENTE, Se IMSrl· 
ad a. ERCTII cu TIENE C11.C1CM 25 VECES EL ,eso DE 50NG DE CADMIO, 
COIIO CLORURO, FOSFATO, SULFATO Y SILICATO EN UN INSTRUMENTO l 
NACOII, Y SE ENCONTRd QUE a,ARECEN PICO NIPLIOS Y RETARDADOS ( 
TAILA 3,JV) DEIIDO A LA LENTA VOLATILIZACldN DE LA MUESTRA, • 
E~ LA TABLA 3,JV SE ,uEDE OBSERVAR QUE LAS MEDIDAS RELATIVAS 
DE LAS 'RUS DE LOS PICOS SON UN POCO MYORES QUE LA MEDIDA 
DE LA ALTURA DE ,1co EN ,RESENCIA DE ESTOS ANIONES, Se PUEDEN 
ELIMINAR ALIUNOS EFECTOS DE INTERFERENCIA DE ANIONES RESIDUA• 
LES AIREGANDO ,c1DO SULFdlllCO A LA SOLUCldN DE CADMIO USADA 
,aRA EL AN,LISIII ESTO CONVIERTE TODO EL CADMIO.PRESENTE A· 
SULFATO Y_ENTOIICES EL VALOR DE TM Y LA SENSIBILIDAD (TABLA 
3,V) NO SON APICTADOI, POR EJEMPLO, 50)1.G DE CLORURO AGREGADO 
COIIO AclDO CLORHÍDRICO NO PRODUCE INTERFERENCIA EN LA INTENS! 
DAD DE ENISldll DE 0,5JIG DE CADMIO, COMO SULFATO, EN PRESENCIA 
DE 5JII DE 'CIDO SULFdRICO (TABLA 3, V), 

TAILA 3,JV EFECTO DE ALIUNOS ANIONES SOBRE LA EMISldN 
PIODUCIDA ,011 50 NG DE CADMIO USANDO UNA CAVIDAD DE· 

----·--···ACEIQ.1IGl1D&ILE.EI.Ul.l1SIIUBEIIQ.lllaco1 ••..•...•• 
COlll'lleHo Altura relativa Ar•• nlattva 1 !m, 

clel 5&c:o del §'co :ir ca . .L 1. 1. 3.0 
Cd+lKT" 3- O.(O 0.87 4,0 
e.Po, o.~ 0.92 1u,2 
e,J.Sto,'- o.so 0.95 6.o 

CUANDO SE USA EL INSTRUMENTO ANACON 50 VECES EL PESO DE 
L1, fla, K, Ba, Ca. N1, Cu, Pe o ZN CcoMo CLORURos> 
NO TIENEN EFECTO SOBRE LA l:MISldN DE 50 NG DE CAD
MIO, COMO CLORURO, AUNQUE SI VARÍA EL VALOR DE TM DE 2,0 
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s (lla , K> a 5,0 s <L1. Ba. , Ca>. 
25 VECES EL PESO 11( Co, "" Y H& ( 11) 
J,0 S RESPECTIVAMENTE), CANTIDADES 

INISldN m CADMIO, 

SE PUEDE TOLERAR 
(TM • 4,0. 3.0 v 
MAYORES BAJAN LA 

TaM.A J,V E&, EFECTO DEL a.DRURO, AGIIEGADO COflO ffCL, 

SOIIE LA EMISIÓN PRODUCIDA POR O,SJLG DE CADMIO <co
"° SULFATO) EN PRESENCIA DE 5,a DE ACIDO SULF~RICO -

(POR CADA 5,u. DE flUESTRA), 

o.s,.01 
0,5 ,.. Cd • 5JC H2SO, • 
0,5 ,.a Cd + ~ H~, + 0.25,111 et_ 
0,5 ,.a Cd • s,. H~, • 0.5 111 et_ 
o.s /ti Cd • s,. ·~, + 5.0 ~· et_ 
0,5 ,.a Cd • S,.a HzSO, • 50,i;.a Cl 

.J.S DISCUSIOII (19.13>, 

lnten•&dad de 
emt•t6n I mV 1. 

3.25 
3,JO 
3,10 
3-80 
3.00 
3.15 

La mTERMINACIÓII 11( SELENIO POR MEDIO DE u MAYORIA 
• LAS TfCIIICAS '11( AN4LISIS DE FUM USIML ES RELATIVAMENTE 

DIF fCIL, La ABSORCIÓN ATÓNICA, CON UN SISTEMA DE ATOMIZA· 
CIÓII COIIVEICIONAL, TIENE UIIA SENSIBILIDAD MAXIMA DE 0,5 

,.,,._ PARA 11 DE ABSORCIÓN DE LA LfNEA 196,0 NM DE SELENIO, 

CON UII SISTEMA ÓPTICO DE TRIPLE PASO, ADEMAS, LA DETERMINA-

CldN ESTA SUJETA A NUMEROSAS INTERFERENCIAS DE OTROS 
ELEMENTOS, EL USO DE UNA FLAMA DE NITRÓGENO-ÓXIDO NITROSO 

SEPARAD0•4CETILENO DUPLICA LA 'iENSIIIL IDAD Y PUEDE EL IMINAA 
N•JCMAS III LAS INTERFERENCIAS 



$E NA PUlt.lCADO (20) UN ll!TODO INDIIIECTO ttAIIA DETERIUIIAR 
SELIIIIO, 

Ú EITE ll!TODO EL SELENIO ES COIIVEIITIDO A NAFTO• 
(2.J-D)•2•1ELIII O•l,3•DIAZOL Y DESttUfS El EXTIIA(DO CCIIO 
UN CMPLEJO DE PALADIO ( IJ) EN CI.OROFOIINO; EL PAI.ADIO 
SE DETEIIIUIIA POII ESPECTROSCOP(A DE AISORCldN ATdfllCA, 
EL. NtTODO . PIIOftO!ICIOIIA UN ORDEN DE MA&IIITUD "'s ,raudo 
GUE 1.A AISOICldll ATdl'IICA DIRECTA, LA INTERFERENCIA DE 
MTALH ES HNOVIDA POR INTERCAMBIO IÓIUCO, 

IAJO 1.AS COIIDICIONES PIIESENTES LOS LÍMITES QUE PUEDEN 
SEi DETEIINIIIADOS POR LA TfCNICA flECA SON: 0,4)11 DE SEI.ENIO 
Y 1JIII DE ffLUIIO, 

LA Ellllldll ATdlllCA DE CADMIO DEIITIO DE. LA CAVIDAD 
IECA IIO H. IIAlh\ USUAL PUESTO QUE ES MUY INTEIIIA, COIISIDERANDO 
M LA ffll'IUTUIA DE LA FLAMA ES IELATIVAMIITE BAJA 
Y QUE IIO • HAii FOIMDO IIOUCUI..AS EMISORAS, ESTO HACE 
POiia.E DETEIIIINM IIANOGIIMOS DE CADMIO EN IIUHTIIAS DE 
5.,.a., LA MYOlfA DE LAS INTIIIFEIIENCIAS SOII FACII.ES DE 

IENOVEI YA SEA CALEIITANDO "'' IIAPIDAMENTE LA CAVIDAD 
O MIIEUIIIIO AclDO IUI.FIJIICO, ADE"'S DE QUE SE PUEDE UTILIZAR 
LA EXTIACCldll POI IGLVENTE (UNA SOI.UCldN Al.CALINA CON 
DITIZOIIA El TETIACLOIUIIO DE CAIIIONO), 

69 



ID , ....... • ...... 
' ,.,, ' 2 

o 0.5 a.o 1.2 2.0 

f11. J.I &ICTO •L SILICATO <&. CMO SAL S81CA), 

-PATO (•. CMO HzSO,) Y POIFATO (•. CMO ",PO J 
11111 U IJlllldll. 0.5,il. CAMIO, COIIO ÜGIUIO. 
U UM CAWIIAI • AClllO 1-IDAILI E• EL OMATO • 
SP 900 IAJO UI COIDICl•t 111&1 IINlaH DI LA •• , ..... 

letae&W .. Ce ........ IO a. 

,.,, '° • 
Cr 

o 
o.s 2.0 3 ' 
Caettdad ele t111erfennct• 1111> 

f1&, J.9 EFECTO • LOI 1•s .. TÁICOS (AIIHADCIS Cllfll> 
CLOIUIOS) IOUI U EIUlldlt DE 0,S,.I DE CADIIIO b11EGAD0 
COIIO CUIIUIO) I• UNA CAVIDAD DE ACEIO INOXIDABLE EN EL
AHIATO SP•900 IAJO LAS COIDICICNIII •s SENSIILES DE LA 

FLMA, 

70 



,.o IGIO Y SILICIO. 

,.1 111110111CC1m. 

SI MIi EITA&ICIN VAIIOS "'TODOS PARA DETElfllNAR 

- ,aa FOTmlETllfA • FLAM Y TODOS ELLOS SE BASAN EN 

U MDIDA DE LA Ellllldll VEIK DEL IADICAL B02 , DEAN 
Y T .... SOI (10). NI EJUIII.O, IIIDIEION LA INTENSIDAD 

• U IMM • llllllda • •f A 518 111 IN UNA FLAIIA DE 

.,...-acHILla y a llffllVM.O ÍIPTIM • APLICABILIDAD 

M • ,0 A - .... • - IN UU MZCLA DE MUA•NETAIIOL, 
lrl. 5111M. (10) .. R. ,a1111ao U DIICUTIII ESTAS DETEIIIINA• 

Cl-1 Y a -- IIIATO • MTILO (tEACCIOIIAIIDO AclDO 

•1co Glll .. allU • MTMGL Y AclN SULFdllCO) INTIODU• 

Clllal a .... cq w,jnL .IITIO DE UU fVM 8uNSE1, 

la IIIIINI- IIL ca.• FUE ESTIIIAIA VISUALMIITE COI 

LA ...... • - IICM.A ca.oa1~Tt1ca, COII ESTE "'TODO 

• ,_. IE1KTM alTA S.,. • *=IN ldlllCO, STNAL TAlllltN 

1ma1t a EFECTO •= LA IAZdll AclDO ldltlCO-ALCONOL, 

LA 1119'DAIIIIA. U la.Kldll Y LA CMTIHD DE AIUA PRESEltTE 

- U ......... • LA FUIIA WIDE, 

IEla Y JN H 11 (10) IIIIPUFICMCIII EL APAIATO DE 

S11111. 1 1m1 1 1 a us •IITIO 111 1111 Mc1110 •cOL• 
• PI .... • fL. -. IElfflll 2D Y 100)'1• SE DETEl"INIÍ 

•1•1aaa U IIIIICI .. IIL ca• VIDE 111 LA FLAM, IIIAECK 

'f ca.. (JO) ............ -lllaAMS DE IIOIIO COM TETRAFLU!l 

_,..,. • 'IEIIIMIITIUMIIIO. •SfUtS DE EXTRAERLO DE 

.. lallCI. ..... GIi IIETIL IIOIUTIL CETOIIA CIIJBIO. 
PAltA ,SIIILlllnE All'I.. U FASE •1•1CA DEIITIO DE UNA 
FUM••f ...... , ....... 
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YOSHIZAKI (10), 8111 HTAILICld UN MTODO OE FOTONETRfA 
DE FLAMA PARA LA DETIRNINACldN DE COMPUESTOS OIIGANOBdRICOS, 
OBSERVd QUE LA INTENSIDAD DE ENISldN DEPENDE, IIO sdLo 
DEL CONTENIDO DE IOIIO, SINO TANBltN DE LA ESTRUCTURA 
MOLECULAR DEL CCINPUESTO INVESTIGADO, ESTE MTODO NACE 
NECESARIA LA COlll'LETA DESCWOSICldN DE LOS CClflPUESTOS 
DE IORO A AclDO ldlllCO ANTES DE MEDIR LA EfllSldN DEIIDA 
AL ELENENTO EN CUESTldN. EXISTE UNA GRAN CANTIDAD DE 
NtTODOS DE FOTONITR(A DE FLAMA PARA DETECTAR BORO, BASADOS 
EN.LA ENISldN DEL RADICAL ao; Y LA MAYORIA DE ELLOS UTILIZAN 
FLAMAS DE OXIGENO•HIDRdGElftl O DE OxfGENO•ACETILENO Y 
OCAIIONALNENT! FLAIIAS DE AIIIE•HIDlldGENO, 

POR OTRO LADO LA IIETERNINACJdN DEL SILICIO CONTENIDO 
El SILICATOS IIATUIALES Y SINTfTICOS, EN NIIIEIIALES, EN 
IIIETALH F~IIIIOSOS Y IIO FERROSOS, COMPUESTOS OIGANOS(LICICOS 
Y EN OTRAS SUISTMCIAS QUE LO CONTENGAN ES NUY NECESARIA, 
Los .CONPUESTOI DE SILICIO SON CONTAMINANTES NUY COflUNES 
DEL AIRE Y DEL CUEl,0 NUIIANO, LA PROLONGADA INHALACIÓN 
DI POLVOS IUE CONTENIAN SILICIO LIBRE PUEDE DAR LUGAR 
A UNA FIIIIOSIS PULNONAR CONOCIDA CONO SILICOSIS, LA 
EXPOSICIÓN AL SILICIO OCURRE EN LAS CANTERAS, FUNDICIONES 
EN LA MANUFACTURA DE PORCELANA Y ALFARERÍA, EN LA FAIRICACldN 
DE LADRILLOS REF11ACTA1tl0S, ETC, ADENAS, LA SÍLICA SE 
EMPLEA CONO ADITIVO ALIMENTICIO EN ALINENTOS Y BEBIDAS 
DE ANIMALES Y/O PAltA EL TRATANIENTO DE ALINENTOS PARA 
EL CONSUMO HUMANO~ 

A NIVELES INDUSTIIALES LA DETERNINACldN DEL SILICIO 
SE REALIZA POR LOS TEDIOSOS MTODOS GRAVIN{TRICOS Y DE 
TITULACldN, 

Los AVANCES HECHOS EN LA INDUSTRIA DE LOS SILICATOS 
Y EN LA PRODUCCldN INDUSTRIAL DE CONPUESTOS ORGANOSILÍCICOS 
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AUMIITA LA NECESIDAD DE DISPONER DE ~TODOS ANALÍTICOS 
EXACTOS, t•IDOS Y SENSIIUS PARA DETERNIIIAI PECIUEIAS 

CANTIDADES DE SILICIO. 

5oc.ANHTE S DI,_ IE ALGUNOS NfTODOS PMA LA IIETEIIUNM:ldl 

DE SILICIO A 111\11. DE NICROGRANOS AUNOUE DEJAN IIL.GO CIIS IESEM, los 
MI SENSIIUS D LOS~ ESPECTROFOTÓNlTRICOS DE AISORCIÓI -
ATdNICA (9) Y IE l'LUOIESCEIICIA ATÓNICA (9). U CONSISTEN EN 111- -

TRODUCII, ,m 810 IE ATONIZACIÓI DIRECTA A LA FUM, LA flES11tA -

EN 111.UCldl Y H EXCITAR EL 'TONO DE SILICIO (LINEA DE RESO- -
NAIICIA A 251.&M) POII MEDIO DE UNA LMIPARA CON c,TODO DE YA- -

CIO EII UII TUIO DE DESCARGA SIN ELECTRODO, RESPECTIVAMENTE, 

Ú AIIIOI IICTODOS HAY UNA SERIE DE IONES GUE IITERl'IEIIEN EN 
LA DETERNIIIACldll. DAGIIALL ET AL (9) HAN DETERMINADO SILICIO -

EII FOIM DE TETRAFLUOIIURO DE SILICIO, PAS,NDOLO A TRAvts DE -
UNA COLUMA CIONATOGl,l'ICA Y LUEGO INTRODUCli!IIDOLO A LA FU- -
MI LA INTENSIDAD DI EMISIÓN SE NrDE A lf36 IN, 

$1 SE IIIYECTA DIRECTAMENTE UIIA SOLUCIOfl DE SILICIO, 

P01t EJEN'LO SILICATO, A LA CAVIDAD flECA NO APARECE NINGUNA 

EIIISldll POlt LO IUE ES NECESARIO GENERAR EL TETRAFLUORURO 
DE SILICIO CALEIITMDO LA NUESTRA CON UN EXCESO DE FLUORURO 

111 PRESEIICIA DE "IDO SULFdRICO CONCENTRADO, EL GAS 

OITEIIDO DHE SEi PASADO DIRECTAMENTE A LA CAVIDAD PECA 
COLOCADA EII UIIA FLAMA DE HIDRÓGENO-NITRÓGENO, LA YOLATILIZA

Cldfl ES UIIA DE LAS ftCNICAS MS USADAS PARA LA SEPARACIÓN 

DE LOS IONES OUE IIITEIIFIEREN Y EN ESTE CASO TAMBll!N SIRVE 
PARA CONCENTRAR EL SILICIO, 

11.2 IIETERRIIIACIOfl DE BORO. 

IIELCHER ET AL (10). ENCONTRARON QUE AL INYECTAR 

UNA SOLUCIOfl DE "IDO BÓRICO DENTRO DE UNA CAVIDAD DE 
ACERO IIIOXIUII.E E IIITIODUC_IENDO !!STA A UNA FLAMA, APARECE 
UNA EIIISIÓII VERDE, PRINCIPALMENTE EN LA PARTE DE LA FLAMA 

QUE EST' POR ENCINA DE ELLA, PROBABLEMENTE DEBIDO A QUE 
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HAY UIIA INSUFICIENCIA DE OXfGENO EN EL INTERIOR PARA 
FORMAR MUCHOS RADICALES EXCITADOS DE eo · , QUE SON LA 
ESPECIE EMISORA, CUANDO SE INTRODUCE2 UN FLUJO LENTO 
DE OXflENO A TIIAVl!S DE UN ORIFICIO PERFORADO EN UNA PARED 
DE LA CAVIDAD (FIG, 1,4) LA EMIS10N SE RESTRINGE AL INTERIOR 
DE LA MISMA, BAJO ESTAS CONDICIONES, DESPUl!S DE INYECTAR 
UNA SOLUCION DE ic1Do IORICO APARECE LA IEMISION DE -
BOz DENTRO DE LOS 5 SEGUNDOS POSTERIORES A LA IGNICldN 
DE LA FLAMA Y CONTfNUA INCREMENTANDOSE HASTA QUE SE 
ENTRELAZA CON LA EMISION DE INCANDESCENCIA DE LA MISIIA, 
(FIG, 4,1), LA EMISION DE BOi DEL BORATO DE SODIO NO 
PUEDE SER OBSERVADA SATISFACTORIAMENTE PORQUE ESTA INCANDES• 
CENCIA APARECE APRECIABLEMENTE ANTES DE QUE OCURRA LA 
EMISldll DEL BORO (FIG, 4,2), POR ESTA RAZ0N EL BORATO 
DE SODIO REQUIERE UNA TEMPERATURA ALTA PARA CONSEGUIR 
SU DESCONPOSICION, PARA SOLUCIONAR ESTE PROBLEMA ES 
NECESARIO INTRODUCIR LA MUESTRA DE BORO CONO UN PRODUCTO 
MS VOL'TIL PARA GUE LA INTENSIDAD DE EMISIÓN PUEDA SER 
MEDIDA DENTRO DE LOS 10 S POSTERIORES A LA INTRODUCCIÓN 
DE LA CAVIDAD A LA FLAMA, PARA OBTENER ESPECIES HAS 
VOL,TILES SE PUEDE UTILIZAR UNº PROCEDIHIENTO DE EXTRACCIÓN 
POR DISOLVENTE, EN EL QUE EL BORO ES QUELATADO CON 2-
ETILHEXANO•l, 3-DIOL Y EICTRAfDO CON "181( DE UNA SOLUCIÓN 
ACUOSA (SECCION 4.2.1), 

TAMBll!N EL a,RATO DE METILO, PRODUCIDO POR LA REACCIÓN· 
DE ACIDO BÓRICO O UN BORATO MET,LICO CON ic1DO SULFdRICO V· 
METANOL, PUEDE SER ACARREADO POR UN FLUJO DE NITRÓGENO A LA -
CAVIDAD POR MEDIO DE UN.ORIFICIO PERFORADO EN EL FONDO DE ts
TA, COMO SE MUESTRA EN LA FIGURA 4,2, ESTE SISTEHA TAHBltN 
DA LA EMISIÓN FUERA DE LA CAVIDAD A MENOS QUE SE AGREGUE 
UN PEGUERO FLUJO DE oxfGENO DIRECTAMENTE AL INTERIOR DE 
LA MISMA, A TRAVl!S DE UN NOVO COMO SE MUESTRA EN LA FIGURA 
4,2, ESTE SISTEMA ES MUY APROPIADO PARA ANALIZAR MILIGRAMOS 
DI anaaTft ftll' ..e•u .... ----··----



LA VELOCIDAD DE TRANSFERENCIA DEL BORATO DE METILO 

A LA CAVIDAD IAJO ESTAS CONDICIONES ES CONSTANTE POR 

AL ..,.. 3 ;. •• 1E TAL FORMA QUE LA INTENSIDAD 1E a11s1dH PERIIANÉ 

C1 GIIIYMIE SOIRE ESTE PERIODO, á. ESPECTRO DE EMISIÓN DEL B0z 
OBTENIDO PC11 ESTE MlfTODO SE NUESTRA EN LA FIGIIIA 4,3, á. IOIIO M EL 

PICO DE EMISIÓN NÁS INTENSO A 51h Y ESTE ES USADO EN TCIIOS LOS 

EllPER UIENTOS, 

lt,2,1 EfflACCIOII POR DISOLVENTE, 

SE USARON LAS CONDICIONES DE EXTRACCIÓN ESTABLECIDAS 
POI PAU. P1c1ETT V KOIRTVONANN (10), EXPERIMENTOS PRELIIIINA

RES IIOSTIARON QUE NICROLITROS DEL EXTRACTO ESTÁNDAR, 

CIUE m CONTIENE IORO, DAN UNA EMISIÓN AZUL EN LA CAVIDAD, 

PMA EVITAR UNA INTERFERENCIA 0 SIGNIF ICATIVA • DEBIDA AL 
DISOI.VEHTE ES CONVENIENTE EVAPORARLO ANTES DE COLOCAR 
LA CAVIDAD A LA FLAMA, PARA LOGRAR ESTO, SE DEBE INYECTAR 

LA flUESTRA EN UNA CAVIDAD CALIENTE, EL EFECTO DE EVAPORA· 
CldN SE NUESTRA EN u TAIU 4,1 PARA OBTENER UNA EMISldH 1E FONDO 

COIITfllUA DEBIDA M. DISCUEHTE RELATIVAMENTE BAJA, lfSTE 1EBE SER { 

VAPORADO DURANTE 2.!iNIN EN UNA CAVIDAb PREVIAIENTE CALEN1'ADA POR Jls 116 
.-, lAS CDl>ICIOfES ÓPTIMAS DE LA FLAMA V DEJÁNDOLA ENFRIM POR liOs. 

LA INTENSIDAD DE EMISIÓN MÁXIMA, EN PRESENCIA DE 

OXÍGENO DENTRO DE LA CAVIDAD, SE PUEDE LOGRAR COLOCANDO 
LA ABERTURA DE LA CAVIDAD 14M DENTRO DE LA FLAMA, CON 
RESPECTO A LOS BORDES EXTERIORES DE ELLA (FIG, 4,4), 
EL CENTRO DE !.A c;AVIDAD SE COLOCA A }1 MIi SOBRE EL MECHERO, 

AUNCIUE LA ALTURA A QUE SEA COLOCADA NO ES IIUY CRÍTICA, 

CuANDO SE AGREGA AIRE A LA FLAIIA SE REDUCE LA INTENSIDAD 

DE ENISlóN DEL BORO, Es IIIPORTANTc CONTROLAR EL FLUJO 
DE OXflHO PORQUE UN EXCES9 AUMENTA LA EMISIÓN DE FONDO 

COIITIIUA: LA VELOCIDAD DE FLUJO ÓPTIMA DEL OXfGENO ES 



IS DI 3,3-3,5 1/NII A III FLUJO DI IITttdlEIO DE 5,5 1/NII, 

LAI MAl'ICAS • CM.IIIACU11 SI l'UIDII OITIIER DI 
DOS POIIMI: (a) POI LA EITIACCldll DI UNA SOLUCldl HTANDAR 
DI IOIO Y U IIYECCldl DI DIPIIIEITH VOLUNENES DEL EXTRACTO 
(DI 1 A 5,-L,)1 (1) PCllt U IXTIACCldll DI UNA SERIE DE 
SOI.UC IONES IITAIDAI I IIIYECTAIDO VOLdNENIS FIJOS DE CADA 
EXTIIACTO (5}&,), 

.POI NIIOS NifTODOI IE OITIEIII &IAFICAI DI CALIIRACldll 
LINEALES (CANTIi~ DI 1010 CONTIA INTENSIDAD DI E111Sldll) 
EN EL INTlltVALO DI 5 A., 111, 

lntm•tclad 
de •t1t6a 

nlattva 

o • o 2IO 

Tt•po Cal 

fl&, 4,1 EIIISldll•TIE .. O DI RES,UESTA PARA: (A) 4CID0 
HRICOI (1) IOIATO DI IODIO, O(--) UNA CAVIDAD VACÍA 
IAJO LAS-COIDICIOIIES ltlCOIIEIDADAS PARA LA DETERMINA··· 
CldN DE IORO 111,uts DE iu EXTRACCldN CON DISOLVENTE, 



loraco de NUio 

fll, 11,2. SIITIM , ... IIIIERAR IORATO DE IIITILO V 
LL!YAILO A UIIA CAVIDAD, EL FRASCO DI REACCION -
ES Ufl ,eeu1llo TUIO D! AÚLISU (6 CII DE ALTO), 

lntn1lclad 
••1116n 

relativa 
A 

• 
518 

Lon1lud d• onda !nm> 

F1a. 4,J EsHCTRO OITEIIIDO: (A) PARA EL BORATO 
DE NETILO, V (1) PARA LA CAVIDAD EN AUSENCIA DE 

IORO, VELOCIDAD DE FLUJO, EN 1/MIN: H2• 3,41 
Ir 5,5, V 0t" 0,09, CON UNA ABERTURA DE 0,J9NM, 



r.t•• 1a n ... 
: 

... , .. , .. . .. ... ,. 
relativa /\ 

5 &O IS zo 
Dletaacta dentro de ta 11- 1-1 

flt, ft,(t EflCTO N IL DIIPLAZAlllll!IITO MCNIIZOIITAI. 
DI U CAVIDAD 111 LA PUM SOIII LA IIITIIISIDAD DE 
INIStdll DIL IOIO (LA VILOCIDAD DI l'LUJO H IIIEIITI• 
CA A LA DI LA Plt, ft,J) 



TAILA fl, I EPECTO DEL TIE,.O DE IVAPOIACldll SOIIE LA 
INllldll DE PONDO CONTINUA, 

( 25 NL DE MUA + 5 NL DE IICL 6 11 EXTIAfDOS COI 10 11. 
DE 2•ETIL•NEJCANO•l,3•DIGL AL 201 EN 111., EXTRACTO DILUfDO 
A 50 NL CON fllBK, EN CADA EXPERIMENTO SE USARON 5)'L DEL 

IXTRACTO), 

Tt ... o de calen• Tt ... o de Tt ... o de lat•t6n de 
taatento de la - 111frt-lento. 1vaporact611 fonGo coe-
~dad __ (•I ______________ ~~!-----------~~! ______ ~!~~-~_! 

o 
30 
30 
30 
30 
30 

o 
45 
60 
60 
60 
60 

o 
30 
60 
120 
ISO 
300 

J6.0 
6.5 
6.0 
s.o 
3.2 
J.O 

TAILA 11,(J INTENSIDAD DE EMISldll (MV) IIIL IORO PROVENIENTE 
DE ic1DO ldll1co Y BORATO DE SODIO DESP•s DE su CONVERSldN 

A BORATO DE" METILO, 

10..a de boro e, 
,ctdo borato 

,.o ,.1 ,.o 
,.z ,., 
,.1 

ZO..a de boro c
,:.:Ío borato 

1,1 
1.0 
1,3 

1.0 
1., 
I.Z 



LA PIIUIIA 4,5 NUUTIIA LA IRAFICA DE ENISldN·TIEIIPO DE RESPUESTA 
PAIA DIFERIIITES VOLdllENES DEL EXTRACTO QUE TIEIIEN LA 
NIIM COIICEIITRACldN DE IOROI EN LA NISIIA FIGURA APARECE 
U ENISldll PARA VOLdflENES IINIURES DE DIFERENTE CONCENTRA• 
Cldfl DEL EXTRACTO DEL M.AIICO, LA FIIURA 11,6 COIITIEIIE 
LAS IIÚICAI DE CALIIRACldN OITEIIIIAS, 

CUAIIDO IE CORREN DIFEREIITES Vkd .. llES DEL, EXTRACTO 

SE DEIE HITAR IL VALOR DEL M.ANCO PARA CADA VOLU..11 
,.-.nCULAII AUIIIUE sdLo ES SIGNIFICATIVO PARA VOLUIIEIIES 

MYOIEI DE 2¡,J- DEL IXTR~CTO, LA NSVIACldN ESTANDAR 

11 EL INTERVALO DI 5 A 80 NI ES DE APROXIMDAIIENTE CUATRO 
POI CHITO, • BILCNER Y COL, <10) ESTUDIAROII EL EFECTO 

1111 CAUSAi DIFERINTEI CATIOIIES Y AIIIOIIES SONE LA DETERNINA• 

CldN N 200 NI DE IORO EN 20 11. DE SOLUCldll 'fUOSA Y 
EIICOIITRAIIOII QUE 1 NI DE As (111), S1 3<111>. Co •.1112·, 
1111 z. ,Ba•2 .fla• ,CA z. ,(L· ,IOj Y P04 110 IIITHFIEREII, 

ADIIIAI, EIICOIITRAROII IUI UIUCAIIENTE 100 J"-1 DE FLUORUIIO 
lfflllFIEIIH IUPRINIEIIDO LA EXTRACCldll, APIIOXIMDNIEIITE 
111 UN lOI, PUHTO QUE 50Jll DE FLUOIIURO IIO TIEIIEN NIN&dN 
IFECTO, 

,.2.2 VOI.ATILIZACIOII, 

STIIAL (10) RECCNIIEJIDA EL USO DE UNA MEZCLA DE l'IETANOL 
Y AclDO SULFdRIC:O CONCENTRADO (5+1) PARA U PREPARACldN 
DEL IOIIATO DI IIIETII.O,° A UNA TEIIPERATURA IIENOR DE 60ºC, 
PARA LAS DETERIIINACldNES REALIZADAS EN ESTE TRABAJO SE 
USO UNA TEflPERATURA DE IIO"'C, SE DEIE EVAPORAR TODA EL 
AGUA PRESENTE PARA EVITAR QUE DISIIINUYA LA CANTIDAD DE 
IORATO DI IIETILO PRODUCIDA, EL EFECTO DE LOS GASES DE 
U FLMA Y DE LA POSICldN DE LA CAVIDAD EN U FLAMA SOBRE 
U INTENSIDAD DE EIIISldN DE 80 2 PARA EL BORATO DE METILO 
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lnCfflltdad 
ele •ht6n 

relativa 

( •l 
O 5 10 20 t.D 60 80 100 

Canctdad de boro depo1ttacla ( n1, 

fl&, 4,5 E"ISldN•TIE"PO DE RESPUESTA DE VARIOS VOLUf!ENES 
DE UN EXTRACTO CONTENIENDO 20,.s DE BORO POR .... Los PI· 
COS ,tAS PEQUEloS (A) SON PARA EL NISIIO VOLUM~ DE UN EX· 
TRACTO DIL ILANCO, 

lnc1111tclad 
de .. 1,t6n 

relactva. 

• 20 '° 60 80 100 na a 
• s 10 15 20 25 na a 

Cantidad de boro 

flG, 4,6 6ttiFICAS DE CALIBRACIÓN PARA EL BORO 
POR EL "fTODO DE EXTIIACCIÓN (t) Y POR EL MtTO· 
DO DE VOLATILIZACIÓN (A), 



IS SIMILAR A LA OITENIDA POR EL PROCEDIMIENTO DE EXTRACCldN 
POI DISOLVENTE, POR LO QUE LAS CONDICIONES DE EXTRACCldN 

SON LAS MIMAS, SI EICONTRd QUE LA INTENSIDAD DE EMISldN 
DE CANTIDADES IGUALES DE IORO CONO ,c1DO ldRICO y IORATO 

DE SODIO ES LA MISMA CUANDO SE USA ESTE PROCEDIMIENTO 
<TAIU ft,11), 

CUANDO NO SE CONSIGUE UNA INTENSIDAD DE EMISIÓN 

IIÚINA DENTRO DE LOS DOIS PRIMEROS MINUTOS ES NECESARIO 

DE.JAR LA CAVIDAD EN LA FLAMA POR UN TIEMPO MAYOR, EN 

ESTOS CASOS ES CONVENIENTE UTILIZAR UNA CAVIDAD DE BRONCE 

PGRQUE TIENE UNA CONDUCTIVIDAD Tl!RMICA IIAYOR QUE UNA 

CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE: PUESTO QUE LA CAVIDAD NO 

ALCANZA TEMPERATURAS TAN ALTAS ND APARECE NINGUNA INCANDES-

CENCIA QUE INTERFIERA COfl LA EMISldN DE BORO, SIN EMBARGO, 

HAY UNA ENISldN DE FONDO COflTfNUA DEIIDA A LA PRESENCIA 
DE NETANOL, Es NECESARIO AJUSTAR EL FLUJO DE NITRd&ENO 

A TIAvfS DE LA CAVIDAD DE MANERA QUE EL PASO DEL BORATO 
DE METILO SEA RAZONABLEMENTE RAPIDO, PEAO EVITANDO UN 

ACARREO EXCESIVG DE !ETANOL, CON EL PROCEDIMIENTO DE 
VOLATILIZACldN SE OBTIENE UIA GR,FICA DE CALIBRACIÓN 
LINEAL (FI&, ft,6) EN EL RAN60 DE 2 A 30,-& DE BORO CON 

UNA DESVIACldN ESTMDAR DE APROXIMADAMENTE 31, EN LA 
FIGURA lf,7 SE OBSERVA LAS CURVAS TfPICAS DE EMISldN, 

TANlll!N SE INVESTIGO EL EFECTO CAUSADO POR DIFERENTES 

ANIONES Y CATIQNES SOBRE LA DETERMINAC!dN DE 10p.G DE 
ao.,o EN ESTAS CONDICIONES Y SE ENCONTRÓ QUE 100 p.G DE 
,r . BA 2+. NA • • el· .el .10; ,PO[ v F- No INTERFIEREN, 



q.2.3 CONDICIONES EXPERIIIENTALES 

4,2.3,1 PROCEDIIIIENTO PARA LA EXTRACCION CON DISOLVENTE. 

