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I. INTRODUCCION 

I.1 Importancia del mantenimiento preventivo en loa ferr2 
carriles. 

El mantenimiento preventivo del equipo de trabajo en 
cualquier empresa, es una de las actividades obligat2 
riae a realizar si se desea mantener un nivel alto de 
productividad y evitar gastos importantes por repara
ciones del equipo y por prolongados per!odoa de inac
tividad de loe miemos. La ejecución oportuna de eetoa 
trabajos en loe ferrocarriles, representa además delo 
anterior, poder mantener una capacidad constante de 
movilización, tanto de carga como de pasajeros, 

En un ferrocarril el equipo que requiere de una aten
ción conetante,ee el equipo tractivo, porque la falla 
de una locomotora representa para muchas toneladas de 
carga, espera de varios días para ser movilizadas, y 
decenas de horas-hombre empleadas en su reparación. 
Un buen mantenimiento preventivo puede reducir todo 
lo anterior a unas cuantas horas y evitar loe trastor 
nos ocasionados por la inactividad de una máquina. 

Una herramienta de trabajo en el mantenimiento de las 
máquinas dieeel-eléctricae, ea el muestreo programado 
del aceite del motor, cuyo análisis químico permite 
la cuantificación de elementos extraHoe y de metales 
de desgaste que indican las condiciones mecánicas de 
las máquinas. 



Una reparación mayor de cualquier motor de automóvil 
e.g., una rectificación, tiene actualmente un costo de 
2 a 4 millones de pesos, pero ei el motor a reparar es 
el de una locomotora, el costo puede ser hasta de 700 
millones de pesos, esta cantidad aumenta considerable
mente si se contabiliza el tiempo que la máquina deja 
de funcionar. Por lo que con una sola máquina a la que 
se le evite este tipo de reparación, se paga el costo 
de una decena de espectrofotómetroe de absorción atóll\!, 
ca como los que se tienen actualmente instalados en d! 
versos laboratorios de los Ferrocarriles Nacionales de 
México en la República. 

La detección temprana de fallas no solo evita tener que 
hacer reparaciones drásticas, también ayuda a aprove
char al máximo partes de consumo que por su volumen de 
compra, representan un considerable ahorro de dinero 
en lapsos no muy largos. V.gr,, eo posible prolongar 
el tiempo de uso de los filtros del aire de una locomo
tora, mediante la cuantificación de los niveles de sil! 
cio en el aceite del motor. El costo de loe filtros 
del aire de una locomotora ee aproximadamente de un mi
llón de pesos, y es factible que loe filtros puedan fu~ 
clonar adecuadamente el doble del tiempo estipulado por 
el fabricante de la locomotora. Si esto se logra tan ª2 
lo para la décima parte de las 1700 locomotoras que 
aproximadamente tiene en operación Ferrocarriles Nacio
nales de ~éxico, el ahorro por este concepto en un a~o, 
rebasa fácilmente los 1000 millones de pesos. 
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Detectar a tiempo una fuga de agua del sistema de enfri! 
miento de una locomotora, que contamine el aceite del m2 
tor, antes de que le ocurra un daffo grave y antes de que 
el aceite deba desecharse por un exceso de este líquido, 
representa un ahorro considerable. El carter de una lo
comotora tiene una capacidad de 1200 litros en general, 
si cada litro tiene un costo de $1500.00 1 al evitarse el 
desecho prematuro del aceite por contaminación con agua, 
en el transcurso de un affo se están ahorrando algunos •! 
lea de millones de pesos, lo cual se puede comprender m! 
jor si se considera que el consumo estimado para 1988 s2 
lo para las locomotoras de Ferrocarriles NacionalGa, ea 
de poco mas de 30 millones de litros de aceite "dieael
mex-ferrocarril" con un importe aproximado de 45 mil mi 

llanea de pesos. 

En resumen, la interpretación adecuada de loe resultados 
obtenidos mediante el análisis químico del aceite mues
treado a intervalos regulares, bajo estrictas condicio
nes de muestreo y de la tácnica instrumental del análi
sis, puede conducir a: 

- Diagnosticar fallas mecánicas, cuando ee observa un 
incremento súbito en la concentración de determinados 
elementos. 

- Determinar el desgaste anormal de partea del motor. 
Al observar cambios en la tendencia de la concentra 
ción de loa elementos. 



- Determinar la necesidad de la revisión o cambio de 
los filtros dcl.aire del motor diesel. Al encontrar 
niveles altos de silicio en el aceite. 

- Determinar el cambio de aceite del motor cuando se r~ 
basan loe límites de tolerancia fijados por las comJ>! 
a!ae fabricantes de locomotoras para los elementos i~ 
volucradoe. 

- Conocer la existencia de fUgas del sistema de enfria
miento, por el incremento de la concentración de loe 
metales contenidos en el inhibidor de corrosión que ee 
utiliza en dicho sistema. 

Las aplicaciones mencionadas son suficientes para apre
ciar la importancia que tiene para el sistema ferrovia
rio nacional disponer de un Programa de Análieie Eepec
trométrico del aceite con reeultadoe cornputarizadoe,que 
permita la detección temprana del desgaste de componen
tes sin el desmantelamiento de la máquina, antes de que 
produzcan íallae severas. Tal programa debe ser, ei ee 
le reconoce la importancia que tiene y se le dan loe p~ 
coa recursos que neceeita, una herramienta decisiva pa
ra loA programas de mantenimiento de eu fuerza tracti
va. 
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I.2 Finalidad de este trabajo. 

Es la finalidad de este trabajo establecer y correlaci~ 

nar loe valoree óptimos de las variables involucradas 
en la determinación de loe metales del aceite de las 12 
comotorae, utilizando el método directo de absorción 
atómica, esto es: Encontrar la dilución idónea de las 
muestras y patronee, seleccionar; las líneas espectra
les analíticas, el tipo de quemador y su ángulo de eiro 
más adecuado, el tipo de comburente, la concentración 
de los patrones requeridos y el número indispensable de 
los miemos para cada elemento. También, indicar el pro
cedimiento para preparar loe patronee de calibración, 
así como mencionar las precauciones que deben tomarse 
en su preparación y en la aplicación de la técnica ins
trumental para la determirnción de cada uno de loe ele
mentos. 