LOS IIIACTIVOI Y LAS CONDICIONES OPTIMAS DE LA FLAMA 
SOII LAI aEPOaTADAS IELCHER ET AL (10), 

PHCEDINIEIITO, E11 UII EMBUDO DE SEPARACldN SE COLOCA 
UN VOLUNEII APaOPIADO DE LA SOLUCldN DE PaUEIA (ENTRE 
10 Y 100 fl.) QUE CONTENGA NO IIENOS 10)'8 DE IOIO, SEGUIDO 

POR 5 ML DE ,c1DO CLORHfDRICO 6 " POR CADA 25 ML DE SOLUCIÓN 
DE PRUEBA, ExraAER DOS VECES CON 5 l'IL, DE UIIA SOLUCldN 

AL 10 POR CIEIITO DE 2•ETILHEXANO·l,3•DIOL. EN "181( 'f COMBINAR 
LOI EXTIACTOS EII UII FaASCO VOLUlll!TRICO DE 10 ML, $1 

ES NECESARIO SE PUEDE A&AEGAR IIIBIC PARA COMPLETAR EL 
VOLdlEII, lJETEaNIIIAa EL IOIO COMO SE DESCRIBE AIITERIOflNENTE, 

CM.IIIACldll COII 1111A IOLUCIOII ESTAIIDAR, ftEZCLAII 

25 ML DI UIIA SOLUCldll ACUOSA CIUE CONTENGA 200,..s Ir. IORO 
CONO ~IDO ldltlCO Y 5 ML DE HCL 6 11, EXTRAER CONO SE 

DEsca111 AIITHIOIIIEffl. PREPA'RAR UN EXTRACTO DEL lt.AIICO 

BAJO LAS MISMAS CONDICIONES, IIANTENER LA CAVIDAD EN 

U FUM POR JO S Y DESPUO DEJAR QUE SE ENFRIE EN UN 
FLUJO DE IIITRd&EIIO POI 60 S ANTES DE INYECTAR UNA ALICUOTA 
DEL EXTRACTO (0.25•5 JLL), DEJAR QUE EL DI SOLVENTE SE 

EVAPORE POtt ••oxlMDMEIITE 2,5 MIII, COLOCAR u CAVIDAD 
EN LA FLAMA Y RE,ISTaAII LA INTENSIDAD M'XIMA O LA INTENSIDAD 
DE EMIS1dll IIITEGIADA lí 518 NM, SACAR LA CAVIDAD Y DEJAR 
ENFRIAR, REPETIR EL PROCEDIMIENTO PARA CADA ALÍCUOTA 
IE. EXTUC10 EST_., EFECTUAR EL NUMO PROCEDIMIENTO INYECTAN· 

DO IMIITICOS va.llEES IE. EXTRACTO 18. BLANCO Y RESTAR LA MEDIDA 

DE INTENSIDAD DE ENISICIII DE M11EU.A OBTENIDA PAAA LOS EXTRACTOS • 
DE BORATO, TRAZAR tia GR,FICA .DE LA CMTIIWI DE BORO CONTRA LA IN·· 

TENSIDAD DE EN1Sldll CORREGIDA, 

(ALIIRACldll COII UIIA SERIE DE SOLUCIONES PATRON, 

u 



PM!PAIAI LAS -UCIOIIES ESTMDM 1111 COIITEMiM 0.10. 
20._...50.80 Y l09,. DE IOIO CONO ~IDO lllt1m 8t 2-. IE Rladl 
ACUOSA, AaEUI 5.._ DE IICL 6 " A CADA •ucu111. SEGUII 
EL PIOCEDUUEIITO DE EXTIACCUIII IIESEIIADo MTEIIGIIIEIITE, 

fllYECTAII CADA VEZ, USANDO U SECUEIICIA DE -IIAIIIEIITO 

Y CALENTMIEIITO SERAl.ADA AIITEIIIOltfEIITE. 5JL DE CADA EXTIACTO 

Y IIEDIR El PICO O U INTENSIDAD DE EJIISUIII IIITEaADA 
A 518 .. , RESTAR U EIIISldll DEL a.Meo ANTES DE COIISTIUllt 

U •AFICA DE CM.IIUCldll, 

,.2,J,2 IETERftlllACIOII IE BORO POR COIVEISIOI A mqJO. -~ 
IETILO,. 

l.A VELOCIDAD DE FI.UJO DEL IIITRd&E• EII. U SlfflM 
DE VOUTIUZACldll SE AJUSTA PARA DAII 111A EIUSIOII DE FGIIDO 
COIITIIIUA NÁXIM DE ,.5 rtV P'AIA IIETAIIIIL Y GXf.... ES1'8 
SE CCIIIPARA COII UN PICO DE 2,, ,.Y PltODUCIDO Pal 10,- DE 
IGIO, 

Al. FRASCO DE aEACCldll SE ACiltE&A UII VGLWEII ANClfJIAIIO• 
POR EJENILO 1,5 .... DE LA •uc1dll DE P'RUEIA QUE COIITEIIU 
DE2AJq.a&DEIORO, 

[YAl'OIAI A SEIUIDAD EN UNA ESTUFA A IIEIIOS IE 150•c 
Y MIE&AI 2,5 IL DE UNA '4EZQ.A IIETILMTE (PltEPAIADA AIITIS 

DE SEi USADA COII IIETAIIDL Y "IDO ·SULFdRICO CGIICEIITIIADO. 
5}lL), CONECTAR EL TUIO AL SISTEM DE FLUJO DE IIITltd&EIIO; 

EIICEIIDEI LA FUIIA Y CALEIITAR EL FIASCO DE IIUCCldll EII 
.. ulo DE MUA A ti0•t NASTÁ QUE LA EfllSldll DE IOIO ALCANCE 

_, IIÚIM IIITHSIDID Y Er4PIECE A DIS'4111Ufll (APIIOXIIIADAIIEIITE 
A LOI DOS IIIIIUTOS), 



Ú. Tll"'O RIQUEIIDO PAltA EL COIIPLETO DESARROLLO 
DIL IOltATO DE METILO IAJO ESTAS CONDICIONES ES DE APROXIMADA
MENTE 8 NIN (FIi, 4,7), 

lnren,tdad 
da emt,&an 

nlallwa 

O 5 10 15 20 25 JO 

Cantidad da boro <,.,, 
fll, 4,7 EtllSldN-TIEIIPO DE.RESPUESTA DE VARIAS CAN
TIDADES DE IOIIO POII EL PROCEDIMIENTO DE YOLATILIZA-
CldN, EL IJI DEL TIEMPO REPRESENTA EL TIEMPO DESDE 
EL INICIO DEL CALINTMIINTO DIL TUIO DE REACCldN, -
LA CANTIDAD DI IORO DETERMINADA ES LA QUE SE COLOCd 
INICIALMENTE EN EL SISTEMA DE VOLATILIZACldN, 
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,.J IIETERNIIACIOI DEL SILICIO, 

,,1,1, CONDICIONES EXPERIPIENTALES, 

EL APARATO, LOS REACTIVOS Y LA PREPARACIÓN DE SOLUCldNES 
SON LOS REPORTADOS POR 8URGUEAA, (9), 

,.J.1,1, SISTEIIA DE VOLATILIZACION. 

EL. GAS PUEDE OITENERSE POR LA ACCldN DEL FLUORURO 
SOIRE SILICIO O SOBRE CIERTAS MATERIAS QUE LO CONTENtAN 
(9). 

EN LA FICIUltA ,,8 SE OBSERVA EL DIAGIIAM. DEL SIITENA 

DE VCllATILIZACldll ENl'LEADO PARA OITENER EL TETRAFLUORURO 

DE SILICIO, EL GENERADOR CONSISTE DE UN TUIO DE REACCIÓN 
DE TEFLdll (10 CN DE LARGO lC 10 CII DE DIAN, INTERIOR) 

Cllt.OCADO EII UN IAIIO DE ACEITE PARA MANTENER UNA TEMPERATURA 

CONSTANTE, EN LA IOCA DEL TUBO SE COLOCA UN TAPÓN DE 

POLIETILENO TRIHOIIADADO: POR UNO DE LOS HOYOS SE INYECTA 

EL ~IDO CLOIINÍDIIICO CONCENTRADO, POA OTRO PASA EL GAS 
DE ARRASTRE (NITRdaENO) Y POA EL ~LTINO SALEN LOS GASES 
RUNBO A LA CAVIDAD, 

SE COLOCAN 0,2 NL DE UNA MEZCLA DE SILICATO Y FLUORURO 

EN EL GENERADOR~ LUEGO SE AGREGAN o.a NL DE ÁCIDO CLORHfDRl-

co CONCENTRADO A TRAVtS DEL HOYO ADECUADO, DESPUtS SE 
Cllt.OCA EL GENERADOII EN UN IAAO DE ACEITE A 135'C, los 
PRODUCTOS VOLÁTILES FORMADOS DURANTE EL CALENTAMIENTO 
(35 S) SE LLEVAN A LA CAVIDAD POR MEDIO DE UN FLUJO DE 

NITRNEIIO SECO, ANTES DE INTRODUCIR EL NITRÓGENO AL 
TUIO GENERADOR SE NACE PASAR A TRAVts DE UN TUIO DE SECADO 
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DE lb EN'ACADO COfl DIIEIITA, LA RECUPHACldN CUANTITATIVA 
DEL TETIIAFLUCIIIUIO DE SILICIO VOLATILIZADO SE COMPLICA 
DEIIDO A SU ,UEaTE AfllllDAD POI EL AGUA, POR LO T&ltTO, 
LA COIISTIUCCldll Y USO DEL SISTEM DE VAPORIZACldN DEIE 
SER TAL M IL S1f, PUEDE SER TltANSFEIIDO A LA CAVIDAD 
sdl.O COfl M.IO DE VAPOIIES DI AclDO CLORHÍDRICO Y SUL•f 
RICO SIN .......... COJIDINSADO ACUOSO, Pala LOGRAR 
ESTE OIJETIVO IL TUIO DE TE,LdN QUE CONECTA EL GEIIHADOII 
COfl U CAVIDAD DIN SER CUIIHTO COfl UNA RESISTENCIA 
VAIUAl&.I Yaa1ac. 

l.A TUPUATIIIA DEN SER NAIITENIDA MRIIA DE LOS 
1ocrc ,... IYITAI COIIIIIIISADOI, DESPU~S DI PASAI EL TUIO 
DE CAUIITMIIIITO, IL TETR,.,LUOIUIO DE SILICIO IIIIEHDO 
Y LOI VAl'OIII DE AclDO ATltAVIEZM UIIA TRMfA DE ,c1DO 
_,dltaco ., 911 (10 flL) a TEN'HAfURA MIIEITE, PARA 
M SE AIIOIIA IL MUA Y LOS VAPOIIES, flllAL.MEITE, EL 
TETltAFLUOIUIO DE SILICIO SE IIITIIODUCE A LA CAVIDAD, 
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fll, 4,1 SISTEM DI YCII.ATILIZACldN PAIIA EL SILICIO, 
1, RESERVA DE "z5q : 2, TUIO IINEIADOR COIITEIIIEIIDO 
LA IIUESTRA: 3, ulo DE ACEITEI 4, RESISTEIICIA: 5, -
TRANPA DE K¡S0,1 6, CAVIDAD ºDE ALUMINIO, Y 7, TUIO -

DE SECADO, 

4,3,1,2 CO~DICIONES ll'TIMS DE REACCION. 

LA• CCIIIDIClqllES •cESARIAS PARA LOGRAR LA COMPLETA 
EYOLUCldll DEL CWUEITO DE TETRAFLUORURO DE SILICIO, EN 
EL MENOR TIEMPO POSIILE SON: 

A) DISOLVER EL SILICIO Y a. FLUIIIIUIIO EN UNA SOLUCIÓN 
DE ,c1DO CLORHfDRICO 1 11 o III UNA DE CLORURO DE SODIO, 
2,0 M/NL (TABLA 4,111): 

9) AGRE8AR UNA CANTIDAD GRANDE DE FLUORURO PARA LOGRAR 
LA FORMCldll COMPUTA IIEL COll'IESTO DE TETRAFLUORÚIIO DE SILICIO 
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,,.., lf,llf>, 
C) EL TllflPO MCISAIIO PARA CONIILETAI LA IEACCldN 

DIPENDI DI LA TlflPERATURA DIL Ido DE ACEITE, SE RECOMIENDA 
EL UIO DI 1111A TENPIRATUIA DI 135ºC COIIITAIITE PAIA OITENIII 
UII TllflPO DI IHCCldll DI 35 S EN TODAS LAS DETIIIIIIIACIONES 
OUE SI E,ECTUIII 

D) PAIA Dl!TIIIIINAI DE 10 A l(DJ16 DE SILICIO ES SUFICIENTE. 

AIIEGAI o.a 11L DI Ac:IDO SULFdllCO AL 981 AL TUIO DE RIACCldll 
PAIA .TIIIEI LA lffllllDAD DE lll1Sldll MXIIIAI 

TA&A lf,111 &!CTO DI LA CANTIDAD DE CLORURO SOIRE 
LA IIIPUHTA DIL &AIICO, ---Cantidad de clonro 0,5 o.a 1.0 2.0 2.5 3.0 ... , 

......... del 1»1-

... 1 ......... o o o o z.s 7.0 
ICllldo coattou • ta na... ,.,, 

E) ES IIECESAIIO CAIIIIAR LA TIAIIPA DE ,c1DO SULFdRICO 
CADA DIIZ DETEI .. IIIACIOIIES PARA EVITAR CUALQUIER CONTAMINA• 
Cldll: 

F) PUESTO CIUE LA INTENSIDAD DE EIIISldN DEPENDE DE 
LA TEIIPEIATUIA DE LA FLAMA, Y QUE LA CAVIDAD DE ALUMINIO 
SE DEFOIIIA A ALTAS TEMPERATURAS, ES NECESARIO UTILIZAR 
UNA MEZCLA DE USES APIO~IADA PARA LA FLAMA: 8URGUERA 
(9) IIECCNIIEIIDA EL USO DE LA SIGUIENTE COIIIINACldN: 4,7 
l/11111 DE NITRdGEIIO Y 1,2 1/MIN DE HIDRÓGENO PARA OBTENER 
LOS IIEJOIIES RESULTADOS (TAILA 4,V), 
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&) CUMDO LA TENPERATURA DE LA CAVIDAD AUMENTA, 

LA INTENSIDAD DE EllllldN ES MAYOR, POI LO QUE HAY QUE 

MANTENER LAS MISMAS COIIDICIONES DE CALENTAMIENTO PARA 

TODAS LAS DETEAMINACIOIIHI SE RECOMIENDA ENCENDER LA 

PLANA POR 35 S Y DIPUtS APAGARLA PARA ENFRIAR LA CAVIDAD 

POI 60 SI 
H) U VELOCIDAD III FLUJO ÓPTIMA PARA EL OXÍGENO 

IIUE SE INTRODUCE A LA CAVIDAD ES DE 80 MLIMINI 
t) LA VELOCIDAD III PLUJO ÓPTIMA PARA EL NITRóGENO 

UTJLIZADO CONO &AS DI ARRASTRE ES DE lllCJ NLIMIN PARA 

CANTIDADES PEOUEIAS DI SILICIO Y DE 100 NL/MIN PARA CANTIDA• 
DEI MAYORES, 

,.J,1,J TIPO IE CAVIDAD EIIPLEADA, 

PUESTO OUE LA EVOI.UCldN DEL TURAFLUORURO DE SILICIO 

TIENE LUGAI A TEMPERATURAS AL TAS, TANlll!N SE FORMAN VAPORES 
DE '«:IDO SULFORICO, CuANDO LA MEZCLA DE GASES ES PASADA 

A UNA CAVIDAD NECA NORMAL, APARECE LA EMISIÓN AZUL DEBIDA 

AL ~ OUE INTERFIERE EN LA. DETERMINACIÓN DEL SILICIO: 

ESTO HACE NECESARIO EL USO DE UNA ~AVIDAD DE ACERO 
INOXIDAII.E MODIFICADA QUE PERMITA LA ENTRADA DE OXÍGENO 
(OXICAVIDAD, FIG, 11,9A) (9, 10, 22), ESTA CAVIDAD TIENE 

DOS PERFORACIONES PRACTICADAS EN LADOS OPUESTOS, SIRVIENDO 

UNA PARA INTRODUCIR EL OXÍGENO V LA OTRA ESTi CONECTADA 

AL TUIO DE VAPORIZACldN, 

CUANDO SE USA EL IAIO DE ACEITE A ¡35•( V SE DEJA 

EL NITRdaENO DURANTE EL PERIODO DE CALENTAMIENTO, SE 
OBTIENE UNA INTENSIDAD DE EMISIÓN DE COLOR VERDE EN LA 
CAVIDAD DESPUtS DE 30 S V OUE CONTINUA HASTA QUE LA INTENSI· 
DAD CORRESPONDE SOLO A LA FLAMA <F1G, 4,lOA>, Se PIENSA 
QUE LA EMISIÓN APARECE PORQUE LOS VAPORES DE H2S04 REACCIONAN 
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CON EL MTERIAL DE LA SOLDADURA, QUE CONTIENE COBRE, 
Y QUE l'OR LO TANTO SE DETECTA LA ENISldN DEL CuO, POR 
ESTO, SI SE PREPARA LA SOLUCldN DE SILICIO Y FLUORURO 
EN -'CIDO CLORHIDRICO, CONO SE DESCRIBE EN LA SECCldN DE 
REACTIVOS, SI OBTIENEN DOS PICOS, EL PRIMERO SE DEBE 
A U INISldN AZUL DEL S10, SEGUIDO POR LA EIUS10tl VERDE 
DIL CuO <o CuCL, FIG, 4,lOB>; EN ESTE cAso LOS oos Picos 
NO DIBEN SER DEFINIDOS POR EL DETECTOR IECA, LA FISURA 
,,10C NUESTRA QUE UNA CAVIDAD DE ALUMINIO (FIG, 4,9c) 
NO ES AFECTADA POR LOS VAPORES ic IDOS Y QUE sdlo DA UN 
PICO, 

EN U FIGURA 4,ll SE ENCUENTRAN LOS ESPECTROS DE 
ENIS10N DE UNA SOLUCldN BLANCO Y DE UNA DE dXIDO DE SILICIO, 
OBTENIDOS ENTRE 280 Y 700 MI, EL ESPECTRO DE EMISldN 
DEL BLANCO FUE OBTENIDO DE 0,5 ML DE UNA SOLUCldN QUE 
CONTIENE 2N& DE FLUORURO EN .(c IDO CLORH fDR I CO ( F I G, 4, llA) , 
PARA OBTENER EL ESPECTRO DE EMISIÓN DEL SILICIO SE INTRODUJO 
AL GENERADOR 0,5 ML DE UNA SOLUCIÓN ACIDIFICADA CON ic1DO 
CLORHfDRICO 1 N CONTENIENDO 0,5 N6 DE SILICIO Y 2 NG 
DE FLUORURO, DESPUts SE INYECTO 1.0 ML DE Hz SO, AL 98% 
CON UN FLUJO DE NITRdGENO, CONO GAS DE ARRASTRE, DE 60MLhllN 
PARA OBTENER UNA EMISldN CONSTANTE POR AL MENOS DOS MINUTOS 
(FIG, 4,llB), TANll~N SE REGISTRÓ LA LONGITUD DE ONDA 
MXIIIA PARA 2~ DE SILICIO EN EL RANGO DE 400 A 600NM, 
IIIDIENDOLA A INTERVALOS DE 5NM (FIG, 4,llc), 

EN U FIGURA 4,12 SE ENCUENTRA EL ESPECTRO OBTENIDO 
PARA EL TETRAFLUORURO DE. SILICIO TOMANDO ENTRE 250 V 
700 NN Y QUE FUE REPORTADO POR DAGNALL ET AL (9), 
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a. 1Nct6n Cn&AU 

str, 
20-

•• Seccl6' cruucla 

el. Vista ele rrente 
td. a 4.9b 

f11, ,,9 TIPOS DE CAVIDAD EMPLEADOS: 
(A) Y (1) DE ACEIO INOXIDABLEI (e) Y 

(D) DE' ALUMINIO, 
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F1&, q,10 REs,uESTAS DE E"ISIÓN OBTENIDAS UTILIZANDO: 
(A) UNA CAVIDAD DI ACERO INOXIDABLE, SOLUCIONES NEU•· 
TRAS: (1) CAVIDAD DE ACERO INOXIDABLE, SOLUCIONES ,c1-
DAS: (c) CAVIDAD DE ALU"INIO, SOLUCIONES ACIDAS: PARA 
LA DETEANIIACldll DI! 5,.a DE SI, Al• q36NN, SIN LA TRAN· 
'A DE ,c1DO SUL,dAICO, 
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gq 



........ • ....... 

6 

.Lon1t111d de onda In• 1 

F1e, ,.12 EN1s1dll DEL SILICIO EN UNA ,LANA 
CON Tl~ERATURA IAJA, 

95 



b ... 

• 

30 

• 

15 

O 45 o 45 
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F1e. ,.1J Dos DIFEIERTES RESPUESTAS DE EMISldN 
PAIIA lfOJ'II DE SILICIO A: (a) 436NM, V (1) A•• 
5"°"", 



El LA PIIURA 11.13 APARICEN LAS RESPUESTAS DI EIUSldll 

PARA flOJl,I DI SILICIO A 436 Y 540 •• LA SENSIIILIDAD 
SE INCRIMIITA AL DOILI CUANDO LAI MEDIDAS SE EFECTUAi 
A 540 M COI UtlA IANDA DE PASO DE 1,50 M, AUIIOUE CUALIIUIER 
LONGITUD DE ONDA 111TH 540 Y 660 IN PUEDEN SER ENPLIADAS, 

lnten1tdad ......... ,.,, 

14 

10 

6 

2 

ID 

100 300 · 50 O 700 900 1000 

llJ ID 120 160 2IIIO 

C11nt*d de rluorllro l)lll 

f11, 4,14 CANTIDAD dPTl"A DE FLUORURO NECESARIA PARA 
LA DETERNINACldll DE:. 20 G DE SILICIO. Y• 100,U.G • 

DE SILICIO. 

11.J,1,S PROCEDIRIENTO GENERAL, 

PAIA CADA EIIPEIINlltTO SE TRANSFIEREN 0,2 IIL DE UNA 
SGLUCldll QUE CONTIENE SILICIO (0,5-5D0J4G), FLUORURO (200 
,-e A 2 "6) Y CLORURO DE SODIO (2,0 "6/NL.), AL TUBO DE 
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REACCldtt, IJEs,uO SE INYECTA 0,8 ML DE -'tlDO SULFdRICO 
AL 981 Y SE COLoéA EN UN BAIO DE ACEITE PREVINIENTE CALENTADO 
A 135•c, IIESPU!IS DE 35 S DE CALENTNIIENTO SE NACE PASAR 
EL IIITROIENO IIAltA ARRASTRAR A LA CAVIDAD EL TETltAFLUORURO 
DE SILICIO FOIIMADO, LA INTENSIDAD DE EIUSldtt SE REGISTRA 
A 5'0 .. IIOI UN PERldDO DE 20 S, LA COIIPOSICldll DE U 
FUIIA USADA ES DE 1,2 l/"IN DE NIDROIENO Y 4,7 1/"IN 
DE IUTROIENOI LA V!LOCIDAD DE FLUJO DEL NITRdGENO USADO 
CIRD IAI DE ARRASTRE ES DE 100•1CIO NL/"11 Y LA DEL OXÍGENO 
INTRODUCIDO A LA CAVIDAD ES DE 80 NL/"111, ANTES DE CADA 
DITERNIIIACldN LA FLAMA SE ENCIENDI 35 S Y DESPUl!S SE 
APAU. LA CAVIDAD SE ENFRfA IIOII 60 S, EN CADA DETERNINACldN 
11 ENCIENDE LA FLAMA 15 S ANTES DE QUI EL IIITRdGENO DE 
AIIIASTIIE LLIVI LOS &ASES A LA CAVIDAD, A LA INTENSIDAD 
DE ENllldtt OITENIDA SE DEIE HITAR LA INUIISIDAD DE 
INllldtt 1111 COIRESIIONDE AL ILAIICO, 

11.J.l.& PIEPARACJON IE LA GRAFJCA IE CALIBRACJOII, 

PMA OBTENER LA GRUICA DE CALIBRACldN DEL SILICIO 
ll PREPARA UNA SERIE DE SOLUCIONES ESTjNDAR CON UNA CONCENTR! 
Cldtt DE 0. 100. 200. 300. IIO(). Y S00)lGINL DEL ELEMENTO, 
SI TRMIIFIEREN DIFERENTES VOLUNNES (0. 5. 10. 15, 20 
Y 25 ML) DE UNA SOLUCldN ESTMDAR DE SILICATO DE SODIO, 

CON 1 000 JA-G/NL DE SILICIO. A MATRACES VOLUM!ITRICOS DE 
POLIETILEIIO, A CADA IIATRAZ SE AGREGAN 5NL. DE UNA SOLUCIÓN 
DE FLUORURO DE SODIO OUE CONTENGAN 10 "6/NL DE FLUORURO 
Y S... DE UNA SOLUCldN NEUTRA DE CLORURO DE SODIO DE 100 
,SIL DE CLORURO, LA CONCENTRACIÓN FINAL DE FLUORURO 
Y CC.OIURO DHE SER DE 500~/NL Y 10.G/NL, RESPECTIVAMENTE, 
EN CADA MATRAZ VOLU~TIUCO, LA SOLUCldN SE DILUYE A 
YOLUIIIEN CON AGUA BIDESTILADA, 
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F1G, 4,15 Lf~ITES DE DETECCldN PARA El SILICIO, (A) l)LG: 
(9) 0,5pt (c) 0,25,a, LA COMPOSICldN DE LA FLA"A ES DE 
N.z • 4.7 1/NIN: \ • 1.2 VNtN: o 2 EN LA CAVIDAD • 80 -
"l,/NIN1 N;¿&AS DE ARRASTRE• 140 "L/NIN, ABERTURA DE EN-

TRADA• 0,51 SALIDA DE GRABADO• 20MV, 
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PARA CADA DETE."INACldN SE TAANSFIE.EN 0,2 NL DE 
SOLUCldN AL TUIO DE •EACCldN Y SE EFECTIJA EL "1Sfl0 PAOCEDl
"IINTO INDICADO EN LA SICCldll 4,J,1,7, 

SE "IDI LA ALTU•A DI PICO MXIM PARA CADA CONCENTAACldN 
DE SILICIO Y SE TRAZA LA IIOICA CORRESPONDIENTE ( INTENSIDAD 
IIAIÍM COIIHA CANTIDAD DE SILICIO>. SE RESTA U INTENSIDAD 
DE E"IIIÓN QUE CORRESPONDE AL BLANCO A CADA NEDIDA OBTENIDA 
ANTES DE CONSHUIR U IIAFICA DE CAI.IIIAACldN, 

S1 SE QUIEIIE OITENH UN AANIO DE TltAIAJO MS PEQUEIO 

11 PUEDEN PIIEPAAA• SCN.UCIONES ESUNDAA DE .. NO. CONCENTAA
Cldfl, 0 A JO,-a/11., Y SI REALIZAN LAS MDIDAS EN FORNA 
IDINTICA A LA IESEIADA EN EL PMRAFO ANTERIOR, 

LA DHYIACldN ESTMDA• RIPOITADA (9) PARA 7 DETEAMINACl,ll 
NIS USANDO 0,2 ML DE SOLUCldN CONTENIENDO 20.,.a DE SILICIO 
ES DE 2,J 1, EL Lf"ITE DE DETECCldN, CONSIDHADO COIIO 
LA CANTIDAD AISCN.UTA DE SILICIO IIEIUEIIIDA PARA DAR UN 
VALOR DE DOI A LA RAZdN SEIAL-RUIDO, ES DE 0,~ DE SILICIO 
EN 0,2 11L DE SOLUCIÓN (FIi, 4,16,, 

4,J,1,7 INTERFERENCIAS, 

SE ,.OIAIION (9) VARIOS CATIONES Y ANIONES PARA- VEA SI 

INTEIIFEllfAN EN . LA DETERMINACldN DE 20 )LG DE SILICIO, 
SE REGISTRd LA IMTENSIDAD DE EMISldN PARA 20)'-G DE 

SILICIO EN 0,2 IIL DE SOLUCÍdll ANTES Y DESPU~S DE REGISTRAR 
LA INTENSIDAD DE E"ISICIN .PARA 20)lG DE SILICIO MAS EL 
ION QUE FUI INYESTIIADO (EN CONCENTAACldN DE 10 A -
1 000)1&), EN CADA CASO SI ~IREIO UNA SOLUCIÓN QUE CONTENÍA 
1 000Jl& DEL ION EN CUESTldN EN AUSENCIA DE SILICIO PARA 
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OITIIIII LA INllldll 111111.TAIITI, E11 LA MYOIIA N l.01 
e.soi IIO APMICI llllildll ALIUIIA II HTAI COIIDIC:1-1, 
EXCEPTO IL MSCIIICO Y IL MOllfACO M PIODUCIII UIIA FUIITI 

IIITIIPIRIIICIA l'OIITIVA, 

LA •sv&ACldll .. , ......... 7 IITIMIIIACI··· PMA --
20J&• 11 IILICIO PUi 11 2,J I• U. IIITIIPI .. KIA M 
DEFINIDA CONO ., .. 1,1CATIVA 11 LA .... 11 IILICIO 11 
DIFIIIIITI POI NÜ IIL IIOILI II LA IIIVIACldll IITMIM 
(9), l'OR EJIIIPLO 5 l. OITIIIIIA PAIIA UIIA •uc1dll II IILICII 
1111 IL ION IIITIIFIIIIITI, Los MIULTAOOI OITIIIIIOI R 
IIICUIIITRAII IN LA TAILA 11, VI, EL NllllldlENO, IIITIMII ~ 
PUIOIUIIO IIO TIE•II EFECTO M.IUIIO IOIII LA IIITI.IIIICldll 
11 SILICIO, 

TAaA 11,VI EHCTO II IIFIIIIITII IOIIH SC1N1 Ll 
KTIININACldll DI IOJII II SILICIO CCIIO TITHFLIII 
RUIIO DI SILICIO, 
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4,4 DISCUSION, 

EL ~TODO DESCRITO ACIUf PARA LA DETIRfllllACldll DE 
BORO ES SIMPLE Y SENSIBLE, Y AUN SI PUEDE AUIIINTAR LA 
SENSIBILIDAD APLICANDO LAS ~CNICAS DE CONCENTRACldN 
(EXTRACCION CON SGI..VINTE o EVAPORACldll DI MUA) A GRANDES 
YOLUNENES DE NUESTRA, 

EL A11"-1SIS DE IIUSICIIII 1111.ECULAR IN UNA CAVIDAD 
HA DE"°STRADO SER LA Tt!CIIICA ADECUADA PARA LA DETIRfllllACION 
DE SILICIO A NIVEL DE NICROGRA..OS EN FORNA 1,PIDA Y SENSIBLE, 
EL l!lCITO DEL PROCEDIMIENTO DE EVAPORACU1N ENPLEADO EN 
LA GENERACICIIII DEL TETRAFLUORURO DE SILICIO DEPENDE DE 
ALGUNOS FACTORES INPORTANTES CONO SON: 