Además por otra parte, se sugerirán los mecanismos de 
control necesarios para asegurar resultados exactos,deE 
tro de las limitaciones que este método tiene, y una r! 
producibilidad de resultados suficientemente buena con 
una supervisión adecuada. Lo anterior es requisito in
dispensable para computarizar loe resultados y poder o~ 
servar las tendencias de las concentraciones de loe el! 
mentes de interés para cada una de las locomotoras die
sel en operación. Es necesario aclarar que loe datos a 
computarizar procederán de muestras analizadas por dife 
rentes laboratorios de loe ferrocarriles y por lo tanto 
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el error en algunas partee por millón, de loe resulta
dos, dificultaría apreciar las tendencias de loe eleme~ 
toe o retardar la detección del desgaste anormal de un 
componente mecánico. 

Los valores de las variables mencionadas se establece
rán en base a: Las especificaciones que el fabricante 
de las locomotoras define para cada uno de los elemen
to e que eon indicativos de las fallas que ee busca de
tectar, las características del aceite lubricante die
selmex-ferrocarril, y por lae caracteríeticae de loe 
instrumentos con que cuentan los laboratorios que real! 
zan los análieie químicos de loe aceites. 
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II. ANTECEDENTES HISTORICOS 

II.1 En el ámbito internacional 

La aparici6n de las máquinas dieeel-electricae en 
la década de los 30 en Europa y Estados Unidos de 
Norteamérica (30), trajo consigo la necesidad de re! 
lizar pruebas al aceite lubricante que el motor de 
estas máquinas utiliza, con la finalidad de eaber 
cuando desecharlo. No se encontr6 informaci6n ace~ 
ca de cuando se inici6 la determinaci6n de metales 
en el aceite de las locomotoras diesel, pero ya en 
loe cuarenta, este trabajo era realisado rutinaria
mente en algunos ferrocarriles (9). 

Inicialmente la determinaci6n de loe metales invol~ 
eraba la calcinaci6n del aceite y el análisis quím! 
co de las cenisae, El pequefio número de máquinas 
diesel en un principio permiti6 el uso de este mét2 
do, que requiere de mucho tiempo,mucho trabajo y e! 
tá propenso a los errores que surgen durante la cal 
cinaci6n. En la actualidad difícilmente algún labo
ratorio utilizaría este método para análisis de ru
tina de aceites procedentes de locomotoras, La neo~ 
sidad de obtener resultados exactos y más rápidos, 
condujo al desarrollo de diversos métodos que impl! 
caron el uso de costosos y sofisticados equipos, 02 
mo el de la espectrografía de emisi6n, en la que la 
cantidad de trabajo y la demora debida al proceso 
fotográfico involucrado, elimin6 al espectrógrafo 
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en el ueo para un gran volumen de trabajo analítico 
de aceites usados. 

A fines de la década de loe 40 surgen los métodos e~ 
pectroec6picoe de emiei6n, y entre 1950 y 1956 aume~ 
tan rápidamente en loe Estados Unidos de Norteamér! 
ca conforme los ferrocarriles descubren el gran va
lor del análisis de aceites usados como un medio P! 
ra la detección temprana de problemas en las máqui
nas. El interés que estos métodos espectroecópicoe 
despiertan, ae detecta por la entusiasta acogida de 

-loa doe eimpoeioe llevados al cabo en~Nueva York en 
1952 y 1953. En 1956 la ASTM (American Society o! 
Teating Materiale) otorga el imprimatur para el mé
todo de análi eia por emlei6n de aceites usados, con 
lo cual la eepectroecopía de emisión para el análi
sis de aceites ueadoe queda consagrada como el mét~ 
do idóneo. Con el advenimiento del método de disco 
rotatorio combinado con el eepectrómetro de emiei6n 
de lectura directa, el análisis de aceites usados t~ 
m6 su forma más amplia. (9) 

A principios de loe 60 surge una nueva técnica de 
análisis químico i.e., la absorción atómica, y pro~ 
to ee inician lae primeras pruebas para la determi
nación de metales en aceites de locomotoras por ab
sorción atómica. Sabina Sprague et al. de la Perkin 
Elmer Corporation, presentan uno dP. loe primeros e~ 
tudioe ante la National Aseociation of Railroad En
gineera of Test, en Pitteburgh, Penn., E.U.A. en o~ 
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tubre de 1962 (1). Diversos elementos que es posi
ble encontrar en aceites de distintas procedencias 
fueron estudiados y cuantificados por varios inves
tigadores (2),(3),(4),(6),(7),(8), Sin embargo por 
limitaciones instrumentales los primeros métodos de 
absorci6n at6mica no incluían silicio que es el in
dicador de contaminación por aire sucio en el acei
te. Fué solo hasta por 1967 que el desarrollo en la 
instrumentaci6n de la absorción at6mica permiti6 la 
inclusi6n del silicio en el programa analítico de 
aceites,(9) Por otra parte también la evolución en 
el disefto de los equipos proporcion6 dispositivos 
de seguridad adecuados y lectura directa de concen
traci6n, que no era una facilidad disponjble en los 
primeros instrumentos de absorción atómica. En esta 
misma década de los sesenta, la técnica de absorci6n 
empieza a ser utilizada por los ferrocarriles, como 
en la Canadian National Railwaye, que en 1968 suet! 
tuye la técnica de emisión para el análisis de ace! 
tes usados por la de absorción atómica, con result~ 
doe ampliamente favorables para esta Última (9), no 
tan solo por su calidad analítica, sino también por 
su bajo costo. 

Estas últimas características mencionadas, bajo co! 
to y alta calidad analítica, han hecho que loe mét2 
dos de análisis químico por absorci6n atómica de 
aceites usados, compitan favorablemente con loe mé
todos de emisión, a pesar de la rapidez con qué los 
espectrómetros de tipo simultáneo, como lo son los 
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cuantómetros, realizan un análisis químico. Sin e! 
bargo dicha rapidez puede ser igualada y aún supe
rada para un gran volumen de muestras por la técn! 
ca de absorción atómica. De cualquier manera los 
métodos de emisión y de absorción atómicas son ac
tualmente los métodos a seleccionar para la deter
minación de metales en aceites ueadoe, es decir eon 
las opciones mae aceptables por cuanto a que la 
muestra puede manejarse con poco o ningún tratamie~ 
to previo al análisis y los resultados se pueden o~ 
tener con la menor demora, La eepectroscopía de 
emisión atómica de lectura directa llegó a ser la 
técnica idónea para el análisis de aceites usados 
porque; suministra simultáneamente los resultados 
para todos los elementos de interés, la muestra no 
requiere tratamiento previo alguno y se tiene un 
porcentaje de recuperación ligeramente más alto que 
~on la absorción atómica para los elementos presen 
tes en partículas relativamente grandes. Sin emba! 
go loe estudios comparativos de eotas técnicae,que 
varios autores han realizado (6),(9),(12), mues
tran que la absorción atómica tiene ventajas deci
sivas sobre la emisión para el análisis de aceites 
usados. 
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II.2 Antecedentee hist6ricos en México. 

En México las primeras máquinas diesel empiezan a 
utilizarse en 1947. Para 1952 ya existen en los Fe
rrocarriles Nacionales de México, 122 locomotoras 
de este tipo y para 1967, la totalidad de la fuerza 
tractiva consiste ya en máquinas diesel-eléctricaa, 
alrededor de ochocientas locomotoras (30), 

El uso de locomotoras diesel obligó a la empresa a 
equipar a los laboratorios instalados en los tall! 
res de mantenimiento, con aparatos que permiten d! 
terminar el estado del aceite de las máquinas, me
diante pruebas tales como: determinaci6n del punto 
de inflamación, de ignición, de sólidos en el acei 
te, de viecosidad, de contenido de agua, etc. Di
chas determinaciones permiten detectar problemas 
oomo; contaminaci6n del aceite con diesel, degrad! 
ci6n del aceite, fugas de agua del sistema de en
friamiento (cuando la cantidad de agua en el acei
te es relativamente grande), sin embargo dichas 
pruebas no permiten detectar, por ejemplo, el des
gaste anormal de una pieza del motor. No fue sino 
hasta 1966 que en el laboratorio de San Luis Poto
sí, S.L.P. de los Ferrocarriles Nacionales de Méx! 
co, se pone en funcionamiento un espectrómetro de 
emisión de disco rotatorio pero no de lectura di
recta, con canales para determinar los siguientes 
elementos químicos: Ag, Al, Ca, Cu, Cr, Fe, B, Na, 
Pb, Si y Zn. La calibración de este espectrómetro 
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era muy laboriosa y eu repetibilidad muy pobre. Tal 
vez por eu alto costo ya no fue adquirido ningún 
otro equipo de eete tipo. Dicho equipo estuvo en 
servicio haeta 1984, en que por falta de refaccio
nes y por la impoeib111dad de obtener el manteni
miento requerido, quedó fuera de servicio. A media
dos de loa 70 el Ferrocarril del Pacífico inició el 
análiaie espectroscópico del aceite de locomotoras. 
Loe análieie ee realizaban con un espectrofotómetro 
de absorción atómica instalado en el laboratorio de 
eue talleres de mantenimiento en Guadalajara, Jal.y 
los reeultadoe obtenidos eran correlacionados por 
medio de la inspección física de lae partee involu
cradas con lae anormalidades detectadas a través de 
los análisis ~u!micoa de loa aceites. Estae inspec
ciones eran posible, entre otros aepectoe, por lo 
poco numeroso de au flota. En Ferrocarriles Nacio
nales de México ea difícil que dichas correlaciones 
eean llevadas al cabo, debido a que eu flota ee muy 
grande y ae tiene un gran requerimiento de máquinas. 

El aumento en el número de locomotoras de loe Ferr2 
carriles Nacionales de México y desde luego la con
ciencia de la importancia del análisis químico del 
aceite como una herramienta para detectar tallas 
tempranas de partee importantes y coetoaae de lae 
máquinas diesel, determinó la adquisición de nuevo 
equipo destinado al análieiR de aceites. Debido a 
la buena experiencia obtenida por el Ferrocarril del 
Pacífico, los equipos adquiridos en 1978 son de ab-
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eorci6n at6mica y fueron instalados uno en la Term!, 
nal Valle de México y otro en el laboratorio de Mon 
terrey N.L. En 1983 se pone en funcionamiento otro 
equipo de absorción atómica en el laboratorio de 
Guadalajara, Jal. En 1986 comienzan a operar otros 
cuatro: En San Luis Potosí, S,L,P. en sustitución 
del de emisi6n, en Torreón, Coah., en Matías Romero, 
Oax, y en Jalapa, Ver. En 1988 entrarán en funcio
namiento uno en Aguascalientes, Ags. y probablemen
te otro en Mérida, Yuc, Cabe mencionar que el Ex
Ferrocarril Chihuahua-Pacífico tiene instalado un 
espectrómetro de emisión de lectura directa en la 
Junta, Chih., el cual solo ha estado operando en fgJ¡ 

ma manual. En total son; 10 equipos de absorción 
atómica y uno de emisión. 
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III, METODOS DE ANALISIS DE ACEITES USADOS 

III.1 Breve descripción de diversos métodos para la de
terminación de metales en aceites. 

La siguiente descripci6n breve de loa principales 
métodos analíticos se dá para aclarar las difere!! 
cias en las técnicas a quienes no están familiari 
zadoe con este tipo de trabajo. 

Mineralización.- El método inicialmente utilizado 
para la determinación de metales es el de la cal
cinación de las muestras para transformarlas en 
mezclas de óxidos. Este método tiene la ventaja 
de concentrar los elementos en muchas veces su 
valor inicial, pero el tiempo que consume esta 
operación es demasiado largo, sobre todo si ee 
tiene un gran volumen de muestras. Por otra parte 
existe el riesgo de la contaminación de la mues
tra durante el quemado y la calcinación. El proc! 
dimiento para el secado de loe óxidos no se diec~ 
tirá aquí, pero una vez mineralizados loe metales 
existen varias alternativas para su determinación 
tanto por gravimetría como por volumetría o utili 
zando técnicas instrumentales como las que se me!! 
cionan más adelante. El procedimiento detallado 
para la determinación de metales en aceites se e!! 
cuentra en el método D-811-48 de la ASTM. 

Espectrografía de emisión.- En la técnica de es
pectrografía de emisión, el espectro de la mues-
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tra ee registra en una placa fotográfica y después 
de que un cierto número de muestras ee ha corrido, 
la placa ee revela, ee fija y ee seca dentro de un 
local acondicionado para ello. Después ee mide la 
densidad óptica de las líneas espectrales y loa r~ 
eultadoe deben calcularse antes de que loe datos 
analíticos estén disponibles para eu interpreta
ción. El trabajo y la demora por el proceso foto
gráfico elimina al espectrógrafo en el uso para un 
gran volumen de trabajo analítico (9), Por otra 
parte ee una técnica que implica un alto costo ini 
cial, 

Otro método que no requiere de conversión a ceni
zas de la muestra, pero requiere de control y cali 
bración cuidadosos, así como de una cuantiosa in
versión, ee la eepectrometría de Rayos-X. 

Loe métodos eepectrofotométricos por reacoionee c~ 
loridae o de complejación requieren de una labor!~ 
ea preparación de la muestra y tienen muchas inte~ 
ferenciae. 