1,• BURBUJEAR NITRÑENO SECO CONO GAS DE ARRASTRE AL 
TUBO GENIRADOlt, 

2,• EVITAR LA COIIDENSAC:ldN ENTRE LA SALIDA DEL TUIO 

GENERADOR Y LA CAVIDAD, PARA QUE EL TETRAFLUORURO 
DE SILICIO NO SEA AISORIIDO PREMTURMENTE, 

3,• ~NTENER UNA TEMPERATURA CONSTANTE DE 135•c DURANTE 

EL EXPERlflENTO PARA OITENER UNA R"IDA EYOLUCldll 
DEL &AS, 

4,• CONTROLAR CUIDADOSAMENTE LA COflPOSICION DEL NIDIO 
DE REACCION ASf CONO LA CANTIDAD DE ,c1DO SULFIIRICO 
AGREGADA, 

5,• DEBIDO A LA GRAN DEPENDENCIA DE LA INTENSIDAD DE 
EMISICIIII CON LA COIIPOSICION DE LA FLAMA, SE CREE 
CIUE LA SENSIBILIDAD Y PRECISION DEC N!TODO PUEDE 
SER MEJORADA CON UN CONTROL MS CUIDADOSO DE LA 
TEMPERATURA DE LA CAVIDAD, ESTO SE PUEDE LOGRAR 
EMPLEANDO UNA CAVIDAD ENFRIADA CON AGUA (9), ESTA 
CAVIDAD TIENE DOS VENTAJAS SOBRE LA OXICAVIDAD NORNAL 
USADAI UNA ES EL CONTROL CONSTANTE DE LA TEMPERATURA 
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DI LA CAVIDAD Y LA OTIA ES LA c:a,ACIIMD • IINOVII 
LAI IIITIIPIIINCIAI. • SODIO AL MZCLAI NlVIMINTI 
LOS IAIII CON OXftllO 11 UM CMAIA N MZCI.ADO, 
MTIS DI ALCMZM LA ,uM. 
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5,0 ANTlll>NIO Y ARSENICO, 

5,1 INTRODUCCJON, 

LA DETl!RMINACldN DE AIITIIIONIO POR ESPECTIOMETRfA ATCIMICA 
DE FLAMA PRl!Sl!NTA ALGUNAS DIFICULTADES PORGUE LOS iTOMOS 
EN ESTADO BASAL DE ESTE ELENl!NTO SON DIFfCILES DE EXCITAR 
POR MEDIOS Tl!RNICOS, SIN EMARIO, SE MAN R(ALIZADO ESTUDIOS 
DE ENISldN ATdNICA DE fL (21) MIDIENDO SU EMISldN DE GUIMOLU
MINIICENCIA EN LA ZONA DI! REACCldN DE UNA FLAMA DE OXflENO
ACETILl;NO, INTRODUCIENDO AL MISMO TIEMPO UN DISOLVENTE 
ORÚNICO, lfEST ET AL (21), REPORTAN LfMITES DE DETECCldN 
DE 0,05 PPM EN FLUORESCENCIA ATCIMICA A 217 Nfl, 

VARIOS ARTfCULOS HAii Rl!PORTADO IL USO DE ESTIBINA 
PARA LA DETERMINACldN DE ANTIMONIO POR ESPECTROMETRÍA 
DE ABSORCldN ATdMICA COMO UN MEDIO DE OBTENER MAYOR SENSIIILl 
DAD, BIAMN ET AL (21), DESCRIHN UN MtTODO DE EMISldN 
ATdMICA PARA LA DETERMINACldN DE ANTIIIONIO A 252,5NM EN 
UN TUBO DE DESCARGA, BASANDOSE EN LA EVOLUCldN DE LA ESTIBINA 
EN UNA S0LUC.l6N ACUOSA DE IORONIDRURO DE SODIO AL 1%: 
EN ESTE CASO NO ES NECESARIA UNA REDUCCldN PREVIA DEL 
ANTIMONIO Y EL LfMITE DE DETECCldN FUE DE l.0N&, YANAHOTO 
ET AL (21), DESCRIBEN UN "'TODO DE ABSORCldN ATÓMICA PARA 
LA DETERMINACldN DE AIITIIIONIO A 231 NM EN UNA FLAMA DE 
ARGdN-HIDRdllNO, EL ANTIIIONIO (I IJ) EN UNA SOLUCldN ic1DA 
FUE CONVERTIDO A ESTIBINA CON TABLETAS DE CINC HECHAS 
POLVOºDE CINC (200 MALLAS) Y AGUA, Y LA SENSIBILIDAD OBTENI
DA FUE DE APROXIMADAMENTE 0,004 PPM DE ANTIMONIO, 

POR OTRO LADO EL ARSfNico ES UN COMPUESTO TdXICO 
IUE SE PRESENTA EN MUY BAJAS CONCENTRACIONES PARA SU DETERMI
NACldN EN AGUAS NATURALES E INDUSTRIALES, EN NUESTRAS 
B10t.d6ICAS Y EN GRAN CANTIDAD DE PRODUCTOS FARNACEUTICOS, 
Y LOS Ml!TODOS ANALfTICOS EN~LEADOS PARA SU CUANTIFICACldN 
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ESTAN IASADOS EN ESPECTIIOFOTOfllTRÍA DE uac1C111 ATdlllCA 
Y DE SOLUCIONES, 

LA ESPECTROPOTOIIITlfA DE SGLUCIOIEI ES •NIIII.I PEIO 
TEDIOSA Y ESTA SUJETA A SHIAI lffllflllNCIAS, LOS LflllTIS 
DE DETECCldN PARA EL ARlfNICO EN LOI .i,TODOI DE AIIOICICIII 
ATdlllCA EST'AN ENTIE 0,5 Y 1,0 PPII PMA IIIIITIAI ATOIIIZADAI, 

LA CONVERS ICIII DE M5'NICO A AIIHIA Y IU POITIIIOI 
INTRODUCCIÓN A UNA PLANA DI AID•NIIIÑIINO ELllllliA M.IUIIAS 
DE LAS INTERPERIIICIAI Y IIEJOIA LOI LflllTII DE DETICCICIII 
(SUIIUCROIRANOS), USANDO CINC O IOICIIIIIIIIO DE IODIO 
CONO AIENTE REDUCTOR • PUEDE CGLECTAI IL NIIIIUIO EN '* 
DEPOSITO PURIFICADOII Y DEIPufS IN'llalCIIL.O A U PLMIA 
DEL ESPECTROPOTdlllTIO DI AIIOICldll ATdlllCA, LA PIIICISICIII 
DE LAS DETERIIINACIMS DEPEIIIII EN ... IIEDIIA DE U IIAIILIDAD 

DEL ANALISTA YA 1111 •• PAITI DE LAS CIPIIIACIOIEI -
MIIUALEI, 

IELCHII ET AL (21.11), API.ICAIIOII IL IIITIM DE IEDUCCldll 
CON IORONIDRURO DE SODIO PARA LA IIITIIIUMCICIII DE AISfNICO 
Y ANTINONIO POR MEDIO DEL AIIALISIS III Ell1Sldll IIIILECULAR 
EN UNA CAVIDAD CON '*A FLAIIA III NIIIÑIIIIIHIITldlENO, 
SE PIENSA IUE LA EIIISldll IIIILECULM R DERIVE DEL As0 Y 
DEL S.0 IUE SE FORNAN EN EL INTERIOR DE LA CAVIDAD IIECA 
CUANDO SE PROPORCIONA UWA :PEIUEIIA, CANTIDAD DE OXflENO 
A LOS NIDRUROS IIIE HAN SIDO VAPOIIZADOS Y CONDUCIDOS . HASTA 
ELLAI SE HAN PODIDO DETERIIINAR DE 0,5-5)'& DE ARSfNICO 
Y DE 1-10,a& DE ANTIIIONIO EN IIUESTRA DE SOLO UN IIILILITRO, 

LA INTENSIDAD DE EIIISldN MXIIIA PARA EL ARSfllllCO 
Y EL ANTINONIO El DE IIOO Y 355 ... RESPECTIVAIIENTE, 

SE PUEDE IIEJORAR LA SENSIIILIDAD Y LA SELECTIVIDAD 
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DEL ~TODO fECA PAIIA LA DITl!INIIIACldll DE AIS(IIICO USANDO 

UNA TfCIIICA ALTHIIATIVA USADA III LA AISOICIÓN DI LA AISIIIA 
E11 UII PHUEllo DISCO DI FIIIA DI VIDIIO OUE COIITEIIIA NITIATO 
DE PLATA (9), LA AIIIIIIA POIM UII CCINPLEJO AMIILLO CUANDO 

ES IURIUJEADA A TIAVfS DE UIIA SOLUCldN COIICEIITIIAIIA DI 
NITRATO DE PLATA Y SI CIH OUE l!L NISNO CONPLl!JO II POINA 

.,_ EL DIICO DE FlalA a VIIIIUO, ..... a UIWIII A C. LA 181:Cldll, 
U1o1111D IJI S1S1IM DE WI.ATILIDCldll PIIIA aNIIUI LA MSIM, & DISCO a • 
PlalA a Vl.10 SE CILGCA 81 LA CAVI- Y • •111U LA 11111111]• a E• 
Nllldll EN LA FUM, C111111A IL Tl8"0, SI UPl!IIÁ Clllllllt ~ BIISldll AZIL 
A1WI .. ÍDA A LA ERCIE CICI- a ... IC:O, 

EsTA TtCNICA IIO sck.o l!LINIIIA LAS IIITERPl!IEIICIAS ESPECTI! 

W OITENIDAS CON LOS SISTEMAS a W!.ATILIPCldN IIORNALES, 11110 
QUE TAMllfN AUMENTA LA IEIISIIILIDAD AL COIIC!IITIAI EL AltlfNICO 
EN UNA PEQUEIA"su,ERPICIE, 

5,2 IIETER"INACION DE MTJIIOIIJO, 

5,2,1 GENERALIDADES. 

EN LA ffCNICA IECA LA NUHTIIA SE COLOCA DIIITRO DE 
UNA CAVIDAD SITUADA AL FINAL DE UN CILINDRO; DESPUfS SE 
INTRODUCE A UNA FLAMA DE .HIDRdlENO • NITRdGENO, DE TAL 
FORNA QUE EL FLUJO DE ESTOS GASES PASE CASI VERTICAL A 
LA CAVIDAD, LA IIUHTRA EN LA CAVIDAD SE VAPORIZA Y EMITE 
BANDAS DE EN1Sldll CARACTERÍSTICAS DEL ANTIMONIO, CUANDO 
EL ANTIMONIO ES ATOMIZADO CONO CLORURO, EN UNA FLAMA DE 
DIFUSIÓN DE HIDllde!NO, SE OBTIENE UNA EMISldN LIGERAMENTE 
AZUL•BLANCA, $1 . l!STA NUESTRA SE COLOCA EN LA CAVIDAD, 
APARECE UNA EMISldll SIMILAR EN LA FLAMA QUE RODEA A fSTA, 

SIN EMBARGO, CUANDO SE INTRODUCE OXIGENO A LA CAVIDAD, 
LA EMISIÓN QUEDA RESTRINGIDA AL INTERIOR DE ELLA, PARA 



DISMINUIR EL NdMERO 11! INTERFERENCIAS, ESPECIALMENTE DE 
IONES MET"-ICOS, SE NA A;LICADO UN SISTIM DE VOLATILIZACldN, 

EL ANTIMONIO ES REDUCIDO POR EL IOIIIUDIIUIO DI IODlO Y 

L OS GASES OBTENIDOS S01t AIIRASTRAIIOI M. llfflllOR DE LA 

~AVIIAD flECA POR IIEDIO DI UN PLUJO 1.INTO DI IIITRÑENO, 
LA CAVIDAD DEBE ESTAR COLOCADA EN LA ,uu DE DIFUSldll 
DE fflDRdGENO•NITRdeENO, SE REGISTRA U INTENSIDAD DE 
!,A BANDA lll EMISldll IUE APARECE EN LA CAYIDAD EN FUIIC&dll 
IIL TIEMPO A 355M, 

EL IORONIDRURO DE SODIO FUE ELEIIDO CONO REDUCTOR 
PORQUE ES LO BASTANTE PODEROSO CONO PAIA REDUCIR EL AIITIIIONIO 
A SUS NIDRUIIOS, TAMllfN SE PUEDEN USAR ~AIIUI.OS .. CINC 
PARA GENERAR LA ESTIBINA, AUIIOUE ESTE REOUIERE UN PASO 
DE RIDUCCldN PREVIO, Es PREFERIILE EL USO D!L IOIONIDRURO 
DE SODIO DADO OUE NO REQUIERE NIN8UN PASO PREVIO DE IEDUCCldN 
y sdl.o NECESITA UN PEQUEllo TUBO DE REACCldN El EL SISTEMA 
DE VOLATILIZACldN, 

CON ESTE SISTEMA DE VGLATILIZACldlt SE PUEDE IE&ISTRAR 
EL ESPECTRO DE EMISldN MOLfCULAR DEL MTIMOIIIO DESPU,s 
DE INYECTAR 1fL DE NUESTRA <lN&) DENTRO DEI. TUIO DE REACCldN 
OUE CONTIENE EL IOIONIDRURO DE SODIO (30 M&). DESPu,s 
SE PASA EL FLUJO LENTO DE NITRdeENO A TRAvfs DEL TUBO 
PARA ARRASTIAI LOS USES PRODUCIDOS A LA CAVIDAD, Asf 
SE OITIENE UNA INTENSIDAD DE EIUSldN CONSTANTE POR APROXIMA· 
DAIIENTE DOS MINUTOS, EN LA FIGURA 5,1 SE MUESTRA EL ESPECTRO 
DE EMISldN OITENIDO, SE ENCONTRd QUE EL ANTIMONIO Dl 
UN ESPECTRO MUY AMPLIO CUIRIENDO EL INTERVALO DE 330 A 
550NM. CON SU PICO MS INTENSO A 355NM, DA611ALL ET AL 
(33). HAN REPORTADO EL dNICO ESPECTRO DE EMISIÓN CONT(NUO 
DEL ANTIMONIO OITENIDO EN UNA FLAMA, Y SE PUEDE OBSERVAR 
QUE LA MAYOR PARTE DE fL CAE EN LA REGldN VISIBLE CON 
UN MXIMO A 578M, LA EMISÍdN MOLECULAR SE ATRIBUYE A 
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LA ESPECIE Sa0, 

1 nten1tclad 
de .. t,t6n 

NlattYa 

Loatlt11d de_. Cial 
fu,, 5,1 EIPECTIO DE ENISldll DEL MTHIOIIIO, 11a • J,fl 
1/NINI l¡-S,5 1/RINI 0¡ IN LA CAVIDAD• 110.../NIN, 

SE ESTUIUd EL IPICTO DE LA COIIPOIICldll DE LOI USES 
DE LA FUM 90111 LA INTENSIDAD DE INISldll PAIA 50,lll DE 
MTIIIIIIIIO A DOS DIFEIINTII VELOCIDADES DE FLUJO (21) Y 
SE ENCONTl6 1111 LAS VILOCIDADES DE FLUJO dPTIMS PAIA 
EL NIDldlEIIO Y EL NITldlEIIO SOII DE 1,7 Y 3,5 1/NIN. IESPECTI
YANINTE, TMIIICN SE ESTUDIO EL IFECTO DE LA VELOCIDAD 
DE FLUJO DEL NITldlEIIO UTILIZADO CONO IAS DE AIIASTIIE 
SOIIE LA IIHPUESTA DE ENISldll Y SE ENCOIITlld IUE UIIA VELOCI
DAD DE FLUJO ALTA DEL US IEDUCE EL TIEMPO IEIUEIIDO PARA 
LLEVAI EL NIDIUIO A LA CAVIDAD Y. POR LO TANTO. AUMENTA 
EL PICO DE INTENSIDAD DE ENISIOII, L• INTENSIDAD DE ENI- -
Sldll N'XIM PARA 1 ... DI NUHTIIA SE OITIENE CUANDO LA VELOCI
DAD DE FLUJO DEL NITIÑIIIO DE ARRASTRE ES DE 1&0-200M./NIN, 
USANDO ESTE PROCEDIMIENTO Y ESTAS CONDICIONES EXPEIINENTALES 
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SE OITIEIIEII .. ,,.ca, DE CALIIIACldll LINEALES EII EL IAIIIO 
DE 0.5 A 5 PM m AIITUIOIIIO (fll, 5.2), CON 1111A DESVIACldll 
ESTMDAR DE 0,llf ""• 5E PIIIDE AUNENTAI LA SIIISIIILIDAD 
PAIA EL AIITINOIIIO UIAIIDO HILIO 111 LUIAI DE IIITldlEIIO TANTO 
E11 LA FLAMA CONO EN EL SIITEMA DE MIASTU (FJI. '5,'2), 
PIOIAIUNENTE ESTO IE DIIA A 1,A.DJSNINUCldN -DE LOI CNOIUEI 
ENTIE U ESTIIIIIA Y IL HILIG NDNOATdNICO. 

12 

lnien1tdad 
da 8 .. , ... 

(mVI 

' 
1 2 3 4 5 

Cuttdad .. aatt--. e,..,, 
f11. 5,2 h"ICA DE CALIIIACIOII PAIA EL ANTINONIOs 
(a) CON UNA FUMA DE ffl2 ·"2, Y ( •) COII UIIA FUMA 

DI lz•I\ • 

-b .. 
5 ... 

1· 
Fae. 5,3 SECCldll TRANSVERSAL DE LA CAVIDAD, 
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•2 a la caYl..a 

F11, 5,11 SIITIIIA DI VOLATILIZACUIN C°""-ITO PAIA 
LA DITIIIIINACldN DI MTINOIIIO, 

5,2,2 INTEIFEREIICIAS. 

Gu11 CANTIDAD DI IOIIEI .. , ... reos ltlACCIOUII CON EL 
IOIONIDIUIO DI IODIO PAH PIODUCII IOIUIOS MTALICOI O 
IUIPENSIOIIH DE .. TALES LIIIEI, VMIOS CATIONES 'f ANIONES 
Flllf ON IIIYHT I tDOS Y SE ENCONTlcl IUE 20M DI Al. J., GE~ , • 
6A ~ He~. 11N , a,.2+. Ca. - • NOi • S0 32-, tzo:·. ,o/· 6 -
CCIOlf, 110 INTHFIHEN EN LA DITIRNINACIÓII DI II MG DI ANTIMO· 
110: 11N DE r_J+ O ,a+ DISMINUYEN LA RESPUESTA DE ENISldN DEL Al 
TINONIO APIOXIMDAMNTE UN 251, PERO 'IN& DE ELLOS IIO INTERFIE• 
111, LA INTIIFIIINCIA, EN ESTE CASO, SE PUEDE DEIER A LA FORfll 
CIÓII DE ANTINDNUIO DE COIIE O PLATA, EL ARStNICO INTERFIERE•• 
COII EL ANTINOIIIO DIIIDD AL CASI ENTRELAZAMIENTO DE AMBOS ESPE' 
TIOS, EL EITAlo, A ESTA LONGITUD DE ONDA, DA UNA 
EMISIÓN EN LA CAVIDAD Y POR ELLO INTERFIERE POSITIVA· 
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MNTI, Ea. cJ•. 1112+, 11,2•, flJ+, 113+ Y IL CD2• SU,WIMN TO• 
TALNINTE LA EIIISldN DIL MTUIDIIIO (11, ll, 311, 35), 

5,2,J 
5.2,J.1 

CONDICIONES EXPEIHIEIITM.ES, 
EQUIPO, 

EL APARATO H IL llll'OIITADO l'OII IILCMII ET AL (11), EN LA 
FIIUIA 5,3 SI ILUITU UNA VISTA DI LA IICCldN CIIUZADA DE U 

CAVIDAD (DE ACHO IIIOIIDAM.I CDII ... DI DIWTIIO Y 5M N ,w¡ 
PUNDIDAD) V INPIIIADA CDII AIUA, 

TAILA 5,1 EFECTO DIIIDO A LOS IONES CIUI IIITERFIEREN Y AL 
EDTA SOIRE LA INTINSIDAD DE Ellllldll DEL AITIIIDIIIO, 

IOII •lnt•do e.a ........................ ,.,. 
iad-• 18 ,,., LíiaííííG ldfl' 

41 .. 
o 

-L6 
-u 
-4 

·!!a. -23 

-4 
-3 

l 
o 

-1 
-3 
-4 

2 

A CWA14.fA éDII U EIIISldN IN AUSENCIA DEL IOII INTHFIIEN· 

• 
• 

CIA, 
PNCIPITADO DI AICL, INYECTAR EL SOHENADANTE, EN 

HIOJ 0,1 1 LA NllldN IS DE 391 PAIA EL ANTIIIONIO, 
So&.uc1dN DE NUIIA MECHA EN EDTA 0,01N, 

EL ENFRIAMIENTO DE LA CAVIDAD SIRVE PMA PREVENIR LA IN• 
CANDESCINCIA DEL MTERIAL DE au v ,,,.,. ~AR LA EIIISU5N -
DEL ANTIIIOIIIO, EL OXftENO V EL GAS DE ÁRMSTIIE SON INTRODUCI· 
DOS POII MEDIO DE TUIOS CAPILARES DE ACERO INOXIDABLE QUE EN· 
TRAII TAIIGENCIALNEIITE A TIIAVfS DE DOS HOYOS (0,8 M DE DliNE· 
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METRO) PERFORADOS IN LOS LADOS DI LA PARED DE LA CAVIDAD, • 
COLOCAIIDOIE ESTA A &• DEIAJO DI LA HOIIIZOIITAL Y ENFRIADA CON 
1111 FLUJO DE lfO 11./11111 DE AIUA, 

5,2,3,2 SISTEIIA DE VOLATILIZACICNI, 

LOS REACTIVOS Y U VILOClDAD dPTIM · DE LOS USES 
QADOS SOII LOS DEICR ITOS POI IELCHH ET AL un 

E11 LA FIGURA 5,\ SE IIIESTIIA EL SISTEM COIIPLETO DE 
VOLATILIZACIOII PARA LA ll•RACICIN DI U ESTIIIIA, EL 
TUIO DE GEIIERACICIN ES DI • VIDltlO hUIO DE IIEACCICIN) • DE 
13 Cfl DE LARGO Y 2Cfl DI DINTIIO. COII 'UN IIAZO LATERAL, 
SI UTILIZd UIIA JIIIIIIA DI VIDIIO COII 1111A MUJA DI TEFLCIN 
PARA INTRODUCIR LA IIIESTIIA AL TUIO llE IIEACCICIN, LA MUJA 
F~ FIJADA EII EL HOYO POI III TAPCIN DE GOIIA M DESPUtS 
FUI ADAPTADO AL •AZO UTEIAL DIL TUIO DE IIEACCICIN, 

LA -ITUIA SUPEIIOI DEL TUIO DE IIEACCICIN FUE CEIRADA 
COII 1111 TAPCIN DE GOIIA QUI TIENE DOS HOYOS. PARA LA EIITIIADA 
Y SALIDA DEL GAS DE ARIASTIIE, MIOS TAPONES FUEIOII CUIIEITOS 
COII UIIA CINTA DE TEFLCIN, EL PRODUCTO DE REACCldN FUE 
SECADO HACltllDOLO PASAR A TRAVtS DE UN TUIO DE PVC EN 
FOIIIIA DE U DE 10cN DE LARGO EMPACADO CON IIRIERITA· ENTRE 
DOS TAPONES DE M.GOIJdN. ANTES DE QUE ENTRE A LA CAVIDAD, 

5,2,3.3 PROCEDIRIEITO, 

PRIMERO SE HACE PASAR UN FLUJO CONSTANTE OE NITRÓGENO 
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PAIIA IUITAII EL AIII DIL SISTIIIA (JO s), SE INYECTA UN 
NILILITIIO Dl LA SOLUCldN" DI PIUIIA (0,1 A 5"6 OE Sa) AL TUIO 

DE IIEACCldN QUE CONTIIIIE J0M OE IOIOHIDIURO OE SODIO, SE OE• 
JA QUE SE EFECTIIE LA RIDUCCldN POI UN fllNUTO Y ENTONCES SE 

INTRODUCE IL GAS DI ARIAITRI PAIA 11.11 LOS IAIEI OBTENIDOS 
SEAN LLEVADOS A LA CAVIDAD, LAI MDIDAS SE IEALIZM A J5S.., 
LA EfllSldtl H CONSTANTE ,. 1-2 S, LAS • .,,ca, • CALlaA

CldN ION PIEPARADAI TCNIANDO UNA SOLUCldll IITAIIDAI OE MTlflO• 
NIO (1 tL) Y REALIZANDO IL NISNO PIOCEDINIENTO, ESTA 111.,ICA 
ES LINEAL PARA 2-JO M DE MTUIOIHO EN UN fllLILITIIO DE SOLU• 
CldN, (FIG, 5,2), 

5,2,3,11 ELlftlNAClON DE IIITERFEREIICJAS, 

COMO SE APUNTO EN LA IECCldll S,2,2 HAY 1111A CIEITA CANTI
DAD DE IONES QUE INTERFIEIIN EN LA DETERNIUCldll DI LA l"I • 
SldN DEL MTINOIIO <TAILA 5, J> (22), SI LA ICILUCldll DI PIIUE• 
1A SE PREPARA CON EDTA 0,01 ft, LOS EFECTOS IUPRESIVOS SON CA• 
SI ELIMINADOS <TA&A 5,1), CuANDO ESTAN PIESENTES ELENENTOS 
QUE lNTIIIFIEIEII, LA REDUCCldN CON IOROHIDIURO DE SODIO DA UN 
PRECIPITADO, POII LO IENEIM. NEUO, DEBIDO PIIOBAILENEIITE AL 
NETAL FOIIMDO GUE SE ENCUENTIA FINAMNTE DIVIDIDO, E11 PIIESEN· 
CIA DEL EDTA IIO OCURRE LA PIECIPITACldll 111 SOLUCIONES GUE CCJ!! 
TENGAN rs,2+ , 111 :a. , z..2+ • CD:a. O f~ • AUNCIUE EL 8~ , CAZ+ 
Y EL Ae + FORNAN EL PRECIPITADO, 1JE ESTO SE PUEDE DEDUCIII 
OUE EL EDTA PARECE PIIEVEIIIIILO, PAIIA LOS TIIES dLTINOS IONES, 
DIININUIR, LA REDUCCldN DE LOS IONES GUE INTERFIEREN, PERNI
TIENDO LA TOTAL REDUCCldN DEL ANTINONIO A ESTIBINA, EL EDTA 
IIO TIENE NINGdN EFECTO SOBRE LA INTERFERENCIA DEL ESTARO, 
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5,J DETERIUIIACIOII DE ARSEIICO, 

S,J,l COIDICIOIES EXPERIIIEITALES, 

5,J,1,1, PROCEDl"IEITO, 

TODAS LAS ,_DIDAI II IIEALIZAROII El UN ESPECTIIOFOTN• 
TRO DE FLAIIA DE AISORCICIN ATCIIIICA 11111CM SP-900 NDDIFICADO 
(RCCIÓN 1,3,2) (8), a UTILIZA U11A AIIRTUIA • 0,5'11 
QUE CORRESPONDE A UNA IIAIIDA • PASO DE 0,6 M A flOO M, 
LA CAVIDAD EMPLEADA TIINE UIA FORM NEIAIOIIAL COII UN 
DIAIIETRO INTERIOR DE 5 111, 

Ea. PHCEDINIINTO USADO" PMA DETIRIIIIIAR EL ARSfNICO 
CONSTAN DE TRES PASOS: 

1) &l•IACICIN DEL NIIIUIO POR RIDUCCICIN CON IORONIDRURO 
DE SODIO, 

2) AlsoRCICIN DEL US SOIII UN FILTRO DE FIIRA DE VIDRIO 
I .. RIIIADO CON NITIATO DE PLATA, 

J> REIISTRAI LA IIIAL DE IIIISIÓN CUANDO SE COLOCA EL 
FILTRO EN LA CAVIDAD IIECA, 
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5,3,1,2 SISTEM DE VOLATILIZACIOI, 

SE USA EL SIITEM • VGLATILIZACldN PAIIA •TERNIIIAII 
IORO (sECCldll lf ,2) CON M.IUIIAI IIODIFICACIOIIIS (Fa&, 5,5), 
ESTE SISTEMA CONSTA llll 

1, EL 61NIRAD01 • NIDIUIO HTA CONPUHTO l'tll UN TUIO 
DE REACCldll DE VIDIIO (1), • 12CN DE LARIO Y 2,5 CM DE 
DIAIIETRO INTERIOR (D,I,), PROVISTO DI 1111 NAZO LATERAL 
DI 2CN DE LARGO Y l,5CN DI D, 1, COLOCADO A JcN DEL FONDO 
DEL TUIO, NAS IOCAI DIL TUIO DI IIHCCldN IITAII CIIIRADAS 
COII TAPONES DI tollA RLLADlll CON TEFLdll (3), A TRAvfS 

DEL TAPdll DI 10M COLOCADO EII EL NAZO DEL TUIO DI REACCÍdN 
SI EXTIENDE UII TUIO DI TIFLdll DI XN DI LAll&O CONECTADO 
A LA .aERIIIIA DI VIDIIO (2), Ü EL TAPdll SUPERIOR HAY 
DOS TUIOI DI TIFLdll (9). ClUE IIRVEIII UNO PARA INTRODUCIR 
EL IIITRHEIIO Y EL OTRO PARA IIIIIOVIR EL HIDIIURO &ASEOSO 
FORMADO DURANTE LA IIIACCldll, 

11, EL IIIIERADOI DI MSINA SE CONECTA M. TUIO DE SECADO 
(5), QUE SI PREPARA DI LA Sl&UIEIITE FORMA: EL TUIO DE 
PROPILEND DE 1.6 MM DE D,I, POR 20CM DE LARGO SE LLENA CON 
SULFATO DE CALCIO ANNIDIO CON INDICADOR (DRIEIIITA) DE 
MALLA 8 COLOCADO ENTRE DOS TAPONES DE ALGODdN (lf), AL 
TUIO SE LE DA LA FORNA DE U POR MEDIO DE UN ALAMBRE (10) 
Y SE CONECTA AL GENERADOR DE ARIINA, SE PREPARAN VARIOS 
TUIOS DE LA fllSMA IMNERA. Y SE REEMPLAZAN DESPUl!S DE 8 
A 10 DETERMINACIONES, CUANDO LA 0R•ERITA HA CAMBIADO DE 
AZUL A ROSA, 



CONO LA REACCICIN INTII ·LA SCM.UCICIN ACUOSA DE EL ARS,NICO 
Y EL IOROHIDIURO DE SOD'IO IS EXOTCINICA, LOS IAIEI CALIENTES 
PUEDEN DESCOMPONIR El. COMPLIJO AltiNICO-PLATA QUE SE ESTi 
FORMANDO SOIIE EL FILTIO, PAIA DISIIINUIR EITI EFECTO 
SE SUMERGE EL TUIO DE SICADO EN UN BAio DE HIELO (6) PARA 
ENFRIAR EL GAS ANTES DE CIUl LLIIUI AL flLTIO, 

9 

8 

6 

1 tl 11 

l'rl 

flG, 5,5 SIITEM DE VOLATILIZACldN PARA EL ARSfNICO, 

JJI, EL PORTAFILTROS IIILLIPORE (7). CONECTADO AL FINAL 
DEL TUIO DE SECADO, CONTIENE EL DISCO DE PAPEL FILTRO 
DE FIIRA DE VIDRIO DE 5111 DE DIMETRO (8), Los GASES 
LLEGAN, FINALNENTE, A UN TUBO DE REACCldN QUE CONTIENE 
UNA SOLUCICIN DE NITRATO DE PLATA AL 201 (11), 



' 5,J,l,J COfl'OSICIOII DE LA FLAM Y TIPO DE PAPEL EIIPLEAIIO, 

SE UTILIZA 1111A PUM PlfA DI 1,2 1/1111 DI NID1deEN01 
5,5 1/MIN DI IITlldalNO Y II INTIIODUCE A LA CAVIDAD UN 
PLUJO DI ll011./1111 • OXfllN01 LA Tl!INIATUIA l.OIIADA 
COII ESTA ,_ZCLA EVITA - El. PILTIO DI PINA DI YIDIIO 
SE PUNDA, Y PIIMITI IACAIILO PACILMIITI! • LA CAVIDAD 
DEIPUfS DI IEALIZAHI U .Tl!RIUIIACldlU l'ITI! PIUID IIIVE 
PARA NAS DE 20 DITl!RIIIIACIOMI, 

EL TIPO DI PAPl!l. USADO IIIPLUYE IN LA DITl!RIUNACIOII 
"OIQUE LA MAYORfA DI ELLOS DA UNA EMISldN -~tlD.HlA BIDA 
PROIAILEIIENTE, M. SODIO GUE CONTIÍIIN, EL PAPEL Fil.TÍO 
lfHATIWI NO SE PUEDE USAll POIIUI! TIENE UN ALTO COIITENIDO 
DI SODIO Y CARadN, EL FIUIO • PINA DI! VIDIIO H MEJOR 
POIIUE NO ES COMIUSTIII.E, 

PAIA IEIIOVEI EL DIO GUE CONTIENEN LOI DISCOS DI! 
FIUA DE VIDRIO ES MCEIAIIO UN TIATAIIIINTO PREVIO ESPECIAL: 
l!ITI! 11 IIIALIZA DHPUfl • COITAll El. PIUIO • FIIIA 
DI YIDIIO 111 DIICOI •l. 1111111 DIMETIO GUE El. D, 1, DE 
U CAVIDAD (5111), •ll'UCI IOI IMPAPADOI 1111 Ac:IDO Nf'ffllCO 
1 N POI 21111, Y PUESTOS A IICAll, 