Por otro lado la activación por neutrones permite 
un análisis no destructivo y ee una buena técnica 
para el estudio del desgaste de un componente ee
pecí fico de la máquina, pero ee necesita un gene
rador de neutrones. 

Espectrometría de emisión de lectura directa.- En 
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un espectrómetro de lectura directa, la muestra se 
escurre dentro de una navecilla, la cual se coloca 
bajo un pequeño electrodo de grafito en forma de 
disco, que gira perpendicularmente dentro de la n! 
vecilla impregnándose de aceite, entonces se pro
duce un arco entre el disco y un contraelectrodo, 
El arco excita los elementos, loe cuales emiten su 
radiación caracteríetica. Esta radiación se detec
ta y amplifica por una serie de fotomultiplicado
res. La intensidad de la radiación es proporcio
nal a la concentración de cada elemento y se obti~ 
ne para todos loe elementos unos 30 segundos des
pués de haberse provocado el arco. 

Un instrumento capaz de tal análisis eimultáneo,es 
altamente costoso. Además un equipo que utiliza un 
sistema óptico tan grande como es el de estos equi 
pos, requiere de una alineación en extremo precisa 
requiere de ciertas condiciones ambientales, tales 
como temperatura y humedad controladas, estar li
bre de vibraciones y personal que entienda lo su
ficiente de espectroscopía para que pueda realizar 
cualquier cambio en el programa analítico de ruti 
na. 

Eepectroscopía de Absorción Atómica de Flama.- La 
revisión de loe resúmenes del Chemical Abstract 
desde 1940, ilustra el interés en las determinaci2 
nea de metales en aceites lubricantes y la gran V! 
riedad de métodos utilizadoe, tanto químicos como 
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instrumentales. La espectroscopía atómica ha sido 
la más ampliamente usada de todas las técnicas y 

dentro de ésta, la eepectroecopía de absorción at,2. 
mica de flama es la técnica más ampliamente usada 
en esta década (24), superando a las técnicas de 
espectroscopía de emisión y de rayos-X que fueron 
muy utilizadas. Esto ee explica porque es una té~ 
nica relativamente libre de efectos de interfere~ 
cias· y loe equipos tienen un costo inferior al de 
otros espectroscopios (de 1/15 a 1/2). 

Diversos métodos han sido desarrollados para la d~ 
terminación de metales en aceites 11sados por eepe~ 
troscopía de absorción atómica de flama y la dif~ 
rencia esencial ea la forma de preparar la muestra 
antes de la determinación de los elementos por a~ 
sorción. Los principales métodos de preparación 
son los siguientes: 

1) Digestión ácida total o calcinado de la muestra 
de aceite y eu disolución con un ácido apropi!_ 
do como HN03 por ejemplo. Aún cuando el conten! 
do metálico total de fierro, cobre, cromo,y e! 
licio se determinan exactamente, los metales V.Q. 

látiles talee como el plomo y el zinc se ven g~ 
neralmente disminuidos durante el calcinado,pr.Q_ 
ceso que además es muy tardado, 

2) Filtración de la muestra de aceite al través de 
una membrana de 0.80 µm, 0.45 µm 6 0.30 pm y d! 

17 



gestión del filtro y las partículas por un ácido 
y después el análisis de la solución acuosa y 
del filtrado por el otro, Es un proceso tardado, 
aunque no tanto como el anterior y requiere; una 
bomba de vacío y un sistema de filtración micro
porosa. 

3) Formación de emulsiones con ácidos inorgánicos y 
diversos tipos de sustancias eur!actantes (16), 
(22), utilizando patrones emulsionados para la 
calibración del equipo. Es un método simple, re
lativamente rápido, poco costoso y es indepen
diente del tamaffo de partíoula de los sólidos en 
el aceite, ya que éstas son atacadas y disueltas 
por el medio ácido. 

4) Método directo que consiste en la dilución de la 
muestra de aceite en un disolvente orgánico,y su 
comparación con una serie de patrones organomet! 
licos, ea el más simple y rápido de todos y el 
más adecuado para un gran volumen de muestras 
(4, 10, 12), Este método no mide el contenido m! 
tálico total, porque algunos elementos presentan 
partículas relativamente grandes que no pueden 
ser atomizadas, no obstante, la información obt! 
nida por este método es relevante y tiene una al 
ta reproducibilidad (7). 

Respecto a las alternativas que ofrece la absorción 
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at6mica, solo resta aclarar que cuando ae mencione 
en este trabajo el método de absorción atómica pa
ra el análisis de aceites usados, esta se refiere 
al método directo que es el que se ha seleccionado 
para utilizarse en el análisis químico de los ace! 
tes de locomotoras diesel-eléctricas, por las ven
tajas ya mencionadas. 
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III.2 Método directo para la determinación de metalee en 
aceites usados por absorción atómica. 

El método directo consiste en la dilución de una 
pequefta cantidad del aceite, del orden de 1 a 2 
gramos, con un disolvente que produzca un mínimo 
de disturbios a la flama, tal como xileno (1),(10) 
o Metil Isobutil Cetona (2-metil-4-pentanona) (3), 
(4),(6) que han sido reportados como los máe ade
cuados, Las diluciones que se utilizan son desde 
una relación de 1:2 (1) de aceite-disolvente en 
adelante (10), de tal manera que el metal a cuan
tear puede encontrarse en un intervalo de 0,1 a 
1000 veces la sensitividad del instrumento para 
ese metal. Sin embargo ee ha reportado (3) que COB 

centraciones de aceite mayores del 20 % en solu
ción, ocasionan carbonización en el quemador y ob! 
trucci6n del tubo capilar por el que se eucoiona 
la muestra. 

Loe patronee que se utilizan pueden eer ealee org! 
nometálicae dieueltae por disolventes orgánicoe,c2 
mo loe de Eaetman-Kodak, las cuales se dieuelven 
en una mezcla de 6-metil-2,4-Heptanodiona y ácido 
2-Etil Hexanoico, sin embargo las salee de algunos 
metales como el aluminio y el sodio, presentan di
ficultad para disolverse y eus soluciones son es~ 
bles solo por unae cuantas semanas. 
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TABLA I 
Salea organometálicaa Eaatman Kodak para la preJ>! 
ración de patronea orgánicos para determinación 
de metales en aceite por abaorc!6n atómica. (25) 

~ SAL ORGANOMETALIOA 

Cu Bia(1-fenil-1,3-butanodiona) de cobre 
Pb Oiclohexanobutirato de plomo 
Cr Tria (1-fenil-1,3-butanodiona)de cromo 
Fe Tria(1-fenil-1,3-butanodiona)de fierro 
Ag Ciclohexanobutirato de plata 
Al Ciclohexanobutirato de aluminio 
Na Ciclohexanobutirato de sodio 
Si Octafenilciclotetraeiloxano de silicio 
Zn Ciclohexanobutirato de zinc 

Loa patronea mas prácticos son aquellos en que loa 
metales se encuentran en solución de aceite, como 
loe de marca Conoetan, que utilizan eulfonatoa or
gánicos en hidrocarburos paraf!nicoa. Estos patr~ 
nea pueden obtenerse en metales individuales de 
5000 ppm y son establea por varios aRos. También 
pueden obtenerse soluciones multielementoa con 12 
ó 21 elementos diferentes, en concentraciones de 
10, 30, 50, 100, 300, 500 y 900 ppm (26). 