REA&.lz,a!O HTI TIATAIIIINTO IL FILTIO SE COLOCA EN 
LA OXICAVIDÁD IIECA Y SE PUEDE OISl!IVAI IUE APARECE UNA 
IAPIDA EMISldll AZUL, QUE SI CREE ES DEIIDA AL ACIDO NÍTRICO 
(,aa. 5,6A), SI u CONCENTRACldN DEL ACIDO NÍTRICO ES 
MYCNI, LA INTEIIIIIDAD DE ENISldN AUMENTA (FIG, 5,61), 
PAIA ELIMlltÁR HTE IPECTO DEL DISCO DE ,FIIRA DE VIDRIO 
TRATADO II RIIIOJA EN MUA .IIDESTILADA POI UNA HORA Y 
SI HCA POI Nl!DIO DI UN PLUJO DE AIRE, IIESPUfs DE ESTO 
EL DISCO NO MUESTRA Nl.,NA ENISldN (FIG, 5,6c) Y SE 
COLOCA HORIZONTAL ••n• •1 •n•T•~••••A• .... ·---- -·--



PERMITIR QUE SI RECIBA UII FLUJO LIITO Y COIISTAIITE SOIRE 
fL, 

CUANDO SE IIIYICTAII 0,5 11. DE U1A SCILUCIÑ Ac:IDA DE 
AASfNICO DI 100~ DIITRO DI 511. DI SCILUCIÑ DE ICIIIONIDRURO 
DE SODIO AL 21 SE OITHIII UIIA MIICNA AMIIILLO CAIWIIO 
SOIH EL FILTRO., EL DISCO II COLOCADO DENTRO DE U OXICAVI
DAD QUE SEA' INTRODUCIDA POITIRIOIIIENTE .,. UNA FLMA. DE 
HIDROIENO-NITAOUIIO-AIRE PAH OITEIIII UN SOLO PICO DEIIDO 
AL COMPLEJO ANAIILLO, 

TODAS LAS MDIDAI DE lfflllSIDAD DE INISIÑ SE IEALIZAN 
A flOONN, LA ESPICIE ftlPOIIIAILI DE U ENISIÑ IIO SI 

CONOCE CON CERTEZA, PEIO 11 -- OUE ESTA PUEDI 111 
DEIIDA AL dXIDO DE MtSfNICO (1) FORMDO IN U OXICAVIDAD, 

5,3,1.11 SISTEM IE IEDUCCJON CON IGROHJmURo IE SODIO, 

SE HA INCCIIITRADO IUE LA FOIIIACIÑ DEL COMPLEJO AMIIILLO 
DE IIITRATO DE PLATA-MISIIIIIO DE PLATA SOIII EL FILTIO 
SE VE AFECTADA IIOII VMIIOI FACTOIISI EL NIDldlEIIO •IEAADO 
JUNTO CON LA ARIIIIA. LA COIICIIITRACIÑ DE NITIIATO DE PLATA, 
EL AIUA, LA LUZ Y LA TEMPERATURA, 

SE HA RECCIIIIIDADO (9) EL USO DE IORONIDIURO DE SODIO 
SdLIDO. DEIIDO A U RblDEZ Y TOTAL EVOLUCldN DE LA .ARSINA 

EN SILUCICIES klDU, fL NlllldaENo FGIWID IUIMTt LA ROCCldN 11> 

INJDFIERE EN LA lE111111NM:lfAI ~ITATIYA IE LA MSINA 0WIIIO 
ESTA U llffllOIIUCIM DIIECTMUJE A LA CAYIIMD, SIN NMGII. EN 
LA IIEACCICIN IE LA MSINA GIi B. NITIIATO IE PLATA SOBIE EL FILTRO 



NO ES DESEABLE LA PRESENCIA DE HIDRÓGENO PORQUE REDUCE 

LOS IONES PLATA I A PLATA NETM.ICA, EL &AS OBTENIDO AL 
INYECTAR 0,SML DE H&:UCldN DE. ARSl!NICO <lOlja&/11.) DENTRO 
DEL HATRAZ - DE - REACCldN QUE CONTIENE APROXUIADAIIENTE 'IUIIG 

DE BOROHIDRURO DE SODIO SÓLIDO FUE ABSORBIDO SOBRE UN 

FILTRO DE FIBRA DE VIDRIO • .!!'PRE6NADO COII SOlUCldN DE 
NITRATO DE PLATA ~L 201 DURANTE UN MINUTO, EL PAPEL 

SE PONE NEGRO Y NO SE OBSERVA ALGUNA EMISldN CUANDO SE 

INTRODUCE" A LA FLAMA, EL MISMO RESULTADO SE OBTIENE 

CUANDO SE INYECTA El. MISMO VOi.UNEN DE UNA SOI.UCldN iCIDA 
QUE NO CONTIENE ARSl!NICO, EL HIDRdGEIIO O EL DIIOIANO 

(B6 H6 ) GENERADOS EN EL SISTEMA REDUCEN CLARAMENTE EL 
NI TRATO DE PLATA, POR LO QUE ES NECESARIO INVESTIGAR 

EL USO DE UNA SOLUCldN DE BOROHIDRURO DE SODIO PARA VER 
SI ES POSIBLE IIEDUCIR LA CANTIDAD DE HIDRdaEIIO FOR== 

MADO DURANTE LA EVOLUCldN" DE UIU CANTIDAD ADECUADA DE 

ARSINA, DESPUl!S DE QUITAR DEL SISTIM EL AIRE CON UN 

FLUJO DE NITRd8EIIO (100 11./MIN) P01t 15 S. SE INYECTARON 

0,5 NL DE UNA SOI.UCldll ACIDA DE ARSl!NICO ClCIOR&/11.) AL 

MATRAZ DE REACCldN QUE CONTEll(A 5Nt. DE UNA SOLUCldN DE 

BOROHIDRURO DE SODIO AL 21. Y SE OBTUVO UNA MANCHA AIIARILLO 

CANARIO SOBRE EL FILTRO DE FIBRA DE VIDRIO SECO CIUE AL 
SER INTRODUCIDA A LA FLAIIA DA UNA ENISldN AZUL, 

5.J,1,5 EFECTO DEBIDO A LA CANTIDAD DE ARSENICO <21.34>, 

PARA ESTABLECER LA CAPACIDAD DE ABSOICldN DE LOS 

DISCOS DE FIBRA DE VIDRIO SE INYJCTARON DIFERENTES CANTIDADES 
DE ARSl!NICO CONTENIDOS EII 0,511. DE SOLUCldN ACIDA A UNA 

SOLUCIÓN DE BOROHIDRURO DE SODIO AL 21 Y SE ENCONTRÓ 

OUE PARA CANTIDADES MENORES DE 5NG DE ARSl!NICO LOS DISCOS 

SE PONEN NEGROS Y NO DAN EMISldN, EN LA FIGURA 5,7 SE 
MUESTRAN LOS PICOS OBTENIDOS PAIIA 100. 50. 25. 10 Y 5116 
-- ·-·-6-·•- w •- • ....... , • r;:_VIII H ll'lll'.lllrNTAAII LAS COIIRESPON-



Tuu 5.Vll VARIACIOIIH IN LA INTINSIDAD II lfHSldN 

DESPUCI DE LA ;11M11A Y SEIUIIDA INYICCldN IN 
LA IIIINA POICldN DI IOLUCldN DE llalll4 AL 21, 

Ndaeco de lntenaldad ele Valor MIiio Dafflac:16n at4ndar 
ln,a:ctaaa, atal6n ,.,, un 

l 3',31.».31 35 • :rr •. 31,27, 
2 15,8,17,13 25 Z7 

a&,31,29, 

TABLA 5,VIII ALTUIA DIL PICO COIIESPCINDIEIITE A DI-
FEtlENTES CANTIDADES DE ARSCIIICO, 

Caattdad de arlintco 100 50 25 10 5 ,,..., 
Alt11ra del ptco da laten-

etclad de •••t6n ,.,,. 1/J 'El •• 13 6 

S.J.l.& EFECTO DEBIDO A LA COIICENTRACION DE NITRATO DE PLATA 
(9. 21> 



NITRATO DE PLATA AFECTA LA FORMACldll DEL CONl'LEJO MARILLO. 
A CONCENTRACIONES IIIIIOIIES DIL 20I EL COLOR DEL FILTRO 
CMIIA A CAFt Y SI LA CONCINTIACldll AUIIINTA LA INTENSIDAD 
DE UIISldN TMllfN AUNNTA, POI LO TANTO. ES IECESARIO 
USAR UNA SOLUCldN DE NITRATO DE PLATA AL 20I, EN LA 
TABLA 5,IX Y EN LA FIIUAA 5,811 flUESTIAN ESTOS RESULTADOS, 

TAILA 5, IX RESPUESTA DI IIUSldll OITENIDA DE 10Ne DI -
AAStNICO USANDO DIFERENTES CANTIDADIS DE NITRATO DI -

PI.Atl SOIII LOS FILTROS, 

Concentract6n de nttrato 
de plata (1U. 

lntanatdad de emt•i6n (aY) 

5 

• 6 

10 

10 

5,J.1.7 EFECTO IIBIDO A OTROS PARAIIETROS, 

5.J,1.7.1 AGUA Y LUZ, 

aD _,rado 

14 15 

Los EFECTOS IUE PRODUCEN EL AGUA y LA LUZ sdLo SE 
HAN ESTUDIADO POI OISERVACldN VISUAL (9), CUANDO SE 
EMPLEAN DISCOS HNDOS, TRATADOS PREVIAMENTE CON ACIDO 
NÍTRICO 1 N. AGUA IIDESTILADA Y NITRATO DE PLATA AL 201, SÓLO 
SE OBTIENEN DISCOS NEGAOS CUANDO LA AASINA PASA A TAAVtS 
DE ELLOS, ESTO GUIZA SE DEIM A QUE EL AGUA DESCOMPONE 
EL COMPLEJO FORMANDO PLATA METALICA V ACIDO ARSENIOSO: 
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f11, S,6 IIIPUIITA OITIIIIDA 111 LA FLAIIA, DE LOS 
FILTROS DI FIIIIA DI VIDRIO TRATADOS COIU (A) 1111!'3 
1 1: (1) HIO 3 2 111 (c) IIIIOJlll LAVADO CON AGUA: • 
(D) Alfl03 AL 20I + AeH 3 IENERADO POR so,. DE As. 
LAS CONDICIONES EXPEIIINENTALES SON: 1,2 1/"IN Hz 
5,5 1/NIN 111: 110 IL/NIN 02 EN LA CAVIDAD: flOONN, 
CON UNA AIIIITUIIA ESPECTRAL DE 0,6111, 



l 
n 
t 
• n 

• t 30 
d 

• d 

d 
• 
• • ao t 
• t 
6 
n 

(aY) 

• 10 

• 

e 

o 30 O 30 O 

Tt•po (ti 

' 

30 o 30 O 

., 100,... ., ,:J,.. 
e) 25 JU 
,, 10 ~· ., 5,.. 

30 

F11. 5,7 P1co1 OITINIDOS USANDO DIFERENTES CANTIDADES 
DI ARlfNl~O, 



SECO, DESPUfl DE SH IUMIIIDO EN LA IGLUCldll • •ITIATO 
DE PLATA ~ 20I, SI OITIIH UIIA flAIICIIA MIARILLO CMAIIO, 

loa DIICOS 11 OIICUIICIN CUANDO •• EXPUIITOS A LA LUZ 
Y LA HdMDAD ArllOIFfllCA DEL LAIOIATOIIO EN MIIOS DE 
2 MINUTOS, 

SE HA INVESTIIAIIO LA POSIIILIDAD • UTILIZM LA NISIIA 
SOLUCldN DE IOROHIDIUIO DE SODIO PAIA VMIAI IIIYECCI.EI, 
PEIO SE DETERMINO QUI .O ES POSIILE MCEILO, POIIIUE µs 
LECTURAS DE EMISldN • s• IEPIODUCIM.H, Es •CEIAIIO 
UTILIZAR SIEMPRE LOS IESULTADOS OITHIIOI •IPllfl DE 
LA PRIMERA INYECCldll (FIi, 5,7), 

5,J,1,7,2 TEIIPERATIIIA, 

A TENPIIATUIAI • TAi EL CIIIIPLEJO SE DEICOIIPCa FOIIIIIIIIO 

OXIDO DE PLATA (1), PMA ELIIIIIAR EL EFECTO IDIDO A 

LA ALTA TEIIPHATIIU • LOS IASH IENERADOI H LA IUCCldll 
EXOT{INICA HTIE LA IOLUClda "IDA Y EL -OIIIDIIIIIO DE 
SODIO SOllll LA NIMCldll DEL COIIPLE.- -RILLO IOUE 
EL DISCO, SE Ul6 '* MIio DE HIEi.O PAIA EIHIM EL TUIO 
DE SECADO Y LOS UIH IUE PASEN A TIAvfS DE fL, 

5,J,1,7,J OTIAS VMIABLES, 

IIEs,uCs DE TONAi TODAS ESTAS PRECAUCIONES SE EFECTUARON 
7 HEDIDAS DE INYECCl•H CONSECUTIVAS EN SOLUCldl DE 
BOROHIDRUIO IECIEN PIIPAIADA Y SE OITUVO IIIIA DESVIACldN 
EITANDAI DE 81 PARA 50)68 DE AIIS{NICO, ESTA PIECISldN 
TAN UJA SE PUEDE ATIIIUII A OTRAS VARIABLES: LA INCONSISTEN
CIA DE LA FOINACldN DEL COMPLEJO ARSfNICO-PLATA SOIIE 
EL DISCO, VAIIACldN DE LA POSICldN DEL DISCO SOIRE LA 
CAVIDAD, TIE•o EITIE LA FOIMCldN DEL COIIPLEJO Y SU 
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CoMeMracttn ele ntttato a pla1a es, 
fll, 5,1 EPtCTO DI LA COIICINTIACldN DEL IITIATO DE 
PLATA SOIH LA INTENSIDAD DI INISldl DE 1~ DI As, 

5.J.1.1 IIITERFEIEIICIAS, 

SI ENCCIIITIO IUE VAIIOS CATIONES CONO EL Co (11), 
11 (11). Z1 (11). FE (111). B1 (111). CD (11). Cu (11) 

Y Al (1) 1•1DEN LA DITECCldl DE LA INTENSIDAD DE ENISldN, 
ESTAS INTEIFEIENCIAI FUERON ELININADAS POI UNA SOLUCldN 
VALORADA DE EDTA 0.0111 (22), 

Gr.os ELENENTOS CONO EL SE. TE, SN O S1 PUEDEN FOINAI 
HIDIUIOI AL HDUCIIIE CON IOIONIDRUIO DE SODIO Y DAR 
OIIIEN A INTERFERENCIAS ESPECTIALEi, 

,., .. 



fll, 5,9 CAVIDAD DE ACEIIO IIIOIIDAILE 
IIODIFICAIAI 1, M.U DE ACl!IIO INOII•• 
DAa.11 2, FIUIO DE FllltA DE VIDIIO • 
I ... EIUDA COIII Aal031 J, LLAVE DE , •• 

SO DE DOaE VfA1 11, ANILLO MT .. ICO • 
EN 0, 



5,4 CONCLUSIONES, 

LA TleCIIICA flECA NA .... TIADO 111 ADICUADA PAIA 1.A 
DETIINIIIACldll DIL AIITIIIDIIIO 111 COIICIIITIACIOIII M VAII 
DE 2 A 30 IHCIIGIIAMI• Mallll EITOI LfNITII PUIDIII 111 

.. JOIADOS AL IIIVIITIIAII MI NTM.LAIMIIITI TIIOI LOI PACTO
IES QUI INTEIVIE.11111 ILLA, 

EII EL CASO NL MlflllCO TMIIIIII II IICOIIIIIIIA UIIA 
IIIVESTIIACldll DITAI.LADA TAIITO 111 IL UIO .• LA CAVIDAD 
CONO III EL SISTEMA DI VOL.ATILIZACldll, 

CONO LA IEACCldll II EPICTdA PIIMIO DI LA dMIA 
DEL POITAPILTIOI Y LUIIO IL DIICO El TIAIIIPIIIDO A LA 
CAVIDAD IECA. a COIIPLIJO • 11 IIUEDI DESCCIINIIII • POCO 
POI I.A LUZI PAIA IVITM IITO, 11 PUIDEII IMCII PAIAI LOS 
IASH DE IIACCldll DIIIICTAIIIIITI A UII FILTIO COLOCADO 
El LA CAVIDAD <19), PMA LOIIAI IITt OIJtTIVO 11, .. IUEIA 
(9) PROPONE LA CAVIDAD IIDITIAIA 111 LA FIIUIA 5,9, ESTA 
CAVIDAD ESTA COLOCADA AL PIIIAI. DE UII TOIIIILLO Ai.LEII Y 
ESTA ADAPTADA COII UII TUIO LATIIAL IUE PEIIIITE LA ENTIADA 
DI AISfllA Y OXflEIIO POI .. DIO DE UIIA VALVULA DE DOS PASOS, 
EL PILTIO El IOITENIDO PCltl .. DIO DE UN DISCO·IIALLA DE 
ACEIO IIIOXIDAILE DIL IIIIIIO DIMETRO QUE LA CAVIDAD (S..,.), 

SI PUEDE NODIPICAI EL SISTEMA DE VOLATILIZACldll PAIA 
EVITAR IUE EL NIDIOIEIIO LLEGUE AL COMPLEJO DE AISflllCO 
•PLATA COLOCAIIDO UIIA TRAMPA DE IIITIO&EIIO LflUIDO ENTRE 
EL TUIO DE SECADO Y LA CAVIDAD IUE CONTIENE EL DISCO 
DE FIIRA DE VIDIIO, 

S1 SE RIALIZAII ESTAS ADAPTACIONES AL SISTEMA, SE 
PUEDE 11:JORAR LA SENIIIILIDAD DE 516 A 0,~ DE ARSfNICO, 

.... 



6.0 CON'UESTOS OR6AIIOF0SFOIICOS. HALOGENAOOS Y CARBONILICOS. 

6.1 IIETERNINACION DE COflPUESTOS ORGAIIOFOSFORICOS, 

~.1.1 INTRODUCCION. 

LAS LINEAS DE RESONANCIA ATdNICA PRIIICIPALIS DEL 
FÓSFORO SE ENCUENT~AN A 177.5 Y 213.6 MI PIIO IIO ES 
POSIIILE DETERMINAR TAL.ES LfNIAS PORM HAY UNA AISOIICIÓN 
DE ESAS LONGITUDES DE ONDA l'OR LOS &ASES DE LA FLANA 

Y POR EL AIRE DEL AMIIENTI CIUI HACE UIPOSIILI DETIIUIINAR 
ESTE ELEMENTO SENSIILIIIINTI POlt IIIISldN ATdNICA O POR 
LO DIFERENTES TIPOS DI ESPICTIIOFOTOMETR{A DI FUM, los 
~TODOS MS RECIENTES DE FOTOflETllfA DI FLMA (18), PAIIA 

LA DETEIIMINAClclN DI FÓSFORO, SE IASAII 111 LA MEDIDA DE 
un SI dll CIUE PIIODUCI LA NDL.iCULA DE HP0 FOIMDA 111 UNA 
PLANA FR{A RICA 111 NllllldllllO, A 521 IIM, DI ESTA FOllflA 

SE HAii DETERMINADO PARTES l'OR IILLOII DE CONPUESTOS DE 
FÓSFORO .,,,neos E IIIORGMICOS POII ATOMIZACldll DE NUESTRAS 

LfCIUIDAS EN LA PLANA. 

SINILT ... IAIIIIITI SE HAN DESAIIIOLLADO DETECTORES ESP~cfFI• 
COS DE CRONATOIIAF {A DE GASES PAIIA ESTOS COMPUESTOS USADOS 
EN LA EMISldN DE HPO. AIJNGUE LA EMISIÓN VERDE CARACTIRfSTICA 
HA SIDO OBSERVADA POR MS DE UN SIGLO, FUE HASTA 1936 
CUANDO SE DETEIININd POI PRIMERA VEZ QUE LA FUENTE DE 
LA ENISldN ES UNA ESPECIE EMISORA HPO, ESTA ENISION 
HA SIDO DETECTADA DENTRO DE LA CAVIDAD fECA CUANDO SE 
INTRODUCE EII UNA FLAMA DE HIDR0GEIIO•NITR0GENO (8), 

6.1.2 PARTE EXPERll€NTAL, 

6.1,2.1 REACTIVOS. 

los COMPUESTOS OIGANOFOSFORICOS USADOS SE ENCUENTRAN 



ENLUTADOS EN LA TAILA 6.V SE DHE PltEPARAlt UNA SOLUCldl 
VALORADA QUE CONTIIGA 1 000 PPN DE FdSFORO PARA CADA 
CONPUESTOi LOS DISOLVENTES USADOS SOi: ETANOL, PAltA COIIPUES• 
TOI ALIFATICOS, IEICEIO, PARA CONPUESTOS AIIOMTICOS, 
Y METIL ISOBUTIL CETOIA ("181() PAltA CUALIUIElt COIIPUESTO, 
EXCEPTUANDO LA NICOTINMIDA ADHIDA DIIIUCl.EOTIDO (IAD) 
QUE sdlo SE DISUELVE EN AGUA, TODAS LAS DETEltNIIACIOIIES 
CON MEZCLAS FUlltON ltEALIZADAS EN SOLUCIONES ITAlldLICAS, 
LAS SOLUCIONES QUE CONTIENEN UNA IAJA CONCEITIACldN DE 
FdSFORO SE PREPARAN NACIENDO LAS DILUCIONES NICISQIAI, 

6,1,2,2 PROCEDIMIENTO GENERAL, 

EL APARATO USADO ES EL ESPICTIOFOTNTltO DE AISORCldN 
AT6"1CA EvANS ELECTIOSELEIIUN REPORTADO POlt IILCNII ET 
AL (18), 

SE INYECTA A LA CAVIDAD UNA ALfCUOTA DE SjlL DE SOLUCldN 
VALORADA DE FdSFORO, YA SEA SOLO O EN UNA MEZCLA, Y SE 
EVAPORA EL DISOLVENTE POI MEDIO DE UN FLUJO DE IITRdGENO 
Y AIRE SOBRE.LA CAIEZA DEL NECHERO POI UN TIENPO DETERMINADO 
EN FUNCldN DE l!STE, DEs,ul!s SE ABRI EL FLUJO DE HIDII§, 
&ENO Y SE ENCIENDE LA FLANA, SE REGISTRA LA INTENSIDAD 
DE ENISldN, ASf CONO LA ALTURA DEL PICO OBTENIDO EN EL 
ESPECTRO (10NV EN LA ESCALA DE DEFECCldN LLENA), EL 
FLUJO dPTINO DE LOS GASES ES DE 5,3 1/NIN PARA EL HIDRdGENO, 
4,11/NIN PARA EL NITRdGEIO Y DE 6,2 1/NIN PARA EL AIRE, 

EL HIDRdaEIO SE INTERRUMPE DESPUl!S DE 30 $, O SEA 
DESPUl!S QUE LA ENISldN HA CESADO, DEJANDO EL AIRE Y EL 
NITRdGENO Y AGREGANDO AIRE FRfO PARA ENFRIAR LA CAVIDAD 
DURANTE 3 NIN, REPETIR ESTE PROCEDIMIENTO PARA CADA 
NUESTRA INYECTADA, 



6,1,J OPTIRIZACION DE LOS PMAIIETROS MITICOS, 

6,1,J,1 COflPOSICION DE LA FLMA, 

PARA ESTUDIAI IL IPICTO DIIIDO A U CONPOIICldN DI 
LA FLAMA SOIRE LA ENISldN DE IIPO, H VARIO U VILOCIDAD 
DE FLUJO DE LOS GASES CCNISTITUYEIITEI, EN CADA DITEIIIIIIIACldN 
SE INVICTO DENTIIO DI LA CAYIDAD UU M.ICUOTA DI \41L DE 
UNA SOLUCldN DE TII •ll•IUTILO (CONTEIIIEIIDO 20PPII DI F0SFOIIO) 
EN ETANOL, EL DIIOLVIIITE SI DEJA EVAPOIAI IIIIAIITE 10 
1 Y IE IIHISTRA LA IIITENIIDAD DE ENISIOII, EN LAS TAILAS 
6, I Y 6, 11 SE ENCUEIITIAN LOS IEIUL TADOS OITEIIIDOS, LA 
CCIMPOSICION DE FLUJO dPTIM EIICOIITIADA ES DE 11,l 1/NIN 
DE NITROGINO, 5,J 1/NIN DE HIIMIOIEIIO Y 6,2 1/NIN DI AIRE, 

6,1,J,2 POSICION DE LA CAVIDAD EN LA FLAM, 

LA CAVIDAD ES COLOCADA A 7• DEIAJO DE LA IIOIIIZONTAL 
Y U IIITIIODUCE 91111 DEIITIIO DE LA FLAMA (T AILA 6, 111) Y 
A 25111 IOIIIE EL NECNIIIO <T AILA 6, IV), PAIIA OITENH LAS 
CONDICIONES OPTIMS DI TIAIAJO, PAIA MEZCLAS DE CClllflUESTOS 
OIIIANOFOSFOIIICOI H COLOCA LA CAVIDAD A J0M SONE EL 
IIECMHO, POIIDUE ESTO PIIOPOltCIONA UNA MEJOR RESOLUCIÓN 
AUNCIUE DISMINUYA UII POCO LA SEIISIIILIDAD, 



o.o 
2,8 ,.1 
5.5 

f11, 6,1 CAVIDAD 1•11ADA CON AIUA, LA CAVIDAD 
TIENE 5NI DI l'IIOFUIDIDAD Y S... DI DI ... TRO, 

TABLA 6.1 Enc,o DI LOI PLUJOS DI HIDIOIINO v 
IUTIOIENO SOUI LOS l'ICOS DI INTENSIDAD DI • 
ENISldN l'AIIA IL POSPATO DI Tll•N•IUTILO (AIIE 
• 5,, 1/NIII IISUI.TADOI EN NY), 

2,0 

2,5 
5,3 
e.o ,.3 

3,5 5,3 7,0 

3,0 
13,3 
18,3 
2',0 

,.3 
ao.o 
31,0 
21,5 

13,0 
22,0 
3,8 
0,3 

9,0 

, .. 
10,3 
o.o 
o.o 



TABLA 6,[[ EFECTO DEL FLUJO DE AIRE SOBRE EL PICO 
DE INTENSIDAD DE EMISldN PARA EL FOSFATO DE TRl•N 
•BUTILO, (flz•S,, 1/MINI Hz• 5,3 1/NIN), 

Fhajo de atn 11/mtn) 
lnten•tdad (mVI 

o.o 3.0 
o.o o.o 

,.o 
1.0 

6.1,3.3 EFECTO DE LA EVAPORACIOII DEL DISC1LVE11E. 

,s . s., 5.2 7.0 
15,0 a.8 Jo.125.G 

SE ESTUDIO PRIMERO LA VAIIACldl DI LA RIIPUEITA DE 
EMISIÓN CON RESPECTO M. TIIMPO UTILIZADO PARA EVAPORAR 
EL DISOLVENTE EN CAVIDAIIIS DI M.UNl•IO Y DE ACERO INOXIDABLE, 
EN LA FIGURA 6,2 SI MUISTIIA CCIIIO. VAlfA LA INTENSIDAD 
Y EL T11 CON REIPICTO M. TIEMPO DI EVAPOIIACION DEL DISOLVENTE 
PARA FOSFITO DI TIIIMETILO EN 111. Y ETAIIOL, $1 NO SE 
EVAPORA EL DISOLVENTE. LA ENISldel DEL COMPUESTO SE VE 
INHIBIDA, LA INTENSIDAD DE EMISIÓN MXIMA DEL HP0 SE 
OBTIENE, DESPUO DE EVAPOIIAII EL DISOLVENTE. EN AMIAS 
CAVIDADES, POR 20 S PARA EL 1118K Y 10 S PARA EL ETANOL 
O BENCENO, 

LA MAYOR SENSIBILIDAD SE OBTIENE CON ETANOL COMO 
DISOLVENTE Y UTILIZANDO UNA CAVIDAD DE ALUMINIO, 
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n 
t 

• 20 (2) 
n 

ik: 
5 

~ • l ' • (1) 
el 

\a • r 10 

~ el 3 • l ,., 
el 

1 

• (2) • o • • t o (1) 

• l 
y 10 20 30 '° 10 a, 30 '° • • l Tiempo ele rva,or.ct6n Ttaapode w-,.act6n. • 

l ( . ) ,., 
6 
n F1a. 6,2 EFECTO DIL Tll"'O DI lYAPOIACIOel DIL • 

DISOI.YEIITE SOIRE LA ERISIO. DIL ,01,1TO DI TII•• 
•TILO lll (•) 11181( Y<•> lTAIIOI. (0,25,al P) EN: • 
UNA CAVIDAD DE ACEIIO UIOXIIMILI Y (2) lll UU CA• 
YIDAD DI ALUIIIIIIO, 

6.1.J., CALIBRACIOI. 

lAI tl"ICAI DE CALl•ACtdll IE PltlPARAII PMA TODOS 
LOI CONPUHTOI IIIYHTIUDOIIES, IAJO LAS CODICIONH dPTIRAI 
OITEIIIDAS ,... IL ,os,no DE TIUIETILO EII SOLUCIONES 
DE lTAIICIL, •IICIIIO Y IIJBIC, USANDO LOS TIEll'OS DE EYAPORACldll 
YA INDICADOS, 

Los IIESULTADOI OITEIIIDOS ESTA RESURIDOI EII u TABLA 
6,Y, DONDE LA ll11SIIILIDAD ESTA DADA POR LA PlNDIEIITE 
DE LAS 6RÚICAI DI CALIIRACIOft, LAS GIIAFICAS DE ALTURA 
DE PICO COIITH COIICEIITRACIOII DE FdSFORO SON LINEALES 
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,a1a CADA CWUIITO PAIA AL MIOI UII OIDEI DE MIIITUDI 
IN LA ,aaulA 6,3 11 DA1 ALIUIIAI ll#ICAS • C&IIIACldl, 
EL ,.OCIDINIIITO DIICIITO l'UIN 111 USADO PAIA DETIININAI 
LOI CCINPUHTOS IÜ SINIIILII 11 EL IIITEIVAl.0 DE 0,5 A 
10,PN DI PdlFOIO Y LOI MIOS SENSIIL.IS El EL IAIIIO DE 
5 A 200PPN, 

Altura 
del 

pico 

10••• 
Cuttdad .. ,..,_ ,,.., 

fll, 6,3 61.,ICAI N CALIIIACldl PAIA: (1) TIIIPE• 
NILPOIPIIIAI (2) POIPATO N Tll•fl•IUTILOI (3) Olf· 
DO DE TIIPIENILPOIPINAI (-) POIFITO DE TIIPENILO, 
, (5) POIPATO II TIIIETILO, SE usd UNA CAVIDAD DE 
AI.UNINIO, 

6,1., DISCUSIOII, 

LA TAII.A 6,Y NUISTIA QUE LA IES,UESTA DE EMISIÓN 
El IIECA ,AIA CONl'UESTOI OIGANOFOSFÓIICOS DEPENDE DE LA 
IATUIALEZA DEL CONPUHTO, DEL DISOLVENTE Y DEL MATERIAL 
DE LA CAVIDAD UTILIZADOS, EN LA IIAYOR(A DE LOS CASOS 



SE OBTIENE UNA flEJOI SENSIBILIDAD EN ETANOL O BENCENO 
QUE EN RIBIC, Y CON UNA CAVIDAD DE ALUMINIO CIUE CON UNA 

DE ACERO INOXIDAM.E, 

EL ORDEN DE SENSIIILIDAD IIILATIVA A LOS DIFERENTES 
GRUPOS DE COMPUESTOS, TANTO EN UNA CAVIDAD DE ALllfllNIO 
CONO EN UNA DE ACERO, UNHALNENTE ES: FOSFINA ~ dXIDO 
DE FOSF INA ::,. FOSF ITO > FOSFATO, O SEA CIUE LA SEUIIIL IDAD 
AUMENTA CUANDO DISMINUYE EL CONTENIDO DE OX(MNO EN EL 
COMPUESTO, PROIAILENENTE ESTO SEA UNA CONSECUEICIA DEL 
ENLACE FORMADO ENTIIE EL FdSFORO Y EL OxflHO (P•O ~ llf0 
KCALINOLI P-0~95 KCALINOL), UNA FLAMA CON UN CONTENIDO 
BAJO DE HIDRÓGENO TIENE DIFICULTADES PARA ROflPER ESTOS 
ENLACES, DE TAL FORNA QUE UN CONl'UHTO CON MS DE UN 
ATONO DE OXIGENO UNIDO AL FdSFORO ES MS DIFICIL DE CONVERTIR 
A SU ESPECIE ll'O CIUE AQUELLOS CIUE NO CONTIENEN ATOflOS 
DE OXIGENO O QUI SCILO CONTIENEN UNO, 111 ENLACE P•C ES 
NUCHO MS DEBIL (63 KCALINOL) Y DQR ESTO, ES MUCHO 

MS FACIL RONPERLO PARA FORNAII LAS NCL!CULAS 11! HPO, 

EN LA TAILA 6,Y SE NUESTRA QUE HAY UNA PEQUEIIA DIFEREN• 
CIA DE SENSIIILIDADH CUANDO SE USA :TMOL (P, E, 78. 
SºC) O RIBIC (P, E, 119ºC) CONO DISOLVENTE DE COIIPUESTOS 
COII UN PUNTO DE HULLICldN MAYOR O MENOR QUE LOS DE ESTOS; 
EN EL CASO DE TEIIER UN COMPUESTO CON UN PUNTO DE HULLICldN 
MENOR QUE EL DEL DISOLVENTE, AL EVAPORARSE ESTE, SE PUEDE 
EVAPORAR TMll'N ALGO DEL DISOLVENTE, DISMINUYENDO ASÍ 
LA SENSIIILIDAD DEL COMPUESTO, AUNQUE LA TRIFENILFOSFINA 
ES UNA EXCEPCldN A ESTA REGLA, EN TODOS LOS CASOS SE 
PUEDE OBTENER UNA EMISIÓN RAPIDA Y MAYOR EN UNA CAVIDAD 
DE ALUMINIO QUE EN UNA DE ACERO, CON FACTORES QUE AUMENTAN 
EL PICO DESPu,s DE LA EVAPORACIÓN DEL DISOLVENTE, DE 
APROXIMADAMENTE 3 VECES PARA LA TRI-N-BUTIL FOSFINA A 
NAS DE 20 VECES PARA EL FOSFATO DE TRI-N-BUTILO, ESTO 
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INDICA CIUI LA CAVIDAD DI ALUMINIO SE CALIENTA "'S R.,IDO 
OUI UNA CAVIDAD DI ACIRO DI IIICNTICAS DIIIENSIONH CONO 
RESULTADO DE LA IIIAYOR CONDUCTIVIDAD DIL ALUIIINIO Y DE 
LA MAYOR DHSIDAD DIL ACIRO, f&. LIIIITE "'S PEOUElo El 
DE 0,1 PPM Y SI OITIINI PARA EL POIFORO CONO TRIFEIIILFOIFIIIA, 
TRI-N-IUTIL FOSFATO, AUIIIIUE LA IEIIIIIILIDAD DE HTI CONPUEI
TO DIFIERE, LA DEIVIACldN EITAIIDAR RELATIVA El DI 2 
A 31 (10 RISUL TADOI) PARA TODOI LOI CONPUEITOI INVHTIIADOS 
EN EL INTERVALO DI 10 A lSN, 

TABLA 6,111 EPECTO DI LA POIICldN NORIZOIITAI. DI U 
CAVIDAD SOIRE EL PICO DI IIITEIIIIDAD DE Ellllldll PAIIA 
EL FOSFATO DI TRl-ll•IUTILO (DIAII, dPTUIO DI LA FU• 
NA• 18M, A 251111 IOIII EL IIICNIRO), 

dl1tancla dentro de la na.. 
con n1pecto al ftlo atertar 3,0 ,_, 

lnten1ldad Cal) 19,0 
'• ,., 2,5 
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32,0 
2,5 

,.o 12.0 15.0 

a.o 31.0 ».o 
2,5 2.0 2,0 



TAILA 6,IY EFECTO De LA DISTANCIA ENTRE LA CAVIDAD 

Y EL IIECNERO SOUE EL PICO DE INTENSIDAD DE ENISldN 
PARA EL fDlfATO DE TRl•N•IUTILO, (EN LA FLAMA dP• 
TINA, CON UNA CAVIDM 9M DENTRO DE LA PLANA), 

Dlttancta (m11) 
lnten•tdad (mVl 

TID (•) 

TAILA 6.Y 

Coapunto 

Foafato de tnadllo 
Foafato de trtatllo 

15,0 2IO,O 25,0 30,0 35.0 '°·º 1,5 19,5 3',0 31,0 21.0 17.0 

2.0 2.0 2.5 2.5 2.5 2.5 

E,nsadN DeL lltO PMA VAIIIOS COMPUESTOS 

•tAIIOFOIFdllCOS, 
Cavtdad di acero Cawtdad di Al 

,.1. Sote. en Sol• en •t-1 Soluct.n 
,•c:1 11111 (e) o benceno lb) ....... 