En cualesquiera de loa casos el patrón con el que 
se calibra el instrumento se prepara a la misma d! 
luci6n a la que se preparan las muestras, utiliza~ 
do el aceite nuevo correspondiente, La concentra-
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c16n de loe patronea de calibraci6n depende del 
intervalo lineal de cada elemento y de lae conce,a 
tracionee de loe metales en el aceite. Dichas va
riables determinan el uso de uno o más patrones ~ 
ra un mismo elemento. 

Como blanco puede utilizarse el disolvente utili
zado para la diluci6n de las muestras o preparar 
una diluci6n de aceite nuevo libre de metales con 
el disolvente orgánico seleocionado. 

La calibraci6n del equipo se hace con uno o mae 
patronee de baja concentraoi6n para cada elemento, 
en cuyo caso al menos uno de loe patronee debe t! 
ner una concentraci6n con valor dentro del inter
valo lineal del elemento conforme a la l!nea eepe~ 
tral seleccionada. 

En loe equipos actuales ee dispone de la facilidad 
para obtener valoree de concentraci6n directamente, 
y loe valoree obtenidos serán exactos si loe valo
ree de concentraci6n de las muestras no exceden el 
intervalo lineal que es diferente para cada eleme,a 
to y para cada l!nea espectral, en el caso de que 
esto ocurra los actuales instrumentos permiten, 
utilizando un algoritmo (22) expander el intervalo 
de trabajo del elemento, con solo oprimir una te
cla. 
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III.3 Diacuai6n del Método 

El método directo para el análisis de aceites usados 
permite la determinaci6n rápida del contenido met! 
lico sin embargo existen varios aspectos que deben 
considerarse para obtener resultados exactos y re
producibles, el primer aspecto a considerar es el 
de la viscosidad, ea decir ea necesario evitar los 
errores debidos a las diferencias de viscosidad en
tre las muestras, esto se puede minimizar con la di 
luci6n de las muestras que permit~ por una parte,o~ 
tener una viscosidad adecuada para que las muestraaee 
puedan succionar y por la otra, tener una matriz muy 
semejante entre las muestras. Es recomendable que 
la diluci6n sea baja, 
Sabina Sprague (1) encontr6 que la rapidez de suc
ci6n de las soluciones de aceite con p-xileno (acei 
te procedente de locomotoras) varía con la viscosi
dad entre los límites de 3 ml/min y 11 ml/min para 
diluciones de 2 a 100 veces 

Por otra parte no existen factores atribuibles a las 
muestras que afecten la determinación de metales, 
Burrows (3) encontró que la presencia de aditivos 
del aceite no afectan la determinación por este mé
todo, asimismo la influencia de un metal en la de
terminación de otro es despreciable. 

Respecto a la repetibilidad del método, este mismo 
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autor Burrows, encontró que para análisis por d.!!, 
plicado se obtiene una desviación sstandar bas
tante aceptable, en tanto que para las muestras 
tomadas y medidas con 4 semanas de diferencia,es 
bastante mala, sin embargo esto es atribuible a 
una falta de muestreo adecuado sobre todo para 
los aceites que contienen muchos sedimentos, por 
lo tanto es necesario que el muestreo se haga 
sistemáticamente de la misma forma. 

Como se mencionó ya, el método directo no mide el 
contenido metálico total. J,H, Taylor et al. (11) 
lo explican de la siguiente manera. El proceso de 
atomización puede describirse mediante la secuen
cia de 3 procesos; nebulización, desolvatación y 
vaporización, de los cuales los 2 últimos ocurren 
dentro de la flama. La flama controla 2 condicio
nes primarias, la temperatura,para la desolvata
ción de las pequeñas gotas y la subsecuente vapo
rización de la partícula, y las espececiee ambie~ 
tales, tales como la abundancia de oxígeno. Final 
mente la eficiencia de aspiración y la eficiencia 
de atomización depende en gran medida del tamaño 
de partícula y algunas partículas alcanzan la fl! 
ma pero nunca se vaporizan completamente. 

Por otra parte encontraron que la mayor eficien
cia de atomización para muestras con partículas 
metálicas ocurre a una altura de quemador distin
ta para metales en compuestos organometálicos. 
(ver figuras 1 y 2) 
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Fig.2 Distribuci6n de los átomos de hierro 
en flama rica en acetileno. J.H.Taylor 
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En resultados comparativos para determinaciones de 
Cu, Cr, Fe, Pb y Ag en aceites procedentes de loc2 
motoras por diferentes métodos (directo, calcina
ci6n y colorimétrico) (3) se pueden hacer las si
guientes observaciones respecto a la eficiencia -
del metodo directo para cuantificar el contenido me 
talico total: 

Para loe elementos Ag y Pb prácticamente no hay d! 
ferenciae, 

Cu y Cr presentan algunas diferencias de más de 2 
ppm el cobre en 7 de 21 ree~ltados y en una do las 
cuales la diferencia es mayor que 5 ppm. Para el 
Cromo solo ee tienen 2 caeos en 20 en que la dife
rencia es mayor de 2 ppm 

Para el fierro 3 resultados de 12 presentan dife
rencias del orden de 8 y 25 ppm 

En general ae puede decir que en base a las pruebas 
comparativas realizadas para los metales que norma! 
mente se encuentran en el aceite el,metal que pre
senta generalmente bajo por ciento de recuperaci6n 
es el fierro;ein embargo esto solo representaría -
problema si el estado de una máquina se evaluara 
con tan solo loe resultados de una sola muestra en 
una ocaai6n, pero la práct1.ca general cuando se ut!, 
liza el análisis de aceite para la detecci6n templ'!! 
na de fallas, es observar el cambio del contenido 

26 



metálico con respecto al tiempo de operaci6n de la 
máquina en obeervaci6n y si el muestreo es realiz! 
do en la misma forma, la proporci6n de partículas 
debe mantenerse, aún cuando el contenido metálico 
aumente y finalmente la proporci6n de partículas 
detectadas se mantendrá constante respecto al con
tenido total y por lo tanto la informaci6n obteni
da de dichos resultados será útil. Las considera
ciones anteriores dejan al muestreo como responsa
ble principal de una buena reproducibilidad de re
sultados. 