T Seut- T :leutbtl! T• ":f' 
(~ lttltdad ,:, dad. 1 

(aY/ppal ,raV/ppal <•> (aV/ 

197,2 ,.o o.oz 4,0e 0.01 2.0 0.06 
21,;o ,.5 0.01 4.0e o;.oz 2.0 0.26 

Foafato de trt-n-lMttlo •• O 5.0 o.OI 4,5e O.OI 2.5 1.63 
Foafato de trtfnllo 2'5,D 13 o.oz 12,b 0.03 5.0 0.22 
Foafato de trttoltl · zu.o 13 o.oz 13,b 0.03 a.o 0.12 
•oafato de clt-(2-etll-
llextl) 14 0.01 13,5b o.oz 11 0.16 
Foallto de trtMtllo 111.2 ,.o 0.01 ,.ae 0.25 2.0 0.30 
Dtetll foiftto 87,0 ,.o 0.119 ,.0e 0.25 2.0 0,36 
Foaflto de trtfenllo 360.0 ,.o 0.2IO 4,0b 0,17 3.0 0.34 
Trt-n-butllfo1flna 236.0 ,.o 0.'3 3.0e 0.64 2.5 1.82 
Trtfentlfoaflna m.o 4,5 0.13 4.0b 0.39 2.5 2.92 
Oxtdo de trtfnn-
fo•flna 360.0 1.0 0.15 6.5b 0.16 5.0 1.12 
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TAMlltN SE RIALIZd U11 ESTUDIO PRELINIIAR DE LA RESPUESTA 
DEL IIAD EN fECA Y II IIICOIITltd IUE UIIA SOLUCldll ACUOSA 
DE tL, COIITIIIEIDO 500 PM DI FdS,OIO, DA UIA INTENSIDAD 
DE ENISldN DI 2 NV Y UN Ta DI 20 S EN UNA CAVIDAD DE 
ACERO INOXIDAILE, LA RJIPUESTA TAN POIRE SE PUEDE IELACIDNAI 
DIRECTAMENTE CON EL VALOR TAN ALTO DI \i Y CON LA RESISTENCIA 
DEL NAO AL ROflPINIENTO 'fCINICO, 

6.1,11,l EFECTO DEBIDO AL EIFRIMIEIITO DE LA CAVIDAD, 

SALET (9. 23) FUE EL PU .. RO EN OIIEIVAI UII AUNENTO 
El LA ENISldN m UN CCIIIIUIITO, EN ESTE CASO HPO, EN UNA 
FLAIIA DE DIFUSICIN DE NllllldllNO, CUANDO SE ENCUENTRA CERCA 
DE UNA SUPERFICIE FRIA INTltODUCIDA A LA FLAMA. DESPuts 
SE tM CONFIRNADO Y APLICADO AIIAlfTICAIIENTE, Asf SE 1111/ESTIGd 

M EFECTO PRODUCE ENPIIAR LA CAVIDAD DE ALIIIINIO CON 
AGUA, SOIRE LA ENISldN DE LOS 12 CONPUESTOS OIIGANOFOSFOIICOS 
ENLISTADOS EN LA lAII.A 6,V, EN LA FIIURA 6,1 SE OISEltVA 
UNA SECCldN CRUZADA DE LA CAVIDAD DE ALUMllll,P ENFRIADA 
CON AIUA, EN LAS FIIUIAS 6,11 Y 6,5 SE MUESTRAN LOS EFECTOS 
DE LA VELOCIDAD DI FLUJO DEL AGUA Y LA COIISIGUIENTE DISNINU• 
CldN DI LA TEll'EIATUIA DE LA SUPEIIFICIE DE U CAVIDAD 
SOIIE LA ENISldN CARACTERÍSTICA DE ALGUNOS CONPUESTOS, 

LA FIIUIIA 6,5 NUESTIA IIE LAS ENISdNES DE ll'O DEL FOSFATO DE 
TRIMETILO, FOSFITO DE TRIFENILO, FOSFITO DE TRIMETILO SE VEN -

MleffADU Pal .. ENFRIAMIENTO EXTERNO Y 11E U INTENSIIW> 1E ENISldN 
PUNANECE CUflSTANTE CUANDO EL FLUJO DE AGUA ES MAYOR 
DE 5"-/S, CUANDO SE ENFRIA LA CAVIDAD TAMlltN AUMENTA 
EL Tm, EN EL CASO DEL FOSFITO DE DIETILO SE OBSERVA 
UN AUMENTO DE LA ENISldN CUANDO EL ENFRIAMIENTO ES MODERADO, 
PERO SI ESTE AUMENTA, ENTONCES DISMINUYE LA EMISIÓN, 

Los RESULTADOS OBTENIDOS PARA FOSFATO DE TRITOLIL, FOS-
FATO DE TRIFENILO, FOSFATO DE Dl•(2·ETILHEXILO), FOSFATO 
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DE TRI-N-IUTILO, 1111PIWIL POSFINA Y OXIDO DI TRIFENILFOSFINA 
(FIi, 6,5) IIIHTRM CIUI LA INTENSIDAD DE ENISldll DI ESTOS 
CClf!PUESTOS DISNINUYE Y EVENTUALNENTE SE EXTINGUE SI AUMENTA 
EL INFRIANIINTO DI LA CAVIDAD, 

EN IINÍRAL LOS c•u11T01 CIUE IIIESTIAN III AUNENTO 
EN SU EMIS10N SON AQUELLOS QUI TIENEN UN PUNTO DI IIULLICIÓN 
BAJO, Y LOS QUE SUPREN UNA SUPRESIOII SDII LOS CIUE TIENEN 
UN PUNTO DI EIULLIC I dll AL TOI PHO AUNQUE IL FOIF ITO -
DI TIIFENILO TIENE UN PUNTO. DI IIULLICION ALTO IU ENISldN 
AUll!NTA CON EL INPRIMIENTO, ESTO IIIHTH CIUI 1111A CAVIDAD 
INPRIADA NO ES CAPAZ DE VOUTILIZAI LAS -ITRAS CIUE 
NO DAN l!NISldll, PARA COIIPIIMR ESTO, 1E IIIIIOVld IL AIUA 
FAfA DESPUfS DE CIIRIIII 1111 CCINPUHTO NENOS VOLiTIL (FOSFATO 
DI TIITOLIL O DI Dl-(2-ITIL .. IILO)) Y AUNQUE IIO SI OISEIIVA 
IIIA ENISIOII BAJO LAS CONDICIONES DI EIIFRIMIEIITO, LA 
ENISION APARECE CUANDO IL IIIPIIADOI ES IENOVIDO, 

SE PUEDE UIAI 111A CAVIDAD EIIFIIIADA COII AIUA PARA 
MINIIITAR LA IEIISIIILIDAD, DI 2 A 6 VECES, PARA LOS CCINPUHTOS 
DESCRITOS MITIIIIIRNIIITI, IAJO ESTAS COIIDICIOIIIS LAS 
llblCAS DE CALINACIOII PEIIIWIECIEN LINEALES, 
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'° 
Altura 

del • pico 

• 
o 
6 

r. ' ,., o 
11 ,,s, 7 

Ye._.... del ft•Jo de .... Cal/el 
f 11, 6,4 EPICTO NL .......... .,.º C011 M1A - u 
RESPUESTA IECA CAIACTllflTICA Ns (1) PWATO • •• 
TRUIITILO (100,Pfl P>z (2) FOIPITO • TIIMTIU (20 
PPII P): (3) POll'ATO II TIIITILO (25 PPt1 Ph C.) PII 

·FITO DI DIETILO (12PPII P): (5) FOSPATO II TIIPDIU 
<20PPII P>, 



'° 
Altura 

del • pico 

• •• 
o 

' a a , s , 

'· 4 

( ., o 
11 ,,,, 7 
........ 1111 lllljode .... ,..,., 
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RESPUESTA IIECA CMACTllflTICA •1 (1) ••a'N • •• 
TRINlTILO <100.M Ph (2) FOSIITO • TIIMTII.O (20 
PPI, P): (3) POIPA'N II TIIITll,O (25 ,... P>s ") POJ 
,rro DE DIETILO (12,,11 P>: (5) FOSl'ATO II TIIPUII.O 

(20PM ,,. 
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F11. &.s Enm -. ••••11no • - - u 
IIIMITA IICA CAIACftlflTICA •s (1) ••A10 • •• 
TIIT&IL. (58fM P)1 (2) P-A10 • 111,a1L.O (SO,,.. 
P)1 (J) POIPA10 • 11•(2-tTIL.IIL.O) (llltPM P), (') 

POll'ATO.m 111-W-IUTILO (5"11 P) (5) TIIPl•IL •••· 
U (S,N ·p>, (1) dlllO m TIIPIIILPOll'IU (IJD "" P), 

• 
Al18n 4al 

pico • • 

• 
• 

O 10 ID ,...,. , •• 

f11, 6,6 IIIPUHTA D IIECA PMA •A MICLA N FOSFATO 
DE TIIMTILO (100 PN PI '• • 2,0 s). 'I FOSFATO N TI! 
FHILO (60 PN P: Ta • 7 ,0 S), 
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20 20 • 
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O 10 at 3D O 10 a 31 O 10 a 
T&lapo Cal 1-,. Ce, '1-,. Ce, 

f11, 6,7 EPICTO DIL ENf•IMIINTO COII..,. 11111 U 
···- .. IPUHTA IICA DI UU IIIZCLA DI POIPATO DI Tll"I 

TILO <100 ffll P) • POIPATO DI TIIPllll,O (50 ffll P) 
Y Dl•(2•!TIL.XIL) POlfATO (50 ""P): (a) SIi • 
PLUJO DI AIUAI (1) PLUJO DI MUA • l IIL/11 (e) 

PLUJO DI MU• lOIL/1, 

., 
fO' 

Altva 
del .. 

,seo 

ao 

O 20 ,> (O 

Tilapo (11 

F11, 6,8 E11111dll DE NPO OBTENIDA DE UNA IIEZCLA DE 
POSFATO DE TIIPENILO Y Dl·(2•ETILHEXIL) FOSFATO•• 

CUMDO SE DETIENE EL FLUJO DE AGUA, . 
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6.1.5 DETER"INACION DE IIEZCLAS DE caUESTOS ORGAIIOFOSFORICOS. 

SE PUEDE LOIIAI LA RESOLUCldN CONPLETA DE CIERTAS 
MEZCLAS DE CCIIIPUHTOS ORIMCIFOSPOltlCOS UTILIZANDO 1111A 
CAVIDAD DE ALUMINIO. I.A PIMA 6.6 NUHTIIA LOS PICOS 
IHUEL TOS PARA UNA MEZCLA DE POIPATO DE TIIINETILO (T8 • 

2.0 s) Y DE Dl•(kTIL .. XIL) POSPATO (• • 11.5 a) Y IE 
OISERVA LA RESOLUCldN • MIOS PICOI, TMIICN IE PUEDE 
RESOLVER UNA LIIIZCLA DE FOIPATO DE TRINETILO (T8 • 2,0s) 
Y FOSFATO DE TIITOLIL (fw • 9.0 s) O FOSFATO • TIIIFENILO 
CTN•'7,0 s) AUNQUE IN 1111 CA1D MY 11a LIRIA SOIHPCIIICICIN DI UII 
PICOS, lSTE RESULTADO IUICA IUI 1111 HAIEI 111A DIFERENCIA 
DE T 18 DE 5.0 S PARA PONI IIIOLVII PICOS DE IWIOIIIANOS 
DE CONPUESTOS ORUIIOPOIFdRICOS. CUANDO LOS COMPUESTOS 
INVESTIGADOS TIEMN UN VALOR DE la ALTO, ES MCHAIIO IUE 
NAVA UNA DlFERIIICIA DE Ta MYOR DE 11.5 S PAIA RESOLVER 
IATISFACTOIIMllffl LOI PICOII UNA MEZCLA DE FOSFATO DE 
TIIIFENILO (fa • 7 .01) Y POIPATO DI D1·(2·ETILMEXILO) (• 
• 11,5 S) NUEITIA UNA PONE IIIOLUCICIN1 SIN EIIIAIIIO LA 
FIIUIIA 6.7A NUEITIA IUI CUAIIDO ESTA PRESENTE EL FOSFATO 
DE TIIINETILO SE IHUILVEN PAICIALNENTE LOS OTROS DOS CONPUES• 
TOS. 

CUANDO SE IESUILYEN LOS PICOS NO HAY PROBLEMS DE 
QUE LA AL TURA DE UN PICO INTERFIERA CON LA DE OTIIOS CONPUES· 
TOS, Y LAS aAF1cas DE CALIIRACION COINCIDEN CON LAS 

OBTENIDAS PARA CONPUESTOS INDIVIDUALES, 

CUANDO NO IS POSIBLE RESOLVER ALGUNA DE ESTAS IEZCLAS 
EN UNA CAVIDAD IIOIINAL DE ALUNINIO, SE PUEDE UTILIZAR 
UNA CAVIDAD ENFRIADA CON AIUA, 

LA Fl&URA 6,7 NUESTIA EL CANBIO EN LOS PERFILES DE 
ENISldN PARA UNA NEZCLA DE FOSFATO DE TltlNETILO, FOSFATO 



DE TRIFENILO Y Dl•(2•ETILltlXIL) FOIPATO CUANDO AUIIENTA 

EL FLUJO DE AGUA OISEIVAIDOSE tMlllfl IIUE LA IESPUESTA 
DEL FOSFATO DE TIIIIETILO AINIIITA, NIEITIAS IIUE U DE LOS 
OTROS DOS CClfllUESTOS DIINIIUYE ltASTA DESAPAIECEI CUANDO 
EL FLUJO ls DE 10.../s, 

CUANDO SE lltTHIUNPE ESTE FLUJO DE MUA SI WILVEN 
A OITENEI LOS PICOS DE LOS OTltOS COIIIUESTOS, AUltlUI *º 
El FORM PARCIM. (FIi, 6,1), ESTOS PICOS APAIIICElt 9IUY NIPLIOS 

DEBIDO AL AIUA DI Elll'IIMIEIITO PnSEITE, GUE AUIIIIUE ltO FLUYA, 
SE DEJA SEIITII EII LA CWIA DE 1•11MIEITO, lo ltAY IIITERFE•• 
RENCIA DE LOS CCIIIPUESTOI MIOS va.ATILES SOlaE LA RESPUESTA· 

DEL FOSFATO DE TIIIIETILO, 

6,2 DETERIIINACION E COll'UESTOS HM.o&EIWIOS, 

6,2,1 IITRODUCCIOI, 

SE lfA OBSERVADO REPETIDMEITE OUE CUANDO SE INTRODUCEN 
MANDES CAITIDAIIES DI MLOIIIIOI A UNA FLMA, DOltDE SE 

EIICUEIITIEN COLOCADOS MTALEI O SUS SALES, APARECE UNA 
ENISldN DEIIDA A LOS ltALUROS NETALICOS, El lE, DIACOI 
(211) PRODUJO LA ENllldN DE U11 CLORURO NETÁICO EN UNA 
FLMA DE ltlDRdeEIO·CLOIO, AIIDRADE (211) TMllfN OBTUVO 
LA ENISldN DEIIDA A LOS Q.ORUROS DE NIOUEL, COBALTO, 
FIEIRO Y COIIE, ü ,,ocas MS IECIENTES (5) SE HAN OISERVADO 
IAIIDAS DE ENISldN DE CLORURO Y IROIIUIO DE ESTAIO EN UNA 
FLAM DE DIFUSldN DE ltlDRdSEIIO•NITRdGENO, CUANDO LAS 
SOLUCIONES INVESTIGADAS CONTENÍAN ACIDO CLORHfDRICO O 
IICINNfDRICO 0,111, ffAY MUY POCOS REPORTES SOBRE U EMISldN 
DE HALUROI IIETÁICOS EN FLMAS OUE NO SEAN RICAS EN HIDRd&E· 
IIO, SIN EMIARIO, ffOIIA (211) PUILICd UN M'TODO PARA DETERMI• 
NAR CLORUROS EN AIUA DE MAR, BASADO EN LA EMISldN DE 
CLORURO DE COIRE (J) EN UNA FLAIIA DE HIDRÓGENO·OXfGENO, 



LAS FLAMAS DE DIFUSldll DE NIDRdlEIIO SON LAS "'S FRÍAS 

DE LAS FLAMAS USADAS AIIALfTICAMEIITE, PERO 111 COII ELLAS 

ES POSIBLE OBTENER ,ictLNEIITE LA ENISIÓN DE LOS NALUAOS 

MET~ICOS ATONIZANDO SUS SOLUCIONES, POR EJUlftt.O, CUANDO 
SE INTRODUCE CLORURO O IRONURO DE ESTAIO (11) sdLO SE 

OBSERVA LA INISldN DEL SNCL O SNIR EN UNA PEQUEIA REGIÓN 

PEGADA A LA BASE DI LA l'LANA, PORGUE LA NAYOR PARTE DE 

LA EMISIÓN SE DEBE A LA ESPECIE SNH, AOJA, EN EL INTEAIOII 
DE LA FLAMA y AL SNO, AZUi., EN EL EICTERIOR DE ELLA, los 
HALUROS DE INDIO (111) SON UNA EXCEPCIÓN A ESTE PATRÓN 

GENERAL DEBIDO A LA GRAN ESTABILIDAD DEL ENLACE INDIO
HALÓGENO: EN UNA FLAMA DI NITAÓGENO-HIDAdGEIIO DILUIDO 

SE OBTIENE EN' NAYOA PROPORCldN LA EIUSldll DEL HALUAO 
DE INDIO (1) QUE LA ENISIOII DE LAS ESPECIES INCJ E (11H, 

GILBERT (27) Y DIS,U(S lfAGNALL ET AL (25), NDSTIAROII 

11111! LAS DETERNINACIOIIES "'S SENSIBLES DE CLORUROS, FiUORUAOS 
Y YODUROS SE OBTIENIII AL REGISTRAR LA ENISIOII A 360, 
376 Y lfl0 NN, AEIPECTIVANINTI, 

FRECUENTENEIITI, LA PRESENCIA DE UN ION HALUIIO AUNENTA 

LA INTENSIDAD DI INISIOII EII UNA FLAMA QUE CONTIENE LOS 

METALES, ESTE AÚNIIITO, SIN ENIAAGO, SE DEBE "'S A LA 

RiPIDA VOLATILIZACIOII DEL AIIALITO, QUE A LA PRODUCCIÓN 

DE LA ENISldll DEL HALUAO IIETjllCO, SIN ENBARGO, LA 
ENISIÓN SURGE PRINCIPALMENTE DE LAS BANDAS DE CuOH EN 

LA REGIÓN DE 535-555NN, DE CuQ A lflf5-lf91 NN Y LA BANDA 
CENTRAL DE CuH A lf29M, 

EL AN~ ISIS DE ENISIÓN NOLECULAR EN UNA CAVIDAD (IIECA) 

ESTIMULA LA ENISldN MOLECULAR DENTRO DE LA CAVIDAD PARA 
GRAN CANTIDAD DE COMPUESTOS, 

SE ENCONTRÓ QUE LOS HALUROS DE COBRE ( 11) (26). ESTARO 

llf5 



11 C..,...., ~ O ,odulO de MrCUrlO (ti) IIO du •tslN 

• la cavtdad IIICA. 

TABLA &,VIII LOIIIITUI DI OMtA DI LOS PICOS IICA 
MYOIII PAIA LOI NM.UIOS DI PLCIIIO (11), 

----------------------------------------------------------
Cloruro lr-,o Youró 

------------------- ---------------- -----------
355 "ª 535 335 452 535 330 '12 315• 
370 460 545 350 460 548 335 422 

_. 
375 470 567 3'0 467 557 · 345 430 52a& 
390 ,es• 3'5 475 567 352 435 517 
415 500• 3IO 415 315 "' 550 
428 525 4l0 soza 375 467 5'0 
435 530 437 527 405 470 577 

• 
Pico••• lnteneoa. 



( 11) (1'26) E [NDIO (111) (JI) - 1M ENllldN DEIIDA M. MAI.UIIO 
Nt1ALICO (1) IN LA CAVIDAD, CON UIIA PIOUEIIA ENllldN DEIIDA 
A ESPECIES OXIIEIIADAI, [STO SE ATIIIIUYE A IUI IL INTERIOR 
DE LA CAVIDAD ES UNA ZONA RELATIVMINTI PllfA M CONTIENE 
POCOS IIADICALES ACTIVOS DE LA FLAN DI DIPUSldl DI NIDIIGGENO, 
LA IIESPUESTA DEL NALUIIO DE INDIO II PAIITICULAII .. NTI IENSIILE 
Y PERMITE LA DETEIIMINACldll DE 2,5 NI DE CLOIIUIIOS O IIIOIWROS 
Y DE 50 N6 DE YODUIIOS, 

6,2,2 CONDICIONES EXPERIIIENTAI.ES, 

EL EQUIPO ESPECTIIOICOPICO PECA SE DEICIIIIE EN LA 
PARTE 1,2,1, PAIIA INVEITIIAR LAS CMACTIRflTICAS PECA 
DE LOS HALUROS IIET"=rcos II MM REAi.iZADO l'OCOI IIINRI .. NTOS, 
PCIII LO GUE NO IITAN IIEN DIPIIUDAI TODAS LAS VARIABLES 
GUE IIITEIIVIENEN EN EL TIANSCUIIO DE LAS PRUEBAS, SE 
REPORTd, A UANDII IASIOS, LA SIIUIENTE 1'CIIICA: 111 UNA 
CAVIDAD DE ACIIO IIIOXIDAILE SE COLOCAN APIIOXIIIADANENTE 
1°"6 DE POLVO DEL COMPUESTO IUE VA A IEII ANALIZADO (CONO 
CLCIIIUIIO, IIIONUIO O YODURO) Y IE A61HAN 0,S,,. DE AGUA, 

IE CALIENTA EL EXTREMO POSTERIOII DEL TORNILLO Al.LEN QUE 
CONTIENE U CAVIDAD EN UNA FLAMA luNSEN HASTA CIUE HIERVA 
LA SOLUCldll QUE SE ENCUENTIIA IN LA CAVIDAD Y ENTONCES 
SE RETIRA EL NECHEIIO: AL ENFRIARSE LA CAVIDAD ESTA APARECE 
CUBIERTA IIIIFOINl8ftE POII UNA CAPA DELGADA DEL HALURO 
IIET~ICO, 

LA CAVIDAD SE INTRODUCE A UNA FLAMA DE HIDRÓGENO· 
NITRÓGENO-AIRE (3,25, 8,25 Y 4,0 1/NIN, IIESPECTIVANENTE) 
Y DESPUtS SE MIDE LA EMISIÓN, CUANDO SE USAN GRANDES 
CANTIDADES DE fllESTRl LA EMISIÓN TARDA l.5MIN EN LOGRA?. 
SU N~XINO Y PERMANECE APROXIMADAMENTE CONSTANTE POR 1,5 



A 15 NIN DEPENDIENDO DE IIUE SAL SE TllATE, LA ABERTURA 
11,ecTIAL YAR fA DE 2Nfl A 250NM, 111• A 450 Y IIASTA 38M 
A 650M, CON 1.AI CONDICIONES DE ,LAMA USADAS IIAY UIIA 
INCANDESCENCIA Dll,RECIAII.I DEIIDA A LA CAVIDAD, 

LAS NUESTRAS DE HALUIIO DI INDIO PUEDEN SER PR!,ARADAS 
DISOLVIENDO NITRATO DE INDIO EN EL 4CIDO CORREl,ONDIENTE 
(ffCL O ff8R) (28) Y DESPUtl SE INYECTA A LA CAVIDAD UNA 
Al. (CUOTA DE 5p L, EN TODOI LOS CASOS SE PUEDEN INTIIODUC IR 
SOLUCIONES DE LOS COMPUESTOS A DETERMINAR, EN LUGAR DE 
PREPARARLAS COMO SE INDICA ANTERIORMENTE, 

1,2,3 RESULTADOS, 

6,2,J,1 IIANGANESO CJJ>, 

Los ESPECTIOS DEL CLORURO o IIOIIURO DE MNGANIIO 
OITEIIDOI POII HTA ftCNICA SE PRESENTAN EN LA FIIURA 
6,9 v EN LA PIIURA 6,10 EST' l!L ISPECTRO DE EMISldN DEL 
YODURO DE MANGANESO, Los EIPICTROS NUESTIAN DISTINTAS 
SIMILITUDES, LA l!MISldN AGUDA OITENIDA A fl03 11M PARA 
'TOMOS DE MANGANESO, Y LA DE 589 NN PARA IMPUREZAS DE 
SODIO PUEDEN SIi OITENIDAS POII ATOMIZACldN DE SALES DE 

"MANGANESO, EN LA FIGURA 6,10. SE OISERYA EL ESPECTRO 
DEL YODURO DE NAGANESO OBTENIDO POR ATONIZACldN DE UNA 
IOLUCldN MUESTRA PARA EFECTOS DE COMPARACldN CON LA TtCNICA 
RECA, EN LA TAILA 6.VJ SE MUESTRAN LOS PICOS MAYORES 
OBTENIDOS l!N IITA· RHICIN PARA El CLORURO, BROMURO Y YODURO 
Y PUEDEN DEBERSE A LA ESPECIE HALURO DE IIAN&ANESO (1), 
POI EJEMPLO, HAYES (2q) OBSERVd FUERTES BANDAS DE IINBR 
ALREDEDOR DE 499NM Y 508NN, Y BANDAS DE NNCL ENTRE 496 
Y 503 M EN UN TUBO DE DESCAR&A DE ALTA FRECUENCIA, 
EN ESTA RllldN DEL ESPECTRO NO SE HA OBSERVADO ALGUNA 
OTRA EIIIIICII INIIOltA DE MANIANESO, AIIIJARTE DE LAS MENCIONADAS 
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Y U DIL NNlt A 1175•, I.A ENISICIII flECA PAIA LOI TltES 
IIALUROI ES DE UI COLOI VIIDI PAi.iDO, 

111 .... ldad 
de 

.... 1611 
nlattva, 

'· 

30 ,., 3D 

• 
10 

º~-----.. 
31111 - -- 311D - !DO -Loatttud ele onda ,_, 

F1t, 6,9 EINCTIO IIECA DE: (a) ~, (1) ~. 

......... 
ele atea. 

nlattva 

400 9110 100 

30 

20 

10 

(lt) 

300 'ºº 500 '°° 
J.awl ... de onda hua) 

F11, 6,10 EIPECTIO DIL 1111 POR: (A) flECA, 
Y (1) POI ATONIZACICIN, 

lhft 



TAILA 6,Vl LOHITUD DE ONDA DI LOI MYOHI PICOI 
MECA PAIA LOI NALUIOI DE MNIANEIO (ll), 

----------------............... In•> 
Cloruro lnauro 

, __ 
u; '90 471 
"5 495 • -· SD78 .. 
520 515 -535 !DI -!l!lO sea .. 

• Plco •• alto. 

6,2,3,2 COBALTO Cll), 

EN LA FIIUIA 6,11 SE ENCUHTIIA El. HPECTIO DE EIIISION 
MECA DEL YODUIO DE COIM.TO (ll), EL YODUIO, •OIIUIO 
Y Cl.OIUIO DI COIM.TO (ll) DAN IAIIDAI • EIUSldN PIOIIUNCIADAI 
EIITII J&0 Y 570 M, LA LOHITUD DE OIIDA DE LOI PICOS 
MYOIES DEL BIOIIUIO Y YODUIO ESTAN DADOS EII LA TAILA 
6,Vll, LA ENISldll DEL CLOIUIO ES IIUY DfllL, LA EN1Sldll QUE 

APAIECE A Jlf511N (FIi, 6,11) SE DEIE A ATONOS DE COIALTO, 
REPOITES PIEYIOI IOIIE LA ENISION DEL Cola EN UN TUIO 
DE DESCAIGA DE ALTA FRECUENCIA (2IO SEIALAN IIIE LAS .BANDAS 
NAS FUERTES APAIECEN A 5'llf Y 535 NN, CON UNA SHIE DE 
PICOS M.AIGANDOSE A ,3'1NN, EN ESTE CASO, LA EMISIÓN 
ESTA· EN LA NISM RHICIN ESPECTRAL QUE LA EMISIÓN MECA 
PERO HAY UNA DISCREPANCIA ENTRE LA LONGITUp DE ONDA DE 
LOS PICOS, LA EflllldN DEL .IIONURO DE COBALTO ES AZUL 
Y VISUALMENTE ES UNA DE LAS NAS INTENSAS QUE SE IIEPOITAN 
AQUÍ, 



TABLA &.VII LOHITUD DE ONDA DE LAS MAYORES ,acos IECA 
PAIA LOS HALUIOS DE COIALTO (11). NONUIO N IIIUEL -
(11) CLORURO DI FIIRIO (11), 

LG119llWI de Oll4la (na) 

CoCl Colr Col¡ 111r2 F.clz 

376 "° 360 as .. 
390 

,,.. 
510 "° • 

400 510 523 - 410 
4ZO 540 5315• ,73" al 

ca; SOo 425 550 911D ,,. 
430 570 510 ,.,. 
"" - • SIS-

• • 
--------------------------------------------------------
• Pi,o •• intento, 

lnten1ldad 

de •Ut6n 
relat tva 

300 'ºº 500 600 300 'ºº 500 600 
Lon1ttud de onda' (1111) 

F11, 6.11 EIPKaD IE1. Co!i_POR: <A> Ami.lZACldN 
(1) POI ftECA, 



'º 'º 
launetdad 30 30 

de 10 10 
•hUa 

relattva. 10 

o --·· IDO 190 -- 500 IDO 

l1111uu11 de oeda ,_, 

fl&, 6,12 ESPICTIO DEI (A) lh~a PCllt ATOIIIZACUIII. 
<1> 1111¡ PC11t IIEtA. 

6,2,3,3 NUIUEL CI l>, 

EL BROMURO DI NIIUIL III LA CAVIIMD IIECA 1M 1111A MPLIA 
BANDA DE 1111Sldll IIITII JC10 Y 600 N11 (FIi, 6,12), LAS 
LONIITUDH DE ONDA DI LOI PICOS MYOIIH SI ... 111 LA 

TAILA 6,VII, EL HNCTIO DI Pllldll IIECA PUEDE DIIHII 
A LA E111Sldll DEL 110. PCIIMDO III EL IXTIIIOII DE LA CAVIDAD, 
Y POSIILEIIIITE A LA IIIIIICIII DEL 1111, SE HA OBSERVADO 
IUI EL lh0 DA VAIIAI IAIIDAI EIITIE 1138 Y 639 NII, CON LAS 

IANDAS IIAI IIITINIAS CIIITIADAS A 63'1, 613, 553 Y 517M, 
SE HAN OIIHVADO IAIIDAS DI 1111 OITINIDAS POR DESCAR&AS 
DI AL TA FIICUINCIA A 1111, 1120, 1135, '1112, 1159 Y 1166 Nf'I, 

EL CLOIIUIO DI . NIIUEL sdl.o DA UNA PIIUEIA EIIISldN 
EN IIECA, IIIENTIAI IUI IL YODURO DE NIIUEL DA UNA AMPLIA 
lllllldll CAIACTERflTICA ENTRE '400 Y 700 Nf'I, 

6,2,3,11 PLOIIO <11>, 

EN U CAVIDAD IIECA IL CLORUIO, BROMURO O YODURO DE 



PLOIIO (JI) DAII 111A IAIIIA 111a ESTIUCTUIADA EIITII 350 
Y 600 ... LAS IAIIIAI DEL CLOIUIO Y IICIIIUIO IOII lllltTIICAS 
(FIG, 6,13), COI IL HNCTIO DEL IIIOIIIIO OCW- 111A 
LONGITUD DI ONDA LlalAMffl MYOI - LA 1111, CL_., 
EL ESPECTIO DEL YODURO (PII, 6,110 11D II SllltTIICO Y 
ALCANZA SU fWCIIIO A 111A LCIIIIITUD DE OIIDA MYUI M U 
DEL a.OIURO O IIOIIUIO, LA LCIIIIITUD DI OIIIA DI LOS PICOS 
DE E"ISICSN ESTA DADA III LA Tuu 6. VI 11, SI NA IIOITIAIIO 
QUE EL CLORURO DI PLOIIO DA • PICO DEIIDO M. PI(¡,, TMTO 
EN UN TUBO DE DIICAIIIA A M.TA FIICUIIICIA, COIID U AIIOICldll 
ATÓNICA EN LA RHldll DI 436-SJIM: u,s PICIII A ,a. lilJ. 9 
Y 526Nfl CORRESl'OIIDIN Al'IOIIIIADMINTE III LCIIIIITII» DE OIIDA 
CON LOS PICOS !IAS INTIIISOI OIIIIVADOI, SUIIUlllllffE 
EL ESPECTRO DE QSOICldl DEL Pdll •sTIA IAIIDAS U LA 
REGION DE ..-a-532 ... COI LAS IAIIDAS A 417 Y 5GO • IIIUY 
Sl"ILARES A LAS OITINIDAS IN IIECA. 

6.2.3,5 CADIIIO Y IIEICIIIO. 

h IINCTIO DI Ulllldll •11•111 H IIECA PAIIA EL CLIIUIO 
DE CAIIIIIO (FJI, 6,151) IIMITIA - 1111.0 APMICI 111A LfllEA 
lfflNSA A 32&111 DIIIDA AL CAIIIIO ATdlllCO (11cc1dll J.4>. 

Ca) ,., 
40 

30 ......... 
--··-- 20 

Nlatlva 
10 

L-att .. de_.. ,_, 

Fra. &.lJ EINCTIO IECA •= <•> Pdll:,. Y (1) PICt.2, 
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'º (a> 'º 
lnun1tdad 
de .. ut6n30 30 

(b) ~ 

relativa , 
20 20 

10 

o o 
300 400 500 600 300 -«JO 500 600 

La1uuc1 de CNlda ,_, 
FtG, 6,1, ESPICTIIO DIL Pal, OITEIIDO l'OR: 

lnten,tdad 
de •tll6n 

relativa 

(A) ATOIUZACIOII, V 1) flECA, 

CIII 

300 00 

Cd 

(a) (b) 

300 00 

Lonattud de onda (nal 

ft&, 6.15 ESPECTRO DEL CDCL2 OITENIDO 
l'OII: <•> ATOfllZACtdN. v Ca> PECA. 
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6,2,J,6 IIIDIO, 

EN LA PIIUU 6,16 R IIIHTIA IL Hl'ICTIO N lllllldll 

DII. CLORURO DI INDIO, EITI DA 111A IEIHlldll A 3'5,7 • 3'9,9, 
B,6. 359.9 Y ,U,8 ... A LOIIIITUDH DI C111DA MYOIII (J68• 
IIOO NI@ LA Efllll,dll R DIII A •feu&.AI DI 1•10 (l.,), 
Ü. BIIOIIUIIO DE INDIO DA UII EIPICTIO DI lllllldll IIIN IIIUILTO, 

CENTIADO A 376 • Y IL .,.,IO DI 1•10 . DA IN 1MDA A 

410 M, LA IAIIDA DIL lNl IITA IIPMADA DI 1.A 1.INITUD 

DE ONDA NNOII DI 1.A lllllldll_ DI la2• l'IIO IITA di.TINA 

COINCIDE, CASI IIACTAIIIIITI, CCIII I.A I.GIIIITUD DI GUA DI 
LA 1111Sldll DIL , ... , 

6,2,J,7 ESTAIIO., 
EL IIIOIIUlD DI IITAII (11) 1A 111A lllllldll WIIDI DIIIYU 

DI LA CAVIDAD Y 111A Al& FUIIA DI 11.1.A, flllNTIIAI M 
11. Q.DIUID DI IITAlo (11) DA 111A lllllldll MIL TUTO DIIITIO 

DI LA . CAVIDAD CGIID F•IA DI 11.1.A, lA lllllldll OITINIDA 

IN EL INTIIIOI DI 1.A CAVIDAD R 1111 A ISPICIII SleBII 

Y SNCL, Y MIOS CIIIPUIITOI DAN '*A MNDA DI lllllldll MUY 

MPl IA ENTIII • Y 55o. e• SUI PICOS DE INTINIIIIAD 

DI IIIISldll MIIM A '95 Y ~ •• IISPICTIVMIIITI (FUI, 
6,17). 

PMA LA DITIIIIIMCldll DII. •DIUIO SI ENCONTICS GUE 

MIDIENDO LA lllllldll DII. Sdlt A ~ • E INYECTANDO 1 
JIL DE UNA IOI.UCldll DI "ªDO ... ,111,co DENTRO DE UNA 

CAVIDAD DI ESTAiio IICUIIEITA CON M.UfllNIO SE OITINDRIA 

UNA GlblCA DE CM.IIIACldll LINEAL PARA 0,2-l)lG DE IIIOIIURD 
EN flUHTIIAI DI S,.. (29), 

TANllfN R PUEDE OITINEI LA EfllSldll DEL ESTAID POR 

fEDIO DE LA IINEIACldll DEL EITANATO, 



6,2,J,I FIORO (JI), 

EL CLOIUIO • PIIIIO M • IINCTIO IICA CIII 1aA 
IAIIIA NIPLIA DI lllllldll CIIITIAIA A 515 •• Ü LA T-.A 
6, VII U · DA LA LOHITUI • 111A • LOI PICOI MYOIII, 
LOI PICOI CIIITRADOI A J15 Y Jl2 .. 11 •••• PIOIMI. .. IITt, 
A ATONDI DE PIIIIIIO Y A LA lflllldll • f10II. NIO L01 IUE 
APAltlCÍII. A ,00, 1ft Y SIDII . Cllllllll'OIIII CCIIIPLITMIIITI AL ,.~. 

l11tae111a• ........ 
Nlanva 

.., .. , 

---'-IUwlde•da ,_, 

F1e, 6,17 ElflCTIO IICl •• (A) SIIBR. v <1> ~. 

6,2,J,I Ft.UOIUROS IITM.ICOS, 

LOI PLUOIUIOI • COIAL TO (JI), IITAlo (J J>, COlltl 
(JJ), CALCIO Y 'LOIIO 110 DAN UNA IN1Sldll YISIM.E EII IIECA, 

6,2,J,10 COIIPUESTOS OIUIIOCLOIADOS, 

-NOS DI LOI COIIPUIITOI OltUIIOCLORADOS, CONO EL 
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Cú.4, DA11 1111A IIITHSA UUIION VIIIDE EII IIECA. COII PICOS 

NIPLIOI CINTIIADOI I tfSl .. (CH), '163 Y 516 M <C2>, SE NA -
NOSTIIADO ,itlVIANENTl IUl LOS NALUIIOI MTAL.ICOS AUMIITAII LA -
Efl1SldN DEL C2 H HUCIOtl A LA ENIIION DIL CH El UU FLAN 
DE NllllldelllO, 

6,2,3,ll COME CII>, 

LA FISURA 6,18 IIIHTIA EL EINCTIO DI 81111111 •L 
CLOIIURO DE COBIE, EL •OIIIIIIO Y EL YOIUIIO DI CGIII (11) 
DAN ESPECTIIOS SIIIUFICATIVMIIITE DIFEIHTII U LA CAVIIQ 

(TQLA &.IX>. EL .,no y IL .n .. TO DI CGIII • -
UlllldN El LA CAVIIU, 

ln...wad ..... 
nlatt\'a 

- ., 5DO 600 

J.onaitud • ala (na) 

f11, &, 11 ESPECTIIO IIECA DEL CuCt. El UNA 
FLNIA DI DIFUS10N DE NIDIIÑENO- NITlldlENO, 
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• 

TAILA 6. 11 LCIIDlfllD II a.A, g •· DI LCII PlaJI 
IIAfOIU g IL -ICIIO IIICA II LCII CX191Dlm 116 

LOIIIIIA- 11 caan. 

as ,,, 
"' "' 131 CIJ 

MI (5) 
475 e,, -no,• -1111 16) = .... 
515 (3) 51& 
517 es, - • -13) - • 

........... 
( ) l. ..... 1111111 NICIIIIIII CIIIIINIIII A U tllllllltlU 

IIIUTIWA, 

I.J EE1111•1• E ..,._ CMIOIILICOS, 

,.,.1 1111111111Cé1a. 

&ltM CMTI ... • a•1f• 'I CITCIIIAI , ..... a.u!ITOI 
• •tCldl CII ·-'11- D ... NIICIA • • OCHO •. 
... TO. •101 

)-o .. -,2-. "tJ. · ••••••• ,. ··~-so¡ • o..- ••.• t ... ,. 

•. -\·.so,H 
Oll 

5cNUWMrZ: Y lfll.AUCN' <lU, PGII EJENPI.O, USAN ESTA 
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REACCldN PARA EL AISLMIIITO V CARACTERIZACldN DE CONSTITUYE! 
TES DE PRODUCTOI NATURAi.iS, NACIINDO PASAR IIICIIOIIIII.EI 
DE COMPUESTOS CAIIIClllfLICOI DISUELTOS EN NEXAIIO O TETRACLIIRURII 
DE CARIOIIO A TRAVfl DE UNA COLUMNA EMPACADA CON CELITE E IN•• 

PREGNADA CON IIÍULFITII DE SODIO, 111 ISTA FORNA SE EXTRAEN 
RiPIDA V CUANTITATIVAMENTE M.DEHfDIIS M.IF,TICGS; V AIONATICOI, 

EN LA IECCldN 2,0 DE ESTA TISIS SE ºHA NIIITRADII 1111 
El PIISIILE DETERMINAR TRAZAS DE COIIPUISTOI DI AZUFRE 
INllll'"ICOI V IIIIANICOI UTILIZANDO LA ENllldll DI S2 IUE 
APARICE A JIIIM PIIII NIDIO DE flECA, SE HA INCONTIIADO IUE 
EL FORIIALDENfDO, IL ACETAI.DEHfDII Y LA AC!TCIIA IITRAIAN 
LA EIIISldN DEL IISULFITO EN PIIHEIICIA DE AclDO FOIPdlllCO, 
CUANDO 1ST' PRESENTE UN EXCESO DE SULFITO DE IODIO 11111111111 
APARECE UN PICO DIIIDII AL SUl.FITO IUE NO ... IIACCIONADO 
Y DESPUitl APARECE EL PICO DHIDII AL EILACE DE IIIUI.FITO,. 
fhDIENDII LA Al.TURA DE PICO DI LA SIIUIDA Ellllldll SE PUEDE 
DETEININAII UIICltltMOI DE COMPUESTOS CAIIIINft.lCOS, 

l,J,2 CONDICIONES EXPERlflEITALES, 

LAI COIIDICl-1 EXPIIIIIENTAUS <APARATO, IEA~TIVO, 
CAVIDAD) SOII LOS DESCRITOS POI Al.·AIACHI ET Al. (lq), 

6,J,2,1 IIETERIIIIACIOI DE FORM.IIEHIDO <2-7501'1>, ACETALDEHIDO 
(50-1 OOO,a> Y ACETONA (0, Q-3,5 NG>, 

PARA PIOPdSITOI DE CALIIRACldN SE AIIIEIA, A CADA 
UNO DE LA 11111 DE PIAICOS CON VOi.UNEN DE 25NL, 5111. DE 
U 1111.UCldN DE llllFITII DE SODIO (500 PPII DE $) SEGUIDOS 
DE UNA M.fCUOTA DE 0,2•12,5 11L DE SOLUCldN DE FORIIALDEHfDII 
DE 50PPII, O DE 0,5-10,0 NL DE UNA SOLUCIÓN DE ACETALDEHfDO 
CON 100PPII, O DE 1,0-17 ,5 NL DE SOLUCldN DE ACETONA DE 
200 PPII DE $, 
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SI DIJA REPOIAI LA SOLUCldN POR 15 NIN (PARA FORNALDEH(
DO O ACETM.D!H(DO) O POR DOS HORAS CPAIIA ACETONA), A&REIAII A 
CADA FRAICO 1,511. DI ACIDO FOSFdllCO 1 ft Y DILUIR A 25 11. -
CON MUA DESTILADA, fNYICTAII 5)", DE CADA SOLUCldN DENTRO 
DE LA CAVIDAD,. QUE DHI ESTAR FIJA Y EN POSICldN IOIRE 
IL MECHERO, fNNEDIATNIENTI II ENCIENDE LA FLAMA 
<Hz• 1,7 1/NlN, Nz • q,o 1/NIII) v SE IEIIITIA LA IIITINIIDAD 
DE IMllldN A 3811111 Y EL TIIMPO IUE DURA LA EIHlldll, 
APAIAR LA FLAMA Y ENFRIAR LA CAVIDAD A TEMPERATURA NIIIENTE 
CON UN FLUJO DE AIRE FRfO, fllDIR LA ALTURA DI LOI PICOS 
OITENIDOS Y DEIPUfS TIAZAI UNA UAflCA DI LA COIICIIITIACldN 
DIL CONPUISTO CAIIClllfLlCO CONTRA LA ALTURA DEL PICO, 
PARA MIALIZAR IIUESTRAS DISCONOCIDAS SE TOMAN CAIITIIMIIIS 
MENORES d IIUAL A 17, 5 11. DE LA IIIESTIA ACUOSA Y II IIIUE 
IL NIINO PIOCEDINIINTO, 

6,3.2.2 DETERIIINACIOII IE UIA IUCLA IE FORIW.IIEHIDO Y ACETOIIA. 

5E USA EL PIOCEDIIIIENTO DESCRITO AIITERIORIIEIITE PARA 
ACITCIIIA, EXCEPTO IUE DISPUl!S DI LA IIIYECCldN DE 5)1L DE 
LA IOLUCldN ACUOSA DINTIO DE LA CAVIDAD SE E'SltERA 25 
S AIITH DI ENCEIIDII LA FLAMA. 11:DII LA AL T'JRA DE PICO 
PAIA IL COMPUESTO IULFITO-FORIIALDIHfDO Y EL AREA DE PICO 
PMA IL COMPUESTO SULFITO-ACETONA. PMA NUESTRAS DESCONOCI
DAS LA SOLUCldll lllHTIA DHE CONTEIIII, CAÑrlltADES IIENOREI d -
IIUALES A 500Ne DI FOIIIALDEHfDO Y lflle DE ACETONA. LA CONCEN-
TIACldN DI CADA COIIPUISTO SE OITIENE EXTRAPOLANDO LOS RESULTI 
DOI IN UNA •• ,,,ca DE CALIIIACldll OITENIDA CON LAS MEDIDAS 11 
DIVIDUALES DE SOLUCldN ES ISTANDAI MJO LAS MISMAS CONDIQONES, 

6,3,3 RESULTADOS Y DISCUSION, 

EL FORIIALDEHÍDO, EL ACETALDEHfDO Y EL ACETONA FORNAN 
COMPUESTOS DE ADICldN DE SULFITO CUANDO SE MEZCLAN CON 
UN EXCESO DE UNA SOLUCldN ACUOSA DE SULFITO DE SODIO 
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EN PIIESENCIA DI AclDO ,olFOIIICO 1 "· EN LA ,11111A 6.19 
SI NUHTIM LOI PICOS OITENIDOS PCIII ESTA TfCNICA. U 
ENISldN DE AZUPIIE IHULTANTI, PARA CADA cmuiulSTO DI 
ADICICltl, TIINI UN VM.011 DI Ta CMIACTlllflTICO. los VALOIIIS 
DE \i PARA 'CIIIIMLDINfDO, ACITALDINfDO Y ACETONA SOII 11, 11, 
Y 8 S, IESPECTIVMINTE (FIi, 6,19), EL VALCIII DI Ta PMA 

EL SULFITO EN LAS NISNAI CONDICIONES ES DE 2 s (11ccu111 
2,1,2) v POR LO TANTO II POSIBLE DIFEIIEIICIAI EL _,no 
QUE NO REACCIONC1 DE LOS COMPUESTOS DI ADICldN DI _,no, 
FORMADOS IAJO LAS MISMAS CONDICIONES IIICONENDADAS, 

' ..... 
... 3 ..... ...... 

2 

(a) 
(e) 

(d) 

010 01021) OIOaDOIOaD 
,, •• ,. (1) 

f11, 6,19 IIIPUHTA IIECA OITEIIIDA CON 500 11G DE AZUFltE 
CONO •• ,.so,.: (a) sdLo: (1) CON 25 N& DE FCIUAL.DINfDO, -
(c) CON 10 11 DE ACETALD1NfD01 (D) CON IICJO 11& DI ACETO
NA, 

6.:S.:S.1 EFECTO DEL FLUJO DE &ASES, 

LA VAltlACldN DIL FLUJO DE LOS USES DE LA FLAM AFECTA 
LA IIITEIISIDAD DI ENISldN v EL VALOR DE T CTaa.a 6.X>, 
UN AUMIITO III IL FLUJO DE IIITltOIENO Ell,.ltlA LA FLMA, 



DE TAL FORIIA 11111 LA INTENSIDAD DE IIHSldN (CCIIIO UNA MEDIDA 
DE LA ALTURA DE PICO) H HDUCE, MIENTRAS OUI EL VALOR 
DE Ta AUIIINTA, SI SI INCHIIINTA IL FLUJO DI HIDRdelNO 
&ENERALIIENTE DI.SIHNUYI LA INTENSIDAD Y EL VALOR DI • 
Ta, LAS CONDICIONES dPTIIIAS PARA CONSEGUIR UNA SINSIIILIOAD 
WONAILE Y UNA IUENA SIPARACION DI LOI PICOS DI LOS 
COlll'UESTOS DI ADICldll Y EL SULFITO SON: PARA NITRdeENO 
UN FLUJO DI lf,0 1/1111 Y PARA HIDRdeENO UN FLUJO DI 1,7 
l/11111, llo El REC-NDAaE USAR UII FLUJO DI IIITldelNO 
MENOR DI 4,0 l/1111 POIIIUI LA PLANA H YUII.VI IMSTAIU 
Y DIFICIL DI ENCENDER, 

TAIU 6,X EFECTO DI 1.A VELOCIDAD DI FLUJO DI LOI 
UIIS IOlft 11. PICO DI IIIISION DIL Sz DEL 

P~DENfDO-IULF ITO, · 

Yel ele ftajO 
del Hz (Vata> 

lnteMldad .. .......... , 
'• (1) 

Yel ele DuJo' 
clel 11z UFaln) 

lntnltudde 
•111611 laY> 

'• (1) 

1,15 

1.4 
19,0 

I.SD 

,.2 

u.o 

1.11 

1,5 
11,5 

3.0 

9,1 

16.5 

2.30 a.to 3.4 

1.2 1.2 6,1 
14,0 13,5 13.5 

,.o 5,5 7.0 

1.5 5.1 2,2 

11.5 ao.o. 11,0 

A OITIIIIDO DE 111A SOLUCldll IIUE CONTIENE IIA2 SO 3 (511L 
DE 100,,11 DE $), 5 11L DI 0,00211 DE PORIIALDEHfDO Y 

2,5 11L DE H/0, 111. DILUIDO A 25NL, 

1 CON UIIA VELOCIDAD DE FLUJO DI 4,0 1/11111 ,Au EL NITRdGE· 
110, 

11~ 
-- -- ·· ·- - , 7 "••• •Ha n IIITRdGE• 



6,3,3,2 EFECTO DEBIDO A LAS COIDICIOIES DE REACCIOII, 

i,J,3,2,1 ORDEN DE ADICION DE REACTIVOS, 

LA FIIURA ·6,20 MITRA IUI 11 11 AIUIA EL ~IDO 
FOSFCIIIICO A LA SOLUCldN DE -FITO AIITEI IUE EL FOIIIIALDEHIDO 
HAY UNA LINTA FORMCldN DEL CClfllUESTO DE ADICldN, CON 
IE DEDUCI POR EL LEIITO CIICIIIIENTO DEL PICO IIECA. IIIEIITHS 
QUE EL PICO SE FORNA . IMIDIATAIIENTI Y PERIIAIIICE CONSTANTE 
SI EL ~IDO FOSFCIIIICO N AIREIA AL FINAL, 

6,J,J,2,2 TlEfllO DE REACCla 

los ALDEHIDOI ••RAL•NTE SUFREN UNA ADICldN NUCLEOFfL! 
CA CON SULFITO IIAs FACILIIEIITE a,E LAS CETONAS, ESTA 
DIFERENCIA EN REACTIVIDAIIES PARECE DEIERSE A UNA COMBINACIÓN 
DE FACTORES ELECTldNICOS Y HTCRICOS, 

los REsUL TADOS •TINIDOI P011 IIECA 111HTRAN QUE EL 
FORMALDENIDO Y EL ACETALDEHIDO REACCIONAN MS RiPIDO 
QUE IL ACETONA CON EL IIIIK.FITO <TAILA 6,XI), LA REACCldN 
CON ACETALDEHIDO SE CONPI.ETA CASI INSTANT,NEANENTE, MIENTRAS 
QUE PARA EL FORNALDENIDO TARDA 5MIN, PERO EL ACETONA 
IEIUIERE 2 NRS II SE AIREIA EL ,c1DO FOSFdRICO AL FINAL, 
ESTO SE DEII AL Ul'EDUIINTO ESTfRICO DEL SEGUNDO GRUPO 
METILO DE EL ACETONA; EL GIIUPO METIL DEL ACETALDEHIDO 
NACI AL CARD DEL CARICIIIILO OITENER UNA DENSIDAD DE 
CARIA POSITIVA MYOI QUE LA DEL FORHALDEHÍDO, Y ESTO 
PERIIITE a,E EL ACETALDEHIDO REACCIONE ÑS R'PIDO QUE 
EL FORMALDENIDO, 

6,3,S,2,J COIICENTRACION DE ACIDO FOSFORICO, 



~ 
latauldad I 

3 ....... 
NlaUwa 

2 

1 

o 
1 2 s 4 5 Tt-,. ,., 

flG, 6,20 E,ICTO DIL ORDEN .DE ADICldN DE LOS IIEACTIVOI 
(SOLUCU111 rnw. DE .. so,• 6,S x lit' , \PO, 0.111>, 
AIREIMDO IL AclDO FOSFdRICO A LA SOLUCldN DE SULFITO 
ANTES (x) Y DHPufS (•J DE AIIIHAR EL FOIIIIALDENfDO (11 
X !O•II Y 2,1 X to•fl ft. IIESPECTIYANEIITE), 

o 
5 
10 

= to 
lCIS 
120 
2'0 

TAILA &,XI EFECTO DEL TIIIIPO SORE LA INTENSIDAD 
DE INISICIII DE VARIOS CONPUESTOS DE ADICl6N, 

lnta•tdad di •t•l6n Nlattva (áltura de ptco, mVt, 
,_ ... w Acetalcllllfdo& Acet-c 

4,6 16,0 o., 
15,7 16,0 2,7 
15,7 15,0 2,7 
16,1 15,0 3,3 
15,9 16,0 4,3 

5,0 
6,0 

15,5 15.I 6,6 
6.6 

A N~ (5tl. J1E 500pp,r S), 1,5¡,ft FO,NALDEHfDO CON5~25PPN Y -
1 DE lb PO 4 l" EN 25NL, .1 :iQs ( MI. DE SOL , Di 0PPN DE ,_ 
~L IL III ACEtALDEHfDO CON 1 ,,e..x __ _._5_~('~E ~JE2!- ~ .. E:n~~ 



CldN DE ACIDO FOIFdllCO (AIIIEGADO DISPUtS DE 15NIN DI LA MEZ
CLA DE ALDINfDO·-FITO) SOIH LA ALTUIIA DEL PICO DEL CONPUE1 
TO DI ADICldll, CUMDD SI AIIIIA EL ACIDO FOIFdlllCO EL CONPUE1 
TO DE ADICldll SI COIIVIIIITI A IU FOIIM ACIDA, 

6-,i,3,J APLIClfIONES .MM.ITICAS 
El POIIM.E DITIINIIUI DI 0,11 A 150M· DI FOIIIW.DINfDO, DE 

10 A 200.. DI ACITALDINfDO Y DI 80 A 700H DE ACITCINA, NIDIEN 
DO LA ALTUIIA DI PICO Dlt. CGIIPUIITO DI ADICldll DI IULFITO QUE 
SI FORNA AL UTII.IZM uu ALICUOTA s,.... EN LA FIIUIA 6,22 H -
MUESTRAN t.AS &RblCAI DI CALIIIACICIII, EN LA TaaA 6.111 SE -
DAN LOS LIMITES DI IIISIIILIDAD, NECISldll Y DITECCldll, 

Es IITIIIIAITI MOTM 41111 IL VALOR DI fa DI LOS CCIIPUH·· 
TOS DI ADICldl AUIIIITA CUANDO II MYOII LA HTAIII.IDAD DE H-
TOI, DE ISTA FOIM LAI NZCLAI DI FOINALDENIDO <10-100.., Ta• 
lis) Y ACITOIA (IO-... Ta -Is) El IIIESTIIAS DE~. DAN 2 -
PICOS COll'I.ETMlffl IIHUILTOS, ADEMS DEL PICO OITENIDO DEL -
SULFITO IUI IO IIACCICINA, El LA FIIUIIA 6,23 SE OISIRVA UIA -
IIESPUESTA DE ENllldll TfPICA PMA UIA NEZCLA DE CONPLEJOS DI• 
FOIINALDINfDO•IUt.FITO Y ACETOIIA•IULFITO, PARA ELININAII LA PE·
IUEIA SOIIIPOIICldll DIL PICO DE IUt.FITO COI EL DE ACETOIA·SU!,. 
FITO ES COIVEIIIITI ENCINDEII LA FLAMA 25s DESPuts DE INYECTAR 
LA SOLUCldll DIITIO DI LA CAVIDAD, PAIIA DAR TIENPO AGUE SE V2 
LATILICE IRAI PAITI DEL SULFITO GUE 10 REACCIONd (FIi, 6,2q), 
EL PICO DE SULFITO QUE IO REACCIONd DESAPAIIECE DESPUtS DE 20s. 
LA ALTURA DIL AIIEA DE CADA PICO ES INDEPENDIENTE DE LA CONCE! 
TRACldll DIL OTRO CCIIPOIIENTE DE LA MEZCLA EN TODO& LOS CASOS, 
LA DESVIACldll ESTANDAII RELATIVA, PAIIA DETERMINAR FORNALDEHf
DO EN PRESENCIA DE ACETONA V VICEVERSA, ES DE 51 (SIETE MEDI
DAS), 

LAS MEZCLAS DE ACETALDEHfDO V ACETONA SdLO DAN PICOS PAR
CIAI.NENTE IIESUELTOI, AUIIIUE ESTA IIESILUCHIN SE PIEDE MEJORAR USA! 
DO UNA CAVIDAD ENFRIADA CON AIUA, --- ···----- ···- -ª- .,..., .,.,. -.:J:DIMIENTO SE ~ 



5 

' J 
2 
1 o--------Gl 0.2 O.J 

C•n 1,a11 .. de a.,G, CM) 

fll, 6,21 Encto • LA CCIIICIIITIACldll • AclDO 
fOIFdlllCO IOIII LA lllllldll (AL.TUIA • PICO) 
NL COIIPUIITO •PITO-POIIM.NNfDO. (COIIC, • 
6,J X 10·• fl • ~$0- Y. 2.1 X ~ • PCllt•. 
MLNNfDO ), 
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1111111,tdacl s ........ 
nlaltva ' 

3 

2 

l 
ICID 411D &CID 11111 Canttdacl di aultto 

flG, 6,22 611 .. ICA DI CALINACIOII ,MA: (A) FOIUIAL:. laaJ 

IEHfDO (1) SILPITO (CORO III DE $)1 (e) ACETALDEN(II01 
(D) ACETONA (50-700 111), LA ESCALA SUPERIOR El 'AIIA 
(A), (1), Y <e> Y LA IIPIIIOI , ••• (D) ,· 

TAILA &,XII l(RITIS DE IINIIIILIDAD, IIETECCIOII Y 
PIICIIIOII PAIA M.IUIIOS CClllflUISTOS CAIIONÍLICOS DE 

ADICIOII, 

C.pu11to ,. de •• '• Lla de da1ec. S.n•lbtlt- Pnc:latón 
('t) 

(1) (2 r> lnai5ie!> dad , .. , •• , 

............. -21 11 2 o.s SD~1• 
Acetaldehido 20 11 10 0,15 ~2n1• 
Acetona 56 • '° 0,031 -,!,.,• 

A IESYIACIOII ESTANDAI ,ARA SIETE MEDIDAS, 



3 a b 

2 

lntenatdad l 

de •t1k)n 
nlativa o 

O 10 20 O 10 10 O 10 20 

1hapo (1) 

f19, 6,23 RESPUESTA flECA PAltA: (A) UNA ,_ZCLA DE 
FOR"Al.DEHfDO (lfONG) Y ACETONA (IIOONG): (1) ACETOIIA 

('400Na>, (c) fOR""'DINfDO (lfONe), DESPUll!I DE - . 
LA EVAPORACldN DE UII EXCIIO DE DldXIDO DI AZUFRI 

a e 

' lnten1tdad 
de •t1i6n 3 

relativa 
z 

o 

O 10 O 10 O 10 Tiempo lil 
f1G, 6,2q EflCTO DEL TIEfllO DE EYAPORACICIN DE UN 

EXCESO DE DldXIDO DE AZUFRE SOBRE EL PICO DE ACET.Q 
NA (NAzS03 ( 500 11G DES) v ACETONA (qso NG)) - --

(A) 0 S: (1) 10 1, Y (e) 20 S, 

UiQ 



DI! Pw.APAADE. lluPu,s DI LA OXIDACldN SE AIIEGA UII HCESO DE 
SULFITO. y ENTONCES EL PERYODATO Y EL YODATO OXIDAN PARTE DEL 
SULFITO A SULFATO, DE TAL FORNA QUE APARECEN TRES PICOS EN• 
fECA. UNO PARA EL SULFITO LIIIE, OTRO PARA EL COMPUESTO DE A• 
DICldN Y UNO MAS PARA EL SULFATO, 

ESTE PROCEDIMIENTO SE PUEDE USAR PARA LA DETERMIIIACldN • 
DE SULFITO (10-lflO NG DE S), MIDIEIIDO LA IESPUESTA DEL 
COMPUESTO DE FOIIIALDENfDO, CON UNA DESVIACldll ESTAIDAR 
RELATIVA DE 3,61 (7 MEDIDAS), ESTE PROCEDIMIENTO l'UEDE 
USARSE CUANDO EL PICO DE SULFITO IIICESITA SER TRMSLADADO 
PARA QUE NO SE EIITRELACE CON OTROS PICOS DE AIIIONES DE 
AZUFRE, 

6.4 CONCLUSIONES, 

LA SEIIIIIILIDAD Y IAPIDEZ DE ESTA 1'CIIICA PUEDE SER 
IJTIL PARA DETIIIIIINAR V DETECTAR TRAZAS DE UNA AMPLIA 
VARIEDAD DE COIIPUESTOS OR&ANOFOSFdRICOS EN PESTICIDAS, 
FUNGICIDAS Y FRACCIONES DE PETROLEO, 

EÑEL CASO DE LOS COMPUESTOS NALOIENADOS AUNQUE SE NA EN·· 
CONTRADO IUE MUCHOS NALUROS METALICOS DAN UN.A EMISldN CARACT{ 
NfSTICA EN LA CAVIDAD IIECA. BAJO LAS CONDICIONES EXPERIMENTA• 
LES REPORTADAS (24) LA IIAYORÍA DE ELLAS SON DfBILES Y REQUIE
REN IRANDES CANTIDADES DE MUESTRA, POR LO QUE SE DEBEN HACER 
MAS ESTUDIOS PARA MEJORAR ESTO, HASTA QUE SE LOGRE IMPLENEN-
TAR ESTAS CONDICIONIS NO ES POSIBLE DAR UNA APLICACldN ANALÍ
TICA IMPORTANTE, S.NMID, LAS EMISIONES DE INDIO,ESTAIID, CAD

MIO (3,4) V LOS COMPUESTOS OR&ANOCLORADOS SON EXCEPCION~S A -
ESTA IEU Y PIEIEN PROPGIICIONM LAS BASES PARA MtTODOS ANALÍTI
COS SENSIII.ES, TANTO PARA ESTAS ESPECIES COMO PARA CLORURO, -
IIOMUIO V YODURO, 

LA IDENTIDAD DE LAS ESPECIES EMISORAS ES DIFICIL 
DE ESTABLECER SIN LUGAI A DUDAS, PORGUE APARECE LA TRANSICldN 
DE LOS HALUROS METAllCOS, SE CREE QUE LA MAYORÍA DE 
ESTAS ESPECIES TIENEN LA FORIIULA fU CON " • METAL Y X. 