De acuerdo a las pruebas realizadas (2,6,7) se pu~ 
de decir que las partículas, en el caso del fierro, 
que contribuyen en mayor proporción a los resulta
dos, son las de tamaño menor a 1 µm y que el % de 
recuperación de las partículas de mayor tamaño,di! 
minuye conforme su tamaño aumenta. 

Respecto al tipo de flama que debe utilizarse para 
tener una mayor recuperaci6n en la determinaci6n 
de fierro, Kriee y Bartele {13) concluyeron que no 
hay una ventaja significativa de la flama de óxido 
nitroso-acetileno sobre la de aire-acetileno para 
la determinaci6n de fierro en aceites usadoe,amboe 
tipos de flama suministran datos reproducibles con 
una recuperaci6n de fierro similar, aún deepu~a de 
una semana. Loe problemas ocasionales de reproduc~ 
bilidad parecen estar asociados más con la matriz 
de la muestra que con la técnica instrumental. 
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IV, PARTE EXPERIMENTAL 

IV.1 Aparatos y materiales 

IV.1.1 Espectrofot6metro de absorci6n at6mica 

Las características del eepectrofot6metro 
utilizado para las pruebas del presente t~ 
bajo son esencialmente las mismas que las 
de loe equipos que se encuentran instalados 
en los laboratorios del Sistema Ferroviario 
Mexicano y corresponden también en general 
a las de cualquier eepectrofotómetro de loe 
últimos 10 afloe. (P.E. 603,P.E. 4000 y 5000) 

Fotómetro.- Ea un sistema óptico de doble 
haz con un solo detector compartido por am
bo e haces. La luz procedente de la lámpara 
es ópticamente modulada y pasa alternadame~ 
te al través y alrededor de la flama, des
pués de io cual loe haces ee recombinan y 

pasan al monocromador y de ah! hasta el ún,!. 
co fotomultiplicador-detector. El fotómetro 
de vapor sellado herméticamente y cubierto 
con sílice fundida, con ventana transparen
te a la luz UV,ee de sistema "AC".- La emi
ei6n de la lámpara ea modulada por un espe
jo de sector, rotatorio, en tanto que la luz 
de la flama no ea modulada, lo cual evita la 
eeftal de fondo. 
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Monocromador.- El monocromador ea un sistema 
de re~illa de disefto Czerny-Turner de alta 
dispersión; tiene una distancia !ocal de 
400 nm. El intervalo espectral del sistema 
es de 180 a 900 nm, cubierto por dos reji
llas, ambas utilizadas en primer orden. La 
rejilla para la región UV tiene 2880 líneas 
por milímetro con una area de rayado de 84 X 
84 111111, optimizada a 210 nm. La rejilla para 
la región visible tiene 1440 líneas/mm y una 
area de rayado también de 84 X 84 mm, optim!, 
zada a 580 nm. La dispersión lineal recípro
ca es de aproximadamente 0.65 nm/mm en la r~ 
gión UV y de 1.3 DIA/mm en la región visible, 
lo anterior indica una muy buena separación 
de las líneas espectrales, lo cual permite 
el uso de ranuras más anohas,que proporciona 
mayor energía luminosa disponible. El siste
ma tiene 5 tamaftos de ranura, con anchuras 
de banda espectral de aproximadamente; 0.04, 
0.07, 0.2, 0.7 y 2 nm en la región UV y o.OS, 
0.14, 0.4, 1.4 y 4.0 nm en el rango visible. 

Lector.- El lector es controlado por un te
clado oon microprocesador digital. Loe resul, 
tados se muestran en una pantalla electróni
ca de 6 dígitos. Proporciona lecturas direc
tas de concentración, las cuales se pueden 
leer en 5 dígitos iluminados, en la unidad 
deseada. 
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El equipo dispone de emisión de !lama inter
conetruida, no dispone de correctores de foB 
do, Dispone de integración de tiempos de pi
co de monitoreo variable desde 0.2 eegundoe 
hasta 60 eegundoe en intervalos nominales de 
0,2 eegundoe, eeto ee que lae eenalee elec
trónicas de una mueetra ee suman durante el 
período de integración y el valor promedio 
resultante aparece en la pantalla. 

Dispone de establecimiento de cero automáti
co, calibraci6n en concentración, incluyendo 
corrección de curvatura automática haeta con 
3 patronee en todos loe modos de operación. 
Dispone de capacidad para restablecer la peB 
diente de la curva de calibración con un so
lo patr6n adicional, 

Fuentes de lu~.- Se utilizaron en todoe loe 
caeos, lámparas de cátodo hueco de un eolo 
elemento con ventana de cuarzo. 

Quemadores.- Se utilizó el quemador de 3 ~ 
nuras de 10 cm de longitud específico para 
soluciones orgánicas y el quemador de una r! 
nura de 5 cm de longitud para mezcla de óxi
do nitroso-acetileno. 
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lV.1,2 Equipoe auxiliares 

Balanza analítica electr6nica marca A & D, 
modelo ER-180 A, con capacidad máxima de 
180 g y resoluci6n de 0.1 miligramoE 

Balanza electrónica marca Sauter, modelo 
K1200, con doe campoe: De 120 gramos de C! 
pacidad con reeoluci6n de 0.01 gramo y ca! 
po de 1200 gramos de capacidad con reeolu
ci6n de 0.1 gramos, 

lV.1.3 Materialee y reactivoe 

- Xileno grado reactivo de J,T. Baker 
- Acetileno, grado para eoldar 
- Oxido nitroso de Infra. 
- Aire, de la compresora de los talleres, 

libre de humedad y aceite por filtraci6n 
con filtro de papel microporoeo. 

- Patrones primarioe marca Conoetan, meta
l~e individualee dieueltoe en aceite con 
una concentraci6n de 5000 ppm. 

- Aceite "dieselmex-ferrocarril de Pemex. 
- Aceite básico 90/50 de 305 s.s.u. 
- Aceite básico libre de zinc de 879 S.S.U. 
- Aceite pesado libre de zinc de 4101 s.s.u. 
- Aceite pesado 90/175 de 4500 s.s.u. 
- Fráscos de pláetico de 150 ml 
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IV.2 Patronee utilizados y su preparación 

IV,2,1 Selecci6n del disolvente 

Existen varios disolventes orgánicos que pu! 
den utilizarse en absorción atómica, sin ea
bargo loe más ampliamente ueadoe en el anál! 
eie de aceites eon; la metil-isobutil-cetona 
(2-metil-4-pentanona) o (4-metil-2-pentanona), 
el keroeeno y el xileno. La metil-ieobutil
cetona preeenta la desventaja de tener un 
fuerte olor penetrante y deeagradable y ade
más ee le han asociado algunos efectos adve! 
eoe a la salud, Por otra parte el keroseno no 
puede eer adquirido siempre con la mielll8. pur! 
za, por lo que el disolvente seleccionado fué 
el xileno, normalmente suministrado por los 
proveedores como m-xileno y a veoee como me~ 
cla de o,m,p-xileno, 

A continuación ee enlietan algunos disolven
tes orgánicoe que ee utilizan en abeorci6n 
atómica de !lama. 



TABLA II 

Disolventes orgánicos utilizados en absorci6n 
at6mica de !lama (19) 

Disolvente Ti(°C) Te( 0 c) Gr.Eep. 

4-metil-2-pentanona 22 118 0,79 
2-metil-1-propanol 23 108 0.78 
m-xileno 29 139 o.so 
Ciclobexanona 34 155 0.948 
Kerosene 39-74 175-325 0,78 
Alcohol ieoamílico 43 132 0.81 
3-heptanona 46 148 0,818 
(etil-butil-cetona) 
2,6-dimetil-4 hept! 60 166 0,806 

nona 
Ciclohexanol 68 161 0.96 
Tetrahidrona!taleno 71 207 0.97 

IV.2.2 Aoeitee empleados en la preparación de loe P! 
trones y su contenido metálico. 

- Aceites báeioos.- Fueron analizados para loe 
elementos de inter~s 4 tipos de aceites bás~ 
coa: Básico neutro libre de zinc, Básico pe
sado libre de zinc, aceite 90/50 y aceite 
90/175, estos dos últimos son los básicos e! 
plsados en la formulación del aceite diesel
mex-ferrocarril. Los análisis ee realizaron 
utilizando dilucionee 15X para loe aceites y 



calibrando con soluciones patr6n en xileno. 
Se lee determin6 también su viscosidad para 
establecer la proporci6n en que debían mez
clarse para obtener las viscosidades desea
das. Loe resultados aparecen en la tabla 
III. 

- Aceite dieeelmex-ferrocarril.- Formulado 
con loe aceites básicos 90/50, 90/175 y adi 
tivoe, es el aceite que se emplea para la 
lubricaci6n del motor de las locomotoras 
diesel-eléctricae de todas las marcas que 
operan en !er~ocarriles, es producido por 
Pemex y debe cumplir con las especificaci2 
nea que aparecen en la tabla IV. El aceite 
dieeelmex empleado en la preparación de lee 

patronee fue analizado para los elementos 
de interés¡ algunos elementos !ueron deter. 
minados con patrones preparados con básicos 
y xileno con diluci6n 1:4, con muestras~ 
bién diluidas 1:4. Los básicos se mezclaron 
en la proporci6n requerida para igualar la 
viscosidad promedio de las muestras de acei 
te dieeelmex. Otros elementos f'ueron deter
minados con patronee en xileno, con una di
luci6n 15X para las muestras. Loe resulta
dos obtenidos aparecen en la tabla v. 
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TABLA III 

Contenido metálico de aceites bl(sicos (ppm) 

Básico Báaico 
neutro pesado 

Aceite Aceite libre libre 
90/50 90/175 de zn de Zn 

Viecoeidad 305 4498 879 4101 
sus a 37.8ºc 

Na 2.29 1.07 2.11 2.16 

Zn 0,02 16.19 0.09 1.36 

Pe o.oo o.oo o.oo o.oo 
Pb º·ºº 0,00 º·ºº o.oo 
Cr (0.01 (0.01 o.oo º·ºº 
Cu o.oo o.oo º·ºº o.oo 
Ag 0,000 (0.002 º·ººº 0.029 

Si o.o o.o o.o o.o 
Al o.o o.o o.o o.o 
Ni o.o o.o o.o o.o 



TABLA IV 
ESPECIFICACIONES DEL ACEITE DIESELMEX-FERROCARRIL 

PRUEBAS UNIDADES ESPECIFICACIONES METO DO ASTM 

Peso específico a 20/4 ºc 0,897 aprox D 1298 - 67 

Densidad API a 15.6/15.6 ºe o API 25.7 aprox, D 287 - 67 

Color a.o aprox; D 1500 - 64 

Temperatura de infiamaci6n º e 226 mínimo D 92 - 72 

Viscosidad S ,U. a '!'17.8 ºc 11 780 aprox. D 445 - 72 
D 2161 - 66 

Viscosidad s.u. a 98.9 ºc • 77/80 D 445 - 72 
D 2161 - 66 

Temperatura de escurrimiento ºe -10 máximo D 97 - 66 

Indice de viscosidad 95 mínimo D 2270 - 64 

Corroei6n lámina de plata EMD-L,0 201-47 
72 horas a 1~!P ºe 

pérdida en peao mg 5 máximo 



TABLA IV 
ESPECIFICACIONES DEL ACEITE DIESEUo!EX-FERROCARRIL (continuación) 

PRUEBAS UNIDADES ESPECIFICACIONES METO DO ASTM 

Prueba de eeEuma Tendencia Eetab D 692 - 72 

1) a 23.9 ºe ml 300 Máx o 

2) a 93,3 ºc ml 25 Máx o 

3) a 23.9 ºe ml 300 Máx o 
(deepu'e de prueba 2) 

Número Alcalino Total mg KOH/g a.o m!nimo D 664 - 56 

Zinc ppm 10 miximo ·espectrometr!a 

Calcio % en peso 0.31 m!nimo D 611 - 46 

Cloro " en peeo 0.22 m!nimo D 606 - 63 

Azufre " en peso 0.20 mínimo D 129 - 64 



TABLA V 

Contenido metálico de diversas muestras de aceite dieeelmex-
ferrocarril procedentes de carros-tanque de diferentes fechas. 