NALdlENO. 

EN CONCLUSUIN, IL M"-1111 DI IIIISldN 11111.ICUUII IN 
UNA CAVIDAD PIOPCIIICIOIIA UN "'TODO SIIIPLI DI ••11A11 LA 
EIIISldN IIDLECULAII DI NM.UIOI .. T .. ICOI P FAR IASIOIA, 
AUNOUE TAL ENISldN IS DI UTILIDAD AUL(TICA IN POCOS 
CASOS, LA TfCNICA PUIDI 1111 DI VALOlt IN LA IMITIUCldN 
DE LOS HPECTIIOI Dl IIIISldN DE LOS iW.UIIOI .. , .. acn 
SIN NECESIDAD DE UN EIUIPO MYOlt (TUIOS DE DIICAIIIA, 
SISTEMAS DE YACIO, ETC). 



7,0 ALGUNAS APLICACIOIIES IE fECA. 

7,1 INTRODUCCION, 

EN EL TRANICUIIO m ESTA TISIS SE NA MITRADO LA 
AMPLIA GAIIA DE POSIIILIDADES QUI l'IIEIENTA ESTA TtCNICA, 
TANTO PAIA EL AN,LIIIS CUALITATIVO CONO PARA EL CUMTITATIVO, 

7,2 IIETERRINACION IE SACARIM El REFRESCOS, 

EN AIIOS RECIENTES SE NA EXTENDIDO EL USO m EDULCORANTES 
ARTIFICIALES EN LA INDUSTRIA ALIIIENTICIA, IJESDl IUE FUERON 
RETIRADOS DEL MICADO LOS CICUIIATOS, POIIUE UNA SEIIE 
DE EXPERIN:NTOS CON MINALES REVEL6 SUS PRdPIEDADES CAICINdGi. 
NAS, LA SACARl"A HA IECUPEIADO SU POSICUIN C0110 EL PRI .. ER 
EDULCORANTE SINTfTICO, LA SACARINA, UNA SULFMIDA BENZOICA, 
ES USADA GENERM.IIENTE EN LA FORIIA DE SU SAL sdDICA l«.UILE 
EN AGUA, SE HAii IEPORTADO UIIA VAIIEDAII DE TtCNICAS PARA 
LA DETER .. INACIÓN DE SACAIIU IUE INCLUYEN LA 81AVUIETlfA, 
ESPECTROFOTOIIETRfA ULTRAVIOLETA, INFRARROJO, Y VISIILE, 
ASf COMO LA CRCIIIATOGIAFfA IAl•LfOUIDO, LA SACARINA PUEDE 
SER DETERMINADA EN IASE A SU CONTENIDO DE AZUFRE POR lf:CA 
DESPUfS DE SU EICTIACCldN EN ACETATO DE ETILO, ESTA SECCIÓN 
DESCRIIRE LA APLICACldN DE fECA A LA DETERNINACldN DE 
SACARINA EN REFRESCOS, (30), 

7,2,1 CORDICIOIIES EXPERIRENTALES, 

LAS CONDICIONES EXPERIMENTALES SON LAS DESCRITAS POR 
IELCNEI, ET AL (30), 

7,2,1,1 PltOCEDIRIENTO GENERAL, 



Elt ACETATO DE ETILO A LA CAVIDAD fECA, LA CAVIDAD SE 
INTIODUJO INMIDIATMEITE A LA Fl,MIA, SE REGISTRO LA INTENSI
DAD DE ENIIICIN EN PUIICION DEL TIE .. O, 

LA l!NISICIN AZUL DEL ~ 91PfElA 1,5 S DESPUtl DE INTRODUCIR 
LA CAVIDAD A LA PLANA, LOIRANDO SU INTENSIDAD MIUM A 
LOS 2,0 S Y DHflUfS DISMINUYE Rb'IDAIIEIITE HASTA RHREIAR 
A CERO DESPUtS DI 4,0 S, LA CAVIDAD FUE SACADA DE LA 
FLAM Y LAVADA CON AGUA DESTILADA Y POSTERIORMENTE CON 
ACETONA, DESPUtS SE SECO CON UN FLUJO DE AIRE FRfO POR 
UN MINUTO ANTES DE INYECTAR LA Sl&UIENTE ALÍCUOTA, SE 
NIDIO LA ALTURA DE PICO MXIMA, 

7,2,1,2 CAI.IBRACION <14-90 PPII IE SACARINA>. 

SE TONAN VARIOS EIIIUDOS DE SEPARACIOII DE 125NL Y A CADA -
UNO DE ELLOS SE INYECTO UNA ALÍCUOTA DE 2-12Nt., MEDIDOS EXAC
TAIIENTE, DE UNA S0LUCl0N ACUOSA DE SACARINA S0DICA DINIDRATA
DA QUE CONTEN&A 143 P.Pfl DE ELLA Y DESPUtS SE A&RE&A A&UA DES
TILADA HASTA JII VOLUMEN EXACTO DE 20Nt., la SOLUCION SE ALCALl 
NllA CON 2NL DE S0Luc10N DE IIAOII lOfl, SE MEZCLA COMPLETAMENTE 
v (SI ES NECESARIO•) H EXTRAE CON 12 PORCIONES DE 2S... CADA 
UNA DE tTER DIETfLICO, SE JUNTAN TODOS LOS EXTRACTOS Y SE LA
VAN CON 2o... DE AIUA, DESECHAR LOS EXTRACTOS Y CONIINAR EL L! 
VADO CON LA CAPA ACUOSA ORIGINAL, AclDIFICAR LA S0LUCl0N CON 
5NL DE HC.. 511, MEZCLAR CCNIPLETMENTE Y EXTRAER CON 25"L DE A-

CETATO DE ETILO CON AIITACldN VIIOROSA POR 2 NIN, DEJAR QUE 
LAS CAPAS SE SEPAREN, TRANSFERIR LA CAPA DE ACETATO DE ETILO 
A UN TUIO DE CENTRIFUIA Y CENTRIFU&AR POR UN MINUTO A 
2000 REV/NIN, INYECTAR 5JIL DEL EXTRACTO A LA CAVIDAD 'ICA 

• ESTE PASO PUEDE SIR OMITIDO SI LA NUESTRA NO CONTIENE 
ALGdll ADITIVO ADICIONAL QUE PUEDE INFLUIR EN LA MEDIDA FINAL, 



Y REGISTRAR LA ENIIIOII OBTENIDA COIIO SE DESCRIBE EN 7,2,1,5 
SE PREPARA LA IRblCA DI CALINACION IRAFICMDO LA ALTURA 

DE PICO CONTRA LA CONCENTRACldN, 

7.2,1,3 DETER"INACION DE SACARINA (20-800 PPN) El REFRESCOS, 

SE USA EL PROCEDIMIENTO DE EXTAACCldN Y MEDIDA DESCRITOS 

EN EL PARAAFO ANTERIOR, TOHAR UNA MUESTRA DE 20NL DEL 
REFRESCO, SI ESTE CONTIENE MENOS DE 90'PPN DE SACAIINA, 

O UNA MUESTRA DE 2111. DILUfDA A 20111.. PARA CONCENTIAOOS 

QUE CONTIENEN MS DE 90PPM DE SACARINA, DETERMINAR EL 

CONTENIDO DE SACARINA EN LA NUESTRA INTERPOLANDO EN LA 

8AÚICA DE CALIUACldll, 

7.2,1.4 RESULTADOS Y DISCUSIOII, 

CUANDO LA MUESTRA DEL REFRESCO SE TRATA DIRECTAMENTE 

EN f!ECA NO SE IIITECTA ALGUNA EMISION DEBIDA AL Sz BAJO 

LAS CONDICIONES DESCRITAS EN ESTE INCISO, SIN EMBARGO, 
SE ENCONTRO QUE LA SACARINA PUEDE SEA DETERMINADA INDIRECTA

MENTE MIDIENDO LA ENISION DE ~ AL SOMETER LA SOLUCIÓN 

DE SACARINA EN ACETATO DE ETILO A JIIECA, S1 LA SACARINA 
SE EXTRAE CON ACETATO DE ETILD SE ELIMINA LA POSIBILIDAD 
DE QUE ALGUN OTRO COMPUESTO INTERFIERA CON LA EMISIÓN 

DE Sz , PARA REIIOVER CUALQUIER OTRO COMPONENTE QUE PUEDA 
SER EXTRAIDO CON LA SACARINA E INTERFIERA EN LA DETERMINA

CION, SE EFECTUO UNA EXTRACCIÓN PREVIA CON !!TER DIETÍLICO, 

EL REFRESCO FUE ACIDIFICADO CON ffCL Y NO CON Hz S04 PARA 
EVITAR QUE EL AZUFRE DE l!STE INTERFIERA, 

EN LA FIGURA 7,1 SE MUESTRA LA RESPUESTA DE EMISIÓN 

PARA DIFERENTES CONCENTRACIONES DE SACARINA DISUELTA EN 

ACETATO DE ETILO, A CONCENTRACIONES MAYORES DE 90 PPM 



TAII.A 7,11 DlTIINIIIACldll • IACMIIIA 111 COII• 
CIIITIAIIOI. HPIIICOI, 

C•••••• •• •carau c,..t 
llaHtra 

--------;;r1ññ _________ __ 
cu .. o Eii Wiiih 2 

1erre1co de naranja 400 410 "º 1erre1co de 1, ... no ,20 400 
Cebada de 11116ft 2IO 250 2'0 
Ju10 de 11• 760 740 740 
Gln¡er Al• IICO 27 2, 27 



PARA DETERNINAR LA VALIDEZ DEL PROCEDIMIENTO, SE EFECTUO 
LA MEDIDA DE SACARINA AIREIADA EN VARIOS REFRESCOS QUE NO LA 
CONTIENEN Y SE COMPARO CON UNA GRblCA DE CALIIRACIOI PREPA• 
RADA COMO EN 7,2,2,q, ESTE PROCEDIMIENTO DE CALIIRACldN FUE• 
NECESARIO PORQUE U EXTRACCldll DEL COMPUESTO FUl LIIERMENTE 
INCOMPLETA, Los RHULTAIOI OITEIIIDOS 1E DA11 EN u TAILA 7,r, 
LA FLUCTUACldll DI LAS RESPUESTAS VA DE 98,5 A 101,51 CON UN• 
VALOR PROMEDIO DI 100,61, LA DEIVIACIOI IITANDAII PUA EL PRO• 
CEDIMIENTO TOTAL, INCLUYENDO LAS MULTIPUS MEDIDAS IIECA, FUE 
DE 2,51 PARA LAS 15 DETERMINACIONES DADAS EN LA TAILA 7,1, S1 
EN LA NUESTRA HAY DldllDO DE AZUFRE DEIPUfl DE LA EITIIACCldll 
PUEDE NAHR QUEDADO AL80 DE CL,. S1N.ENIARIO, NO HAY INTEltflE•• 
RENCIA ALGUNA EN LA DETERMIIIACldll DEL REFRESCO PORQUE flTE, • 
PROIABUMENTE, ES ELIMINADO JUNTO CON LOI DISOLVENTES OR&ANI• 
COSQUE SE VOLATILIZAN EN LA CAVIDAD, 

TANBl(N FUERON ANALIZADOS LOS CONCENTRADOS EMPLEADOS PARA 
LA PREPARACIOI DI LOS REFRESCOS QUE CONTIINEN UNA CANTIDAD Cil, 
NOCIDA DE SACARINA, LA TABLA 7, 11 IIUHTltA ÍUE NO NA\' UNA DIF[ 
RENCIA SIGNIFICATIVA ENTRE LOS RESULTADOS OITENIDOS EN flECA Y 
AQUELLOS CITADOS (OBTENIDOS POR CIIONATOIRAFfA LfCIUIDA DE ALTA 
PREC1Sldll), EL AIIAISIS DE DIFERENTES REFRESCOS DISPONIBLES· 
EN EL MERCADO PROPORCIONA LOS RESULTADOS ElltlSTADOS EN U TA• 
ILA 7,III. los NIVELES DE SACARINA DETEltMINADOS VAN DE 19 A 
2IIO PPM, 

lnten1tdad 
de eallt6n 

relativa 

O 7 35 14 119 175 Cm.11111t rae t cln de1acar1na 
flG, 7, ( RHPUHTA DI EMISldN PARA VARIAS lppnl 

CONCENTRACIONES DE SACARINA, 



CADA CAVIDAD DE ACEIO IIOXIDAILE IIUEDE SIR USADA PAIA 
MS DE q(J() DETHIHNACIONES PUESTO OUE NO HAY IIICRUSTACIOIIES 
DE IIATERIALES TfRNICAMNTE EITAILES PUESTO OUE EL SODIO 
IS REMOVIDO POR LA CEIITRIFUIACICIN DE LOS EXTRACTOS DE 
ACETATO DE ETILO, 

ESTE flCTODO TIENE VAIIIAS VENTAJAS IOIII OTROS EXISTEIITES, 
Es UII PIOCIDINIEIITO TAi SINSIILE CONO LA ESPECTROFCTOIIETRfA 
ULTRAVIOLETA O- VISIM.E Y IIO HOUIIIE LA ADICICIN DE MENTES 
CROlldGEIOS QUE SON IIICHARIOS PAIA ESTOS "'TODOS, los 
Mt!TODOS DE INFRAIIROJO SON NEioS IEISla.ES Y LOS DIFERIIITES 
Mt!TODOS CROMATOGRblCOI SON RELATIVAMENTE LABORIOSOS, 

EL PROCEDINIINTO PECA El RAPIDO y SENSIILE y ES MS 
SELECTIVO l'OROUI SOLO NIDI UNA ESPECIE AZUFRADA, SI ES 
NECESARIO, ESTA TfCIICA PUEDE SIR UTILIZADA PAIIA U DETIRNI
IACICIII DE CICLAMTOI, 

7.J IIETER .. IIIACIOII II DIOIIDO II AZUFRE EN LA ATIIOSFERA, 

EL Mt!TODO RISEIADO EN LA PARTE 2,2 FUE APLICADA A 
U DETERMIIACICIN DE D10X1DO DE AZUFRE EN U ATNOSFERA 
<12), 

7.J.1 PROCEDI .. IEIITO GENERAL Y RESULTADOS. 

SE MIZO PASAR UII VOLUMEN APROPIADO DE AIRE (QUE CONTENGA 
DE 5 A 120 111 DE S0z) A TRAVfS DEL TREN DE AISORCION DE 
LA FIGURA 2.111. las INTERFERENCIAS FUERON REMOVIDAS 
POR UNA TRANPA 11 EL TUIO E. QUE CONTIENE PERCLORATO DE 
MIIIISIO, UN PAPEL FILTRO DE FIIRA DE VIDRIO Y PARAFINA, 
EL o10x1DO DE AZUFRE OUE ESTAIA EN EL AIRE FUE AISOIIIIDO 
POR LA SÍLICA IEL DEL TUIO DI AISORCldN, 
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CON ESTE AIHII.O H l'OIIIU EL ,ROCESO Y -~ISIS 
DE IIICNAS fllESTIAI DE AIII POI EL SlflPLE CMIIO DEL TUIO 
DE AISORCldll CON CADA fllEITIA. 

Los TUIOS DI AIIOICldll D11111 SIi GUAIDUOS EN U11 DISECA
DOR PAIA EVITAR U AISORCldll DE LA IIUIIIDAD DIL AIRE, 
LA lfLICA IEL DI CADA TUIO SE Dl'OIITA EIITOIICEI EII U 

CAVIDAD ,AH SU AIIALIIII, LA IIITIIIIIDAD DE ENllldll DE 
S a OITIIIIDA SE CWAIA, ,nlM.MIITE, COII U CURVA DI CM.l•A
Cldll, LOS 11111.TUOI DI LA DITEINIIIACIOII DIL DIOXIDO 
DE AZUFRE DEL AIRE DI UIIA CM.U DE TNESSALOIIIICI. fiuCIA, 
OITEIIIDOS POI EITE ~TODO II ENCUEIITRAII EIILISTADOS EII 
LA TAILA 7, IV, LA MIMA DETIININACldll FUI REAi.iZADA l'OI 
EL IICTODO DI lfEIT Y 6AIIE (31), 

TAILA 7, IV DITHNIIIACldll DIL DIOXIDO DE AZUFRE 
N LA ATNOSFERA, 

Tt-,o de 
••etreo 

llltodo 
u1ado. 

Yolu- de Dt6xtdo- de ConcentracUn 
aire t-do aaufre. del dl611tdo ele ..., .. 

• 
11 

11.00 • 11 
13.00 • 11 
19. 30 • 11 
21.00 • 11 

(U fla) (ppll; .,,.,, 

0.5 •• 0.5 
aD.5 o.s 
a.o o.s 
20;5 

" 1950 
62 
3500-
32 
1'32 
'2 
1770 

Por el IHtodo IIICA propue,to. 



COMPARANDO ESTOS RESULTADOS SE OISERVA QUE COINCIDEN 
CON LAS CONCEIITIIACIONES REPORTADAS, LO QUE DEIIUESTIIA CIUE 
ESTE ~TODO ES APROPIADO PARA REM.IZAR TALES DETERMINACIONES, 

7. 4 DETERRINACIOII DE IIITROGENO MOIIIACAL EII FERTILIZMTES, 

7,4,1 INTRODUCCJON, 

ESTA DETERNINACICIN SI REALIZA COIIVIRTIENDO LOS CCINPUESTOS 
DE NITROIEfl> A AIIOIIIACO, CIUE IS VOLATILIZADO Y TIMSPGaTADO 
A LA CAVIDAD IIECA l'OII UN 'LUJO DE oxf&EIIO, 11 DOIIDE SE 
PRODUCE UNA IANDA DE ENISICIN a.ANCA (LOIIIITUD DE OIIDA 
fWCUIA A 500 1111), EN LA FIIUIA 7,2 SE NUESTIA IL ESPECTRO 

DE ENISICIN OITENIDO, 

7,,.2 PROCEDIRIEIITO 6EIIERM., 

Ú. APARATO DE VOLATILIZACUII USADO- PARA U GEIEIACldN 
DEL MDNfACO SI IIIHTIA EN LA FIIUIA 7 ,3, EL SIITINA 
DE YOI.ATILIZACldll CORPIIIIDE 1111 TUIO DE REACCldN CON 0,5-
0,6 G DE NIDlfXIDO DE SODIO sdLIDO CHIADO CON UNA TAPA 
DI TEFLclN ADAPTADA A DOS TUIOI DE ACERO IIOXIDAIU Y UN 
SIPTO, A TIAvfl DEL SIPTO SE INTRODUCE UNA AL fCUOTA DE 
0,2 11. lil IOLUCICIN ACUOSA DE LA NUESTRA, SI SE PUEDE 
OITENII EL NIOllfACO DIRECTAIIENTE NO SE NECESITAN OTROS 
ltlACTIYOS, EL CALOR llllllADO POR LA DISOLUCldN DE U 
SOSA MIIIINTA LA IÁPIDEZ DE LA VOLATILIZACldN DEL ANONfACO, 
A TIIAYh DE LOS TUIOS DI ACERO SE INTRODUCE EL OxfGENO, 
ft011./NIII, CIUE MIASTIAU EL AIIOIIACO A U CAVIDAD, UNO 
DE ELLOS ESTA ADAPTADO A UN ALANIRE DE ACERO INOICIDAILE, 
CIUE IIODEA LA ENTRADA DIL OllfGEIIO, PARA ROMPER LAS IUAIUJAS 
QUE ENEHEN DE LA SOLUC I dN ALCAL I IA, EL ANON f ACO ES 
LLEVADO POI EL ,LUJO DI OllfGENO (A TRAVtS DEL OTRO TUIO 
111'. ACERO) A LA CAVIDAD (61111 DE Dl,METRO) PERFORADA EN 



UN CILINDRO DE ALUMINIO Y 1•11A1A CON MUA, 

EL ENFRIAMIENTO NIVII• LA lllllldll • •10 IN LA 
CAVIDAD, LA INTENSIDAD • INllldll II IIIIIIA B FUNCldll 
DEL TIEMPO A S00. (QIRTUIA IINCTUL • U..). IN .. 

lSPECTROFOTCIMTRO IICA-22, LA M.TUIA - PICO II UNA 
MEDIDA DE LA CANTIDAD • -fACO ...UCIN, U •DIDA 
CCIIIPLETA DE LA ENISldll TAIDA #ltlOXIMIIIIIIITI 51111, 

lnt11111dad IO 
de eat116n 
(unlcladls 11) 
ar'bltrartu) 

• . __ ...,. ______ .. _ ----............. ,_, 
F11, 7 .2 EsncTIIO • 111111dll 01T .. 1u •L 
MIINlfACO INTROIIUCIDO II UNA CAVIDAD IICA, 

7,,,J RESULTADOS Y COIICLUSIOIES, 

EL Nf:TODO PIIOPORCIONÁ 111A CAIMACldll Ll•AL PAltA 
10 PPN•l,OI :fllv DI AIIONIACO IN 0,2 fL DE IOLUCldll ACUOSA, 
CON UNA IIEPAODUCIIILIDAD DE 21 A UN NIVEL DE 100PPN Y 
CON UN LfNITE DI DITICCldll DI AflROXINADANINTI lPPN, fMllfN 
SE PUEDEN DETERMINAR CONCENTRACIONES MAYORES (ARRIIA DEL 
lOI). PERO ENTONCES LA UblCA DI CM.IIIIACION TIENDE HACIA 
EL EJE DE LAS AISCISAS, LA NISM AUPUISTA IE PUEDE OITENEA 
PAIIA SOLUCIONES DI ACETATO, CLORUIIO Y NITIIATO DE AIIONIO 



A LA IIISM COIICIIITUClfl .... , ID NAY llffHFEIIUCIA 

El U DETHIIIUC:ldl DE 1111 PN DE -fACO CUMaO UT .. 
PREIINTIS AL.IUIOI DE LOI IIIUIElfflS 1-1 (a CIIICUIUCldll 

HAITA 9 VECIS MYCII - u • _,aco): ~ -~ • -cr .,,,. .z.Z. .11J. .PI• .e,,• .• • .FE:a. .Al• ~ • -
pqr .N03 o 1111a. 

ESTE l'IICICEDIIIIEIITO FUE All.lCAIO A IIFUUTII FHTILIZM· 
TES DIIPOIIIILEI n EL IIIICMO, las .... T... <Tuu 
7, V) 11 COIIPMM C011 -.UN CIITUlmtl NI 1L ~ 
CLAIICO DE DHTIUCldl·TITILACldl. 

F11. 7 .3 SrsTEM Ellft.UDO ,u" u DETE1111uc1dl 
DE MOIIIACO PGII IIECA <• ESTA A ESCAUl, 



TAaA 7,V DITIÍUIIIIACldN DE NITRdGENO AMONIACAL 
n PIIITILIZAIITES POR ltECA, 

o.• 
2.03 
1,.7 ,.1 
s.o s., ,., .. , ,., 

13,1 

A REFERENCIA 32 

IIUdpno --=al (S) 

Por medto de IIECA 

o.• 
2.12 ,., ,.s , .. 
s.s 
6.3 
1.1 ,., 

13,1 

7 ,5 IITERIIIIACIOII II SILICE Efl UN IIINERAL DE HIERRO, 

7,5,l INTRODUCCla, 

Se APLIC6 LA fCCIICA ftECA RESEIADA EN LA SECC'ÓII 11,3,1 
PAIA LA DETIIIIIUCldN DE SfLICA EN UN MINERAL D~ HIERRO 
QUE FUE PREPARADO POlt EL luREAU OF ANALYSED SAMPLES LTD." 
DE IMLATERRA (9), EL MATERIAL PARA ESTA PRUEBA FUE PREPARA
DO IAJO RIGUIOSAS CONDICIONES DE LABORATORIO Y .VARIOS 
ANALISTAS HAN DITERMIIIADO EL CONTENIDO DE SÍLICE GP.AVIMETRI
CNIEIITE, SE REPOITd QUE LA NUESTRA CONTIENE OTROS ELEME~TOS 
COMO SON: FIERRO, ALUMINIO, TITANIO, MANGANESO, CALCIO, 
MAGNESIO, AZUFRE, FOSFORO, VANADIO ADEMis DEL SILICIO, 

PARA ELIMIIIAR CUALIUIEII EFECTO DEBIDO A ELEMENTOS 
PRESEIITES EN LA DETIRMIIIACldll DEL SILICIO, ESTE ELEMENTO 
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FUE SEPARADO CO"O SÍLICE INSOI.UILE, 

7,5.2 CONDICIONES EXPERIIIEITAI.ES, 

7.5.2.1 PREPARACION DE LA IIUESTRA. 

Los SILICATOS SOLUILES SON, EN GRAN PARTE. HIDAOLIZADOS 

EN SOLUCIONES ACUOSAS DONDE EL icrDO silí~ICD. EXISTE EN 
FORNA COLOIDAL, CUANDO SE AIREGA UN ,croo FUERTE, EL 

,croo SILÍCICO SE COAIULA, AUNQUE NO CONPLETMENTE NI 
AUN POR EBULLICldN, Se REQUIERE UN TRATMIENTO ESPECIAL 

PARA SEPARAR CO"PLETMENTE LA SÍLICE HIDRATADA DE SUS 

SOLUCIONES COLOIDALES, ES NECESARIO EVAPORAR LA S.Ol.UCldN 
,crDA A SECADO Y CALENTAR PO. AL&dll TIEflPO A lQO•C, EL 
PROCEDl"IENTO USADO ES EL SIIUIENTE: 

Se COLOCAN 0.5 1 DEL "IIIERAL DE HIERRO EN POLVO EN 
UNA c,PSULA DE PORCELANA Y SE TIA.TA CON 10,0 ~ DE ffCL 

CONCENTRADO, LA S0LUC10N DE LA "'ESTRA DESC°"PUESTA SE 
EVAPORA A SECADO SOIIE UNA PLACA CALIENTE, PARA SEPARAR 
LA SÍLICE C°"O Sr02º X ff2') INSOI.UILE, SE DEBE TENER CUIDADO 

DE NO LLEVAR LA SOLUCldN A EIULL ICldN, CUANDO EL CONTENIDO 
DEL DISCO DE PORCELMA HA SECADO, EL RESIDUO SE CALIENTA 

A 11o·c POR AL MNOS UNA HORA, 

LA CAPSULA DE PORCELANA SE ENFRfA Y SE HU"EDECEN LAS 
CENIZAS CON 10~ DE ffCL AL 10%. CALIENTE, PARA DJSOLVER 

EL FIERRO, EL ALU"IIUO Y LAS SALES DE LOS "ETALES ALCALINOS 
QUE PUEDAN ESTAR PRESENTES, EL RESIDUO FUE FILTRADO SOBRE 

UN PAPEL FILTRO lfHATHAN DE VELOCIDAD MEDIA, N~MERO 40, 
Y LAVADO CON 5~ DE ffCL AL 1%, FRIO, . SE EFECTUA UNA SEGUNDA 

EVAPORACldN Y DESHIDRATACldN PARA OBTENER LA PEOUEAA CANTIDAD 
DE SÍLICE QUE HA ESCAPADO A LA PRl"ERA SEPARACldN, EL 



RESIDUO FUE TRATADO CON 10... DE lfCL AL 11, FRÍO, Y LA 

SEGUNDA PORCldN DE SÍLICE FUE FILTRADA EII UII IIUEVO FILTRO, 

EL PRECIPITADO FUE LAVADO CON 511. DE HCL AL 11, FRfO, 

Los DOS PRECIPITADOS LAVADOS CONTIENEN PRACTICMIENTE 

TODA LA SfLICE PRESENTE ORl&INALNENTE EII LA NUESTRA Y 

FUERON DISUELTOS EN 5NL DE IICL AL ffl FRfO, LA SOLUCIÓN 

FUE TRANSFERIDA CUANTITATIVAMENTE A UN MATRAZ VOLU!ltTRICO 

DE 100NL V AFORADO CON AGUA 81DESTILADA, ~SPUl!S DE AIRE&AR 

10NL DE UNA SOLUCldN DE CLORURO DE SODIO DE 100 ,,Sil, 
Se PREPARA UNA SOLUCldN SIMILAR CON UN GIIAMO DEL MINERAL, 

7,5,2,2 CALIBRACION. 

EL PROCEDIMIENTO DE CALIBRACldN EMPLEADO PARA LA DESHI

DRATACldN DE LA SÍLICE EN UN MINERAL DE HIERRO SE HA SEGUIDO 
PARA NUESTRAS QUE CONTIENEN CANTIDADES COIIOCIDAS DE SfLICE, 
LA CANTIDAD DE SOLUCIÓN EST~DAR. DE SÍLICATO DE SODIO 

FUE CALCULADA DE TAL FORNA QUE SE OBTENGA UNA CONCENTRACIÓN 
FINAL DE 0, 100, 200, 300, flOO Y 500p&INL DE SILICIO, 

RESPECTIVANEN.TE EN 100N. DE SOLUCIÓN, SE TRANSFIEREN 
VOLUNENES DE 0, 10, 20, 30, 40 Y 50NL DE LA SOLUCldN EST,NDAR 

DE SILICATO CONTENIENDO 1 000.,P&/NL DE SILICIO A 6 CAPSULAS 
DE PORCELANA Y SE SIGUE EL PROCEDIMIENTO RESERADO EN 7,5,2,1, 
Se TRANSFIERE UNA PORCldN DE 0,2NL DE LAS SOLUCIONES OBTEMI~ 

DAS FINALMENTE AL TUBO DE REACCldN, DESPUl!S DE LA INYECCIÓN 
DE 0,8ML DE Hz SO, (VER SECCldN 4,3,1) SE CALIENTA EL TUBO 

DE REACCldN EN EL BARO DE ACEITE POR 35 S, EL NITRdGENO 

DE ARRASTRE SE INTRODUCE AL SISTEMA Y SE REGISTRA LA INTENSI

DAD DE ENISldN, EN LA TABLA 7, VI SE MUESTRAN LOS VALORES 

DE LA INTENSIDAD DE ENISldN DESPUl!S DE RESTARLES LA EMISldN 
DEL BLANCOI Y EN LA FIGURA 7,4 SE MUESTRA LA GR,FICA CORRES· 
PONDIENTE, 
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TABLA 7,Vl RESULTADOS ,ARA LA GR,FICA lll CALIIRACldll 
COIISTRUfDA UIANDO LA SOLUCldN DE SILICIO" DEs,uits • 

DIINIDRATACldN DE LA SfLICE, --------
Cantidad ele St <t:1) 

Pico ele tnt•n•tdaª 
da •t•16n nata,.,, 
Promedia da la •tetan 
nata de •tltcto (af) 

cantidad ele - e,, 
lnteMtdad da •tetan 

11111a CaY) 

Praadlo Cmf) 

20 llJ '° 
1.1 24.3 36.1 

e.o 24.Z 37.0 

0.5 

23.6 
23,8 
24,0 

23,1 

IO 100 

51.5 "·' 
51.2 67.7 

1.0 

s.,.o 
52.0 
52.7 

52.7 

A El. ,RONDIO DI LA LICTURA lll SEIS kAIICOS FUE DE l,S,.V, 

TABLA 7, VII CANTIDAD lll SfLICE EN 1111 fUNERAL DE HIERRO 
OITENIDA POR fEDIOS GRAVIMTRICOS Y POR flEDIO DE flECA, 

Allaltala l 2 ¡ 4 5 '-dto 
GravhNtrfa 

"da StOz l,'6 1.51 1.47 1.61 1,50 1,52 

MICA Cantidad da muestra (¡) 0,500 1.00 Praedlo 

1' da SIOz 1,34 1,50 1,42 

EN LA lAILA 7,Vll SE NACE UNA COMPARACldN DE LOS VALORES 01 
TENIDOS POR flECA Y LOS OBTENIDOS GRAVINfTRICANENTE POR 
VARIOS ANALISTAS, 
~, 1 a r.Die ira ,.., ,. •• ••••,. •"- •• ,. .................................... _ 



RENTE A LA DE LA NUESTRA <,un 11,3,1,8) SE OITIENEN VAL.ORES 
IAJOS ,ARA EL SII.ICIO, ESTO IIUIIA SI DEIA A IIUI UNA ,eouEIIA 
CANTIDAD DI SÍI.ICI 11 ,. ... DUIIAIITI EL ,ROCESO DE DESHIDIIA
TACldN. DIIIDO A 1111 IS DIFÍCIL IIEIIIOVIR TODA LA SÍLICE 
DI LA COSULA, POIIUI SI ADHIERE TIIIAZNINTE A LA IIOIICILANA, 
O POIIIIUI TIENDE A AUMNTM LA SÍLICE COLOIDAL DURANTE 
EL.,ROCISO DI LAVADO, 

7,5,J RESULTADOS, 

EL MtTODO DESCRITO ,uEDE 1111 M'LICADO A LA DITIIINIIIACldN 
DI TRAZAS DI SILICIO EN DIFERENTES MTEIIIALES, IN EL AIUA 
O EN EFLUENTES INDUSTRIALES, 

EL Mil.lSIS DI EIIISldN 11111.ICUUII EN U11A CAVIDAD ES 
UN ~TODO FACIL DI REALIZAR Y DA 111A l'IIECISICIN IASTANTE 
ALTA PARA EL ANil.lSIS DEL SILICIO, MIOIIIIAIIDO UIIA CANTIDAD 
APRECIAILE DE TIEMPO, 



CONCLUSIONES, 

EL AN~ISIS DE EfllSldN lloLECULAR EN UNA CAVIDAD ES 
UNA Ti!CNICA QUE HA DEMOSTRADO, A LO LARGO DE ESTA TESIS, 
CARACTERÍSTICAS QUE LO HACEN ADECUADO TANTO PARA EL USO 
EN UN LABORATORIO CONO EN UNA INDUSTRIA, 

Sus PRINCIPALES VENTAJAS SON: 

A) FACILIDAD DE MANEJO,- CUALQUIER PERSONA FAMILIARIZADA 
CON EL MANEJO DE UN ESPECTROFOTÓMETRO DE FLAMA PUEDE REALIZAR 
LAS DETERMINACIONES EN ESTA NUEVA Ti!CNICA, 

B) FACILIDAD DE ADAPTAR U11 ESPECTROFOTdMETRO DE EMISIÓN 
NORMAL A LA MODALIDAD flECA,- COMO QUEDd ASENTADO EN EL 
INCISO 1,3 ES FACIL REMOVER LAS PARTES NO dTILES DEL ESPECTR.Q 
FOTÓMETRO PARA COLOCAR EN SU LUGAR LA CAVIDAD, 

C) ENORME POTENCIAL PARA LA DETERMINACIÓN DE GRAN CANTIDAD 
DE ELEMENTOS,- ADEMAS DE TODOS LOS ELEMENTOS Y COMPUESTOS 
REPORTADOS AQUÍ, EXISTEN MUCHOS OTROS QUE PUEDEN SEA ANALI
ZADOS POR MEDIO DE flECA (VER 8,2), 

D) IEPRODUCIBILIDAD,,- PUESTO QUE LA EMISIÓN ES CARACTERfSTl 
CA PARA CADA ELEIIENTO ES FAc:IL OBTENER RESULTADOS REPRODUCl
aES YA SEA PARA COIIPUESTOS INDIVIDUALES O EN MEZCLAS, 

E) ALTA SENSIBILIDAD,- LA SENSIBILIDAD OBTENIDA CON ESTA 
TfCNICA ES MUY ALTA, PUESTO QUE ES POSIBLE DETECTAR CANTIDA
DES DE MUESTRA TAN PEQUEIAS COMO 0,04pG (PARA TELURIO), 

P) VERSATILIDAD,- CON ESTA Ti!CNICA ES POSIBLE ANALIZAR 
MUESTRAS EN ESTADO SÓLIDO, POR EJEMPLO EL SELENIOI LÍDUIOO, 
Yo: EL FÓSFORO, O GASEOSOS, COMO EL BORO, TAMBltN IS 



FACTIBLE EL AIIM.ISIS DE ELENENTOS, COMPUESTOS O MEZCLAS, 

1) AHORRO DEL TIEMPO DE AIIALISIS,• EL TIE .. O QUE TARDA 
EL ANALISIS DE .UN COMPUESTO CUALQUIERA ES NUY PEQUERO, 
PUESTO QUE ES POSIBLE IIEALIZAR EN CUESTldll DE MINUTOS 
VARIAS DETERMINACIONES DEL MISNO COMPUESTO, 

M) FACTIBILIDAD DE EMPLEAR PIQUERAS CANTIDADES DE IIUESTltA,• 
EN TODOS LOS CASOS LA CANTIDAD DE MUESTRA A ANALIZAR EIT.A 
EN EL INTERVALO DE LOS MICROIRAIIOS, 

8,1 SUGESTIONES PARA TRABAJOS FUTUROS, 

AIJN QUEDA MUCHO POR HACER PARA CULMINAR EL DESARROLLO 
DE ESTE Ml!TODO ANALÍTICO Y APROVECHAR EN SU TOTALIDAD 
EL POTENCIAL DEL NISNO, Asf, IASANDONOS EN LO PLANTEADO 
EN ESTA TESIS PODEMOS SUGERIR: 

- CONTINUAR LA INYHTIGACION REFERENTE A LOS PARAIIETROS 
QUE INTERVIENEN EN LA DETERMINACldN DE LOS DIFERENTES 
ELEMENTOS Y CONPUESTOSI CONO POR EJEMPLO: EL EFECTO QUE 
CAUSAN LOS OTROS ELEIIIENTOS QUE FORMAN COMPUESTOS VOL.ATILES 
O LA CANTIDAD MÍNIMA TOLERABLE DE LOS IONES QUE INTERFIEREN; 

•DETERMINARLA POSIBILIDAD DE CUANTIFICAR INDIRECTAMENTE 
ELEMENTOS CONO EL URANIO, AZUFRE, SELENIO, TELURIO, IORO, 
ASTATINIO, WOLFRAMIO Y RENIO AL MEDIR LA EMISldN QUE PROPOR· 
CIONAN SUS FLUORUROS YOL.ATILES A LA FLAMA, PUESTO QUE 
ES POSIBL' LA DETERMINACldN INDIRECTA DE ESTOS Al MEDIR 
LA EMISldN DEL S10 OBTENIDA CUANDO UNA CANTIDAD CONOCIDA 
DEL ION FLUORURO REACCIONA CON UN EXCESO DE SILICIO, 

- ESTUDIAR LAS POSIBLES VENTAJAS DEL EMPLEO DE OTRAS 
TfCNICAS DE AN.ALISIS, POR EJEMPLO LA CROMATOGRAFfA DE 
GASES, EN COMIINACldN CON PECA, 



9, APENDICE, ANALISIS DE EIIISION ..at.ECULAR, 

9,1 ANTECEDENTES HISTORICOS, 

LA PRl"ERA FUENTE DE ENERGÍA LUMINOSA USADA PARA EL 
ANALISIS ESPECTROQUINICO FUE UNA FLAMA DE GASES, Los 
PRl"EROS INVESTIGADORES SABÍAN QUE CIERTOS IONES METAL ICOS 
!"PARTEN UN COLOR A LA FLAMA, PERO NO FUE SINO HASTA 1860 
CUANDO BuNSEN Y KIR(HHOFF INICIARON EL ESTUDIO DE LAS 
FLAMAS A TRAVl!S DE UN ESPECTRdMETRO, "IDIENDO LAS LÍNEAS 
EMITIDAS POR LOS ll!TALES ALCALINOS Y DEIIOSTRARON LAS POSIBILI
DADES DEL ANALISIS ESPECTROQUÍMICO, Al FINAL DE LA Dl!CADA 
DE LOS AROS VEINTES, LUDEGARTH (1) DESARROLLÓ UN MECHERO 
EN EL QUE SE ATOMIZABA LA NUESTRA, PERO LAS GOTAS DE SOLUCIÓN 
ERAN ATRAPADAS Y SÓLO PASABA A LA FLAMA UNA NIEBLA DE 
AIRE SATURADO/ ESTO PRODUJO UNA FLAMA CALIENTE QUE FUE 
FOTOGRAFIADA POR l!L CON UN ESPECTRÓGRAFO DE CUARZO, EN 
LA Dl!CADA DE LOS AROS TREINTAS ES:r'E SISTEMA FUE EMPLEADO 
PARA ANALIZAR TIERRAS ALCALINAS Y MUCHOS DE LOS METALES 
DE TRANSICIÓN, CON UNA IUENA SENSIBILIDAD Y RESULTADOS 
CUANTITATIVOS, ASÍ COIIO CON UNA REPRODUCIBILIDAD SATISFACTO
RIA, EN LA Dl!CADA DE LOS AROS CUARENTAS se INTRODUJO 
LA FOTOMETRÍA DE FLAMA SIMPLE PARA EL ANALISIS DE SODIO 
Y POTASIO AUNQUE TMBll!N PODIA MEDIR EL LITIO Y EL CALCIO, 
ESTE APARATO CONSISTE DE UN QUEMADOR, UN FILTRO, UNA FOTOCEL
DA MULTIPLICADORA Y /o UN GALVANOMETRO O UN MEDIDOR, ESTOS 
INSTRUMENTOS DESPLAZARON RAPIDAMENTE A LOS Ml!TODOS QUÍMICOS 
PARA EL ANALISIS DE SODIO, POTASIO Y LITIO, 

EN LA lltCAM llE LOS CINCUENTAS se EMPLEARON ESPECTROFOTdME-
TROS CON UNA ALTA RESOLUCIÓN, LOGRANDO AISLAR LINEAS DEL es-
PECTRO, fOTOMULTIPLICADOqEs y AMPLIFICADORES DE GRAN AUMENTO 
FUERON PROPORCIONANDO MEDIOS DE MEDIA NIVELES DE LUZ MUCHO -
MS BAJOS, ESTO HIZO POSIBLE IDENTIFICAR Y MEDIR POR PRIMERA 
.,.,_ l'N FORMA IIAPIDA Y CUANTITATIVA, GRAN CANTIDAD 



DE ELEMENTOS IIET~ICOS EN SOLUCIÓN CUANDO ERAN ATGIIIZADOS 

EN LA FLAMA, 

EL ESPECTROFGTdllETRO PUEDE SER EMPLEADO PARA IAltlEI 
UN GRAN INTERVALO DE LONGITUDES DE ONDA Y ASf GITE•I 
EL ESPECTRO DE EMISldN COMPLETO QUE SE PRODUCE EN LA FUM, 

GILBERT (2) HA PUILICADO ESTOS ESPECTROS DE EIIISldll PARA 

ALGUNOS ELEMENTOS PUROS, EL MISMO ARTfCILO INCLUYO 1aA 
TABLA DE CONDICIONES EMPLEADAS PARA MEDIR 6' ELEIIEIITOS 
TANTO DIRECTAMENTE COMO INDIRECTAMENTE A TRAVl!S • LA 

FORMACIÓN DE UN SISTEMA DE .BANDAS, GENERALMENTE DEIIDAS A 

LOS ÓXIDOS, V MIDIENDO LA BANDA MAYOR, SE INQ.UYEI. DATOS 

REFERENTES A LAS FLAMS DE AIRE- HIDR08ENO, CXf&ENO-Nlllld&Em. 

OXÍGENO-ACETILENO Y OXIGENO- CIANOt!NO, LAS ,i.NIAS "'5 
CALIENTES, OXIGENO-ACETILENO V oxf&ENO-CIAIIOIEIO, 5(11 

USADAS PARA EXCITAR MS ENERGICMIENTE -LOS ELEIIEIITOS alE 
LO REQUIERAN, CONO EL CINC, OTRA ffCNICA AUXILIAR, .SAIIIO
LLADA MPL IMENTE POR 0eAN (3), ES 'EL USO DE UN Dlsm.VOTE 
ORG~NICO EN LUGAR DE UNA SOLUCION ACUOSA PARA PRODUCIR 

TEMPERATURAS ELEVADAS Y UNA EXCITACION COMPLETA, INCREIIEIITAN

DO EN ALGUNOS CASOS HASTA POR UN FACTOR DE 100 VECES LA 
SENSIBILIDAD, 

EN 1951. IIALSN (1) PROPUSO 9UE LA COICENTRACldll DE 

UN ELEMENTO EN UNA SOLUCION PUEDE SER DlTERNINADO CON 
GRAN SENSIBILIDAD MIDIENDO LA LUZ QUE l!lif EMITE, EL 
SEIIALA QUE EL NdMERO DE ~TOMOS EN UNA FLAMA IUE ESTAII 

EN ESTADO BASAL, Y IUE PUEDEN ABSORVER LA ENERGfA, ES 

MUCHAS YECES MYOR (DE lOOx A lff x) QUE EL NdMERO DE 'TCIMS 
QUE SON CAPACES DE EMITIR, TAMBll!N SEIALO QUE LAS MEDIDAS 
DE ABSORCldN SE YEN MENOS AFECTADAS POR LA VARIACldll DE 
LA TEMPERATURA DE LA FLMA QUE LAS MEDIDAS DE EIUSldll, 
LA Tl!CNICA DE AISORCION AT0NICA FUE _IEMRI.I.MIA B1 ...._IA 

-•-- ........ _ •• _ •a;an ., FUE s,., 



HASTA EL INICIO DE LOS AROS SISENTAS CUANDO SE INTRODUJO 
A LOS ESTADOS UNIDOS DE NORTEAMERICA, DESDE ENTONCES 

EL USO DE LA ESPECTROSCOPfA DE ABSORCIÓN ATÓMICA SE HA 
EXTENDIDO NUV RAPIDAMENTE, DE TAL FORMA QUE AHORA, JUNTO 

CON LA ESPECTROSCOPfA DE EMISIÓN, SON, CASI SIEMPRE, LOS 

M'TODOS MS R'PIDOS, SENSIBLES, EXACTOS V REPRODUCIBLES 

PARA ANALIZAR 68 ELEMENTOS, 

A PRINCIPIOS DE LOS ARoS SETENTAS SE INICld EL ESTUDIO 

DE UNA NUEVA T'CNICA DE ""'LISIS DE EMISIÓN MOLECULAR 
UTILIZANDO UNA CAVIDAD PARA COLOCAR E INTRODUCIR LA fltlESTRA 

EN LA FLAMA EN LUGAR DE LOS SISTEMAS DE ATOMIZACIÓN QUE 

SE EMPLEABAN 8ENERALMENTE, ESTA T,cN I CA SE HA DESARltOLLADO 

EN INGLATERRA, PRINCIPALMENTE EN LA UNIVERSIDAD DE BIRMIN
GHAM, V HA RECIBIDO EL NOMBRE DE AN,LISIS DE EMISIÓN "OLECU
LAR EN UNA CAVIDAD (llot.ECULAR EMISIÓN· CAVITV ANALVSIS) 

CUYAS SIGLAS EN INGLES SON IIECA V QUE ES EL NOMBRE CON 

EL QUE GENERALMENTE SE CONOCE ESTA. T(CNICA, 

9.2 EfllSION, 

CUALQUIER SUBSTANCIA " CON SUS ELECTRONES EN ESTADO 
BASAL PUEDE SER FORZADA A ADQUIRIR UN ESTADO INESTABLE 

POR IIEDIO DE LA EXCITACIÓN DE LOS 'TOMOS O MOLECULAS USANDO 
MEDIOS EL,CTRICOS O T'RMICOS, 

PUESTO QUE PARA CADA ESPECIE QUfMICA EXISTE GRA~ NJlMERO 

DE ESTADOS EXCITADOS POSIBLES, SE PRODUCIRAN RADi'ACIONES 
DE DIFERENTES FRECUENCIAS AL REGRESAR A SU ESTADO BASAL 

O A NIVELES MS ESTABLES, ESTAS RADIACIONES PUEDEN SER 
!NITIDAS EN LA REGIÓN ULTRAVIOLETA O EN LA VISIBLE, LA 

ESPECTROSCOPfA DE EMISIÓN ESTA RELACIONADA CON LA CARACTERf-

ZACldN DE LA LONGITUD DE ONDA V DE LA INTENSIDAD DE LA 
RADIACIÓN PRODUCIDA DE ESTA MANERA, 



9.3 ESPECTRO DE E"ISION, 

LA COLECCldN DE RADIACIONES ENITIDAS POR UNA ESPECIE 
QUÍMICA RICIIE EL NOflllRE DE ESPECTRO DE EMISldN, EXISTEN --
TRES FORMAS DE ESPECTROS DE EMISldN: CA) ESPECTROS CONTÍNUOS, 
COMO LOS PRODUCIDOS POR SdLIDOS INCANDESCENTES; Ca) ESPECTROS 
DE BANDAS, COMO LOS PRODUCIDOS POR MOLtCULAS, Y Ce) ESPECTROS 
DE LÍNEAS, QUE SON OBTENIDOS DE LOS ATOMOS, 

9.4 FUENTES DE ENERGIA, 

EL PROILEMA CENTRAL DE LA ESPECTROSCOPÍA DE EMISIÓN 
ANALÍTICA ES LA GRAN INFLUENCIA QUE TIENE LA FUENTE DE 
ENERGÍA SOIRE EL TIPO Y LA INTENSIDAD DE LAS LÍNEAS ESPECTRA
LES PRODUCIDAS POR UNA ESPECIE QUÍMICA, Es EVIDENTE QUE 
LA FUENTE DEBE EJERCER DOS FUNCIONES, PR·IMERO, DEIE PROPOR
CIONAR SUFICIENTE ENERGÍA PARA VOLATILIZAR LA MUESTRA 
Y CONVERTIR LOS COMPONENTES INDIVIDUALES EN ATOMOS O IONES 
GASEOSOSI EN ESTE PROCESO ES ESENCIAL QUE LA DISTRIBUCIÓN 
DE LOS COMPONENTES EN EL VAPOR SE RELACIONEN REPRODUCIBLEMEN
TE CON LA CONCENTRACIÓN !)E LA ALICUOTA TOMADA, LA SEGUNDA 
FUNCIÓN ES LA DE PROPORCIONAR SUFICIENTE ENERGÍA PARA 
PROVOCAR UNA EXCITACIÓN ELECTRÓNICA DE LAS PARTÍCULAS 
ELEMENTALES DEL GAS, TANBl~N EN FORMA REPRODUCIBLE, 

COMO SEIIALMOS EN 9., 2 LA EXCITACIÓN DE LOS ATOMOS 
O MOLtCULAS SE PUEDE LOGRAR POR MEDIOS ELtCTRICOS O TtRMICOS, 
Y PUESTO QUE ~STA T~CNICA EMPLEA UNA FUENTE TtRMICA LA 
EXPLICACldN DE ELLA SERA MAYOR, 

9.4.l EXCITACION ELECTRICA, 

LAS DESCARGAS EL~CTRICAS SON MUY EFECTIVAS PARA LA 
--·· ••v•""1 Y llXCITACldN DE MUESTRAS, DEPENDIENDO 



DE SUS PROPIEDADES ESPICfFICAS Y DEL NIDIO POI EL QUE 

SE OBTIENEN SE a.ASIFICM EN: AICO, 011SPA O SIIIIPLEIIIEII

TE DESCARGAS, LA di.TINA CATIGORfA IO ESTA 110 ., •••• 

Y ALGUNOS PROCEDIMIEIITOI PUEDEN SEi a.ASIFICAIIS TAIITO 

COMO MfTODOS DE AIICO O DE CHISPA, ConoclCIUIUelR SE 

RECONOCEN LOS AltCOS CCIIIO DESCAIUS CUMIIO: (A) • PIIEDE 
INICIAR POR UNA CHISPA AUJULIAlt O POR UM COIEXUIII IIECMICA 

MOMENTANEA A TIIAYlS DEL YAC fo, Y (1) ia IIIUTffMEIITE 

POCAS LÍNEAS REPRESEIITAIIIIO UN ESPECTIO IGalCO Y la EIIEl&fA 

DE TRANSICldN ALTA, US CNIIPAI - U. ESPIC'RD IICO 
EN LÍNEAS DE AL.TA EIIElllfA, 

9,4,2 EXCITACION TERRICA, 

Se HAN EMPLEADO DIYEIIOS IAIIS CC1110 POila.ES ~111.ES 

EN EL ANALISIS ESPECTIGICdPICO POI EIHSldll IIDUCULM, 
EN UN PRINCIPIO SE UIAltOII UI FUMS DE USES ... ZCVIOS 
PARA OBTENER rr•EIATUIIAI OTIE 2 • 000 , 1 oo,rt: P01C111E 
EN LA ~CNICA DE ATCIIIZACldll IEIIEIAUIEIITE U1PUAM ESTA 

TEMPERATURA ES SUFICIENTE PAIA EL AÚLISIS DE aa 11M 
CANTIDAD DE EUIIIEIITOS, U COIIPOSICldll DE ESTAS FUMS 

PUEDE SER MUY DIVERSA DEPHDIEIIDO DE U TEIIPEUTIIIA QUE 

SE QUI ERA LOIIAI (T AILA 9, 1), 

DAGNALL ET AL (') EIICOIITUIOII 1UE EL USO DE 'fD9'UATUIAS 

MS BAJAS (280-9CJO•t) PIIOPOIICIOIIA UU DISMIIUCldll 11E U 

EMISldN DE FONDO COll'TfMJA Y U EXCITACldll DE ELEIEIITOS 
ALCALINOS, ADEMAS DE PIOIIOYEI U FGaMCldll DE cmlPUESTIIS 

QUE GENERALMENTE IIO SE OISEIYM El OTIAS FUMS CC111 TENPEU

TURAS MYOIIES, 

PARA IIEDUCII LA TlllPEUTUU DE LAS FUIIAS "'5 CAIEIITES 

SE HA DILU(DO U MEZCLA DE USES CC111 m &AS IIIEllff, alll 

AIIGdN o NITld&EIIO ")· Esro IO sdl..o IEIIUCE IIÚSTICMIEIITE 



LA TEMPERATURA DE LA FLAMA, SINO TAMBll!N LA ENISldN DE 
FONDO CONTINUA DE ESPECIES COflO EL OH- Y RESTRINGE SEVERAMEN
TE EL INGRESO DE OXÍGENO, DISMINUYENDO DE ESTA MANERA 
LA CONBINACldN DEL ELEMENTO ANAL IZADO CON l!STE EN LA REGldN 
INTERIOR DE LA FLAMA, ESTAS FLAMAS SON INCOLORAS, TRANSPAREN
TES, INVISIBLES Y TIENEN GRANDES PROPIEDADES REDUCTORAS, LA -
TEMPERATURA DEL CENTRO DE LA FLAMA ES DE 300 A qoo·c. AUNQUE 
SE ENCONTRd QUE LA PRESENCIA DE PARTÍCULAS DE POLVO PUEDEN -
DAR DESTELLOS DE LUZ Y QUE EL HIDRdGENO PUEDE DAR LUGAR A EFEk 
TOS CATALÍTICOS QUE PUEDEN CAUSAR TEMPERATURAS ALTAS Y FALSAS, 

SE HA ENCONTRADO (q,5) QUE LA TEMPERATURA VARÍA DEPENDIE! 
DO DE LA COlOCACldN DENTRO DE LA FLAMA (DE ARRIBA A ABAJO 
O DE AFUERA AL CENTRO), 

LA TEMPERATURA OBTENIDA EN EL CENTRO DE LA FLAMA ES 
LA TEMPERATURA MÍNIMA OBTENIDA POR l'IOVIMIENTOS LATERALES 
DE UNA CAVIDAD EN UNA PRUEBA A ALTURA CONSTANTE, MIENTRAS 
QUE EN LOS EXTREMOS se OBTIENEN LAS TEMPERATURAS ~XIMAS, 
LA TEMPERATURA DEL CENTRO DE LA FLAMA ESTi ENTRE 2qQ" Y 
390"C, CTABLA 9, JI) (6), 

CUANDO SE INTRODUCE OXÍGENO A LA FLAMA DE HIDRdGENO
AIRE O HIDRdGENO-NITRdGENO LA TEMPERATURA PUEDE ELEVARSE 
HASTA 1577"C (7), 

9,5 INTRODUCCION DE LA MUESTRA EN LA FLAMA. 

LA MUESTRA PUEDE SER INTRODUCIDA A LA FLAMA EN FORNA 
DE UNA NIEBLA DE GOTITAS DE SOLUCldN (ATONIZACldN) O COLOCADA 
EN UNA PEQUERA CAVIDAD E INTRODUCIDA A LA FLAMA (SECCldN 
1.2)', 
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TAILA 9, 1 TE,.,ERATURA OITEIIIDA CON DIFERENTES 
IIEZCLAI DE IAIEI, (TEMPERATURA EN •t) 

Gu c:oalllllttbla con aln con oaf1eno con hielo nllr6ao -- l IIIIO 2 ,ao 

::::.- 1950 2 IIIIO 2 850 
1 90D 2 90D 

Hldr6aeao 2 050 2'50 
2 -Aattleno 2 15D 3 10D 2 !l50 

Clan6amo 2 33D ' 50D -

TAILA 9,11 , TE .. ERATUR~ APROXIMADA DE UNA F~MA DE • 
DIFUIIÓII DE NIDRdeEIIO•NITRdHNO DURANTE LA ATOIUZACldN 

DE AIUA DESTILADA, 

d .. tancta tobn T-peratura en el Temperatura en 
el aechero (ca) centro de la na. la pane exterior de 

lmfnlal, ~) la n- ('*1a,'0. 

1 ., 810 

2 330 830 
3 370 8'0 

' 410 ISO 
5 450 850 
6 "° ISO 

..... 



9.5.1 ATOIIIZACION DE LA NUESTRA, 

CUANDO SE INTRODUCEN SOLUCIONES ATOMIZADAS, CONTENIENDO 
IONES O COMPUESTOS IIET,LICOS, DENTRO DE UNA FLMA, GENERALIIE! 

TE EL IIETAL SI CONVIERTE EN GAS ATdlllCO O EN IIOLilCULAS 

SIIIPLES CONO 0XID0S, NIDR4XIDOS E NIDRUROS, El. ESPECTRO DE E

IIISION QUE SE OITIENE EN ESTAS FLMAS ESTi, POR LO REGULAR, 

RESTRINGIDO A LfNEAS AT0MICAS DE ENERGfA RELATIVAMENTE 

BAJA Y A IANDAS EN LAS ESPECIES IIOLECULARES. LA EIIISION 

ASf OBTENIDA SE COIIPARA CON LA EIIISION OITENIDA PARA UNA 

SOLUCIOI DE CONCENTRACldll CONOCIDA DEL COIIPUESTO ANALIZADO, 

PARA OBTENER RESULTADOS CUANTITATIVOS EN GENERAL SE REQUIERE 

LA PREPARACION DE UNA CURVA DE CALIIRACION CON SOLUCIONES 
DE CONCENTRACION CONOCIDA. 

9.6 INCANDESCENCIA, 

SE DICE QUE LOS IIATERIALES PRESENTAN UNA INCANDESCENCIA 
CUANDO TIENEN LUIIINOSIDAD PROPIA CAUSADA POR UNA TEIIPERA
TURA ALTA, TALES SUISTANCIAS PRODUCEN UN ESPECTRO DE 
EIIISIÓN CONTfNUO CUBRIENDO UN AIIPLIO INTERVALO DE LONGITUDES 

DE ONDA TANTO EN LA REGION ULTRAVIOLETA COIIO EN LA DEL 

INFRARROJO, EN ALGUNOS CASOS SE PARECE A LA DE UN CUERPO 
NEGRO Y ESE MATERIAL PUEDE SER EIIPLEADO COIIO UNA FUENTE 

DE ENERGfA PARA OBTENER LOS ESPECTROS DEL INFRARROJO. 

9,7 AUTOABSORCION. 

LA RADIACION EIIITIDA POR UNA PARTfCULA EXCITADA ES 
FiCILIIENTE ABSORBIDA POR UNA ESPECIE SIIIILAR EN ESTADO 

NO EXCITADO. Asf, LA AUTOA8SORCl4N PUEDE EVITAR QUE UN 
FOTON EMITIDO LLEGUE AL DETECTOR, PUESTO QUE EN CUALQUIER 

INSTANTE selt.o UNA PEQUERA FRACCIÓN DE LOS 'TOMOS GASEOSOS 

SE ENCUENTRA EN ESTADO EXCITADO, LAS L fNEAS QUE INTERVIENEN 
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EN TRANSICIONES AL ESTADO FUNDAMENTAL (LfNEAS DE RESONANCIA) 
ESTAN NAS SUJETAS A LA AUTOABSDRCldN Y PUEDEN PROVOCAR 
INTERFERENCIAS Y FALSAS LECTURAS DE ENISldN, 

EL CENTRO DE MICHAS FUENTES ESTA NAS CALIENTE QUE 
EL EXTERIOR, POR LO TANTO, LA ESPECIE EMISORA DEL CENTRO 
TIENDE A RODEARSE DE UNA CAPA DE ATONOS NO EXCITADOS QUE 
PUEDEN APROVECHARSE PARA LA AUTOAISORCldN, 

9,8 FOTOIIETRO DE FLMA, 

EN UN fOTNTRO DE FLAMA, DE CUALQUIER TIPO, SE PUEDEN 
DISTINGUIR TRES SISTEMAS FUNDAMENTALES: 

A) SISTEMA DE IMISldN, CONSISTE DE LA FLANA, QUE ES 
EN REALIDAD LA FUENTE DE ENISldN: EL IIIECHERO, QUE ES EL 
DISPOSITIVO QUE RECIBE LA MEZCLA DE GASES DE COMBUSTldN; 
EL ATOMIZADOR, QUE CONSISTE DE UN .aOCIADOR Y DE LA c,NARA 
DE ATOMIZACldN DONDE SE PRODUCE EL AEROSOL QUE SERA INTRODUC! 
DO A LA FUMA Y, F I NALNENTE, EL SI STENA DE ALI NENTAC I dN, 
CON SU RESPECTIVA RESERVA DE COMBUSTIBLE, CONPRESO-·· 
RES, REGULADORES, MEDIDORES DE PRESldN, ETC, 

B) SISTEMA DE SELECCldN, COMPRENDE EL SISTENA dPTICO 
DE SELECCldN DE LONGITUD DE ONDA: FILTROS Y NONOCROMADORES, 
LENTES, DIAFRAGMAS, ABERTURAS, ETC, 

C) SISTEMA DE REGISTRO, CONSISTE DE LOS NEDIOS DE DETECCldN 
(CELDAS, FOTOTUIOS, FOTOMULTIPLICADORES), LOS APARATOS 
ELECTRdNICOS DE AMPLIFICACldN Y LOS APARATOS ELiCTRICOS 
DE MEDIDA Y REGISTRO DIRECTO QUE SON USADOS PARA LAS LECTURAS 
EXPERIMENTALES, 

EL ESQUEMA GENERAL PARA TODO EL APARATO QUE FORNA 
EL FOTdNETRO DE FLAMA SE MUEStRA EN LA FIGURA 9,1, 



"" ... • . 

1 
uu 1111911A 

SIRIIIA DI IIIISD IISTIIIA • am:1e11 
SIS'lllll DI GIAUDD 



10, APEIDICE 1, IESWO: 

El I~~ APINDICI -Al'AIICI UII TAILA CIUI EILISTA TODOS 
LOS ELIIIEIITOS Y COfl'UEITOS QUE PUEDEN SH DETERIII IIADDS 
POR IECA'ASf COIIO SUS CAIACTHÍSTICAS 11! IIIISldN (9), 

TAILA 1, 1 ÚEIIINTOS Y COIIPUESTOS DETERIIIIIADOS · POII IECA 
Y 1111 CAUCTHÍSTICAI DE EIUSldtl, ----------------------... --------------------------------------------

ILEIIIIITO FOIIIA EII our' l!S ··- IIITl!IIA DI! EIPECIE EIIISOIIA 
TRODUCIDA II LA CAY.1 INTRODUKldN --------------HDa----------------------------------- . ----------
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CAIIIOIIILICDI CUIII COII IISUI.FITO 

VOLATIL IZACldll 
lfflCCldll 

YOLATIL I ZAC 1611 

IIIYICCldll 

[OIRE 0uELATO 11! COBRE (11) VOLATILIZACIM 

CK 

CuO 
-------- .-------------------------------.. ----------------------------
[ADIUO S0LUCIOIIH ACUOSAS INYECCUIII -------------------------------------------------------------------·--
lillUIAIIIO Soi.ucrclN ACUOIA IIIYECClclN 

---------------------------------------------------------... -----------
TELURO S0Luc1dll ACUOSA IIIYECCUIII 

--.. -.... ---------------------------.. ----------.. ---------------- ------... -
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loliGITUD Dr CclLOII Dr LA l1:1TE DE 
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---------------------------- . 
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