(ppm) 

No tanque 98318 75714 54274 124031 54261 54415 54222 

fecha 6/VI 14/VI 27/VI 28/VI J1/VII 13/VII 17/VII 

viscosidad 726 727 749 
SUS a 40ºC 

762 717 756 785 

Na 2.90 3,39 4,09 4,75 7.33 6.88 4,cc 

Zn 1.07 7.88 2.43 0.65 2.47 152 0.62 

Si 4.5 1.0 4,5 4.0 3,5 3.0 4,9 

Fe 2.76 2.36 2.77 2.85 3,51 3.12 3.0C 

Al 3,2 o.a 2.4 1.6 2.4 1.6 0.5 

Cr o.oc o.oc 0.01 0.01 o.oc o.oc o.oc 

cu o.oc o.oc o.oc o.oc º·ºº 0.01 o.oc 

Pb 1.a4 1. 73 0.83 0.63 o.64 2.82 1.56 

Ag 0.01 0.04 0.04 0.04 0.04 0.04 0.06 



IV,2,3 Patronee utilizados.- Loa patronea utilizados 
en este trabajo son loe siguientes: 

- Patronee primarios (pp).- Patronee concen
trados marca Conoatan de metales individua
les en solución de aceite de 5000 ppm cada 
uno. 

- Patronee aecundarioa en aceite (pea).- Pa
tronee preparados a partir de loa patronea 
primarios por diluci6n con aceite básico 
90/50. Estas aolucionea de menor concentr! 
ci6n que loe patronea primarios son utili
zadas para preparar loa patronea de cali
braci6n y son establee por varioa meses. 

Loa patronea secundarios en aceite se pre
pararon pesando en una balanza analítica 
con preciei6n de 0,1 mg, la cantidad nece
earia del patr6n primario de acuerdo con 
la tabla VI y aforando a 100 g con el ace! 
te 90/50. Como el aceite básico 90/50 con
tiene algunos metales de interés (ver ta
bla III), !ué necesario corregir la conceE 
tración de loe patronee secundarios corre! 
pondientee, para lo cual se dedujo y apli
có la siguiente fórmula: 

Ppp X 5000 + P90/50 X C90/50 

Ppsa 
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Figura 4.- Patronee de metales en aceite. 



En donde: Cpea s concentración del patrón 
secundario 

Ppp • peso del patrón primario 

P90¡ 50 • peeo del aceite 90/50 

c90¡ 50 • concentración del aceite 
90/50 para el elemento 
de interés 

• peeo total del patrón e~ 
cundario en aceite. 

TABLA VI 
Preparación de patronee secundarios 

en aceite (paa) 

cPP PPP Ppea Cpea 
Elem, (ppm) (g) (g) (ppm) 

Fe 5000 15.0150 75.075 1500,783 
Al 5000 20,0420 100,268 999,419 
Cr 5000 29,9933 150,0347 999,545 
Cu 5000 25.0170 150,014 833.822 
Pb 5000 20,0476 100,263 999,753 
Si 5000 20,0047 100.130 998.935 
Na 5000 8.0048 100.000 402.320 
Ni 5000 1.0057 l 20.150 249,552 
Li 5000 1.0074 J 249.976 
Zn 5000 1.9825 100.013 99,323 
Ag 5000 1.0199 101.997 49.996 
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Patronea de calibración (pea).- Patronea de 
baja concentración (0.5 ppm a 15 ppm) prepa
rados a partir de los patronea secundarios 
por dilución con aceite y xileno o solamente 
con xileno. Estas soluciones son utilizadas 
para calibrar el eapectrofotómetro en el allJ! 
lisie de aoeitea y son establea por varias 
semanas si se manejan y almacenan adecuada
mente. Loa utilizados en el presente trabajo 
fueron loe siguientes: 

- Patronea de calibración 1:4 de báaicoe-Xi
leno (pcab).- Se preparó eoluci6n multiel! 
mento con loe metales de interés, la pro
porción de básico 90/50 y básico libre de 
zinc empleada en la preparación de la eol~ 
ción fUé la requerida para igualar la vis
cosidad promedio de loe aceites dieaelmex 
nuevos analizados con este patrón, la can
tidad de xileno agregado, fue 4 veces el 
peso de la mezcla de aceites. Las pesadas 
ee hicieron e.n una balanza analítica con 
precisión de 0.1 mg. Los pesos utilizados 
y las concentraciones obtenidas aparecen 
en la tabla VII 



TABLA VII 

Patronee de calibración 1:4 de 
báeicos-xileno (pcab) 

Cpea Ppea ppcab 0pcab 
Ele11. (ppm) (g) (g) (ppm) 

Si 999.00 0,5020 9.88 
Fe 1500.78 0.0970 2.87 
Na 402. 32 0.5087 4.01 
Al 999.42 0.5092 10.03 
Pb 999,75 0.5058 50.7' 9.97 
Ni 249,55 1.00 
Li 249.98 

0.20,, 
1.00 

Cr 999,54 0.1296 2,55 
cu 998,00 0.1230 2.42 

Ll7a6 

Aceite por ,.,,., 'J estándares 5.204 g 
aceite 90/50 2.6252 ' } 10.01 g 

aoeite básico pesado 4,811 g 

Xileno 40.72 g 
50.73 g 

En donde: Ppea • peso utilizado del patrón 
secundario en aceite. 
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Ppcab • peso total del patrón de 
calibración 1 :4 de bási
cos-xileno. 

Cpcab m Concentración del patrón 
de calibración 1:4 de b_! 
eicoe-xileno. 

Patronea de calibración en xileno.- Se pr! 
pararon 50 g de solución multielemento con 
loa metales de interés a partir de los P! 
trenes secundarios por dilución con xileno. 
Esta solución patrón so utilizó para cali
brar el espectrofotómetro en el análisis 
de loe aceites básicos y dieselmex nuevos. 

- Patrones de calibración 1:5 de aceite die
eelmex-xileno (pcax).- Patrones preparados 
para cada uno de los elementos do inter~e 
a partir de loa patrones secundarios por 
dilución con aceite dieselmex nuevo y xil! 
no en una proporción de 1:5. Estos patro
nes se utilizan para analizar loa aceites 
usados. 

Para la preparación de loe patrones de cali 
bración 1:5 de aceite-xileno es necesario 
calcular primero el peso de patrón secund! 
rio que se debe utilizar en cada caso, en 
base al contenido metálico encontrado en el 
aceite dieselmex y de acuerdo a la cantidad 
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de patrón que ee desea preparar, 

La cantidad total de metal en el patr6n de 
calibración,ee el resultado de la euma de 
la canti1ad de metal que aporta el aceite 
dieeelmex, mas la cantidad de metal aport! 
do por el patrón secundario en aceite 
90/50, Lo anterior está representado por 
la ecuación (1) 

En donde: Cpcax • concentraoi6n del patr6n 
de calibración de aceite
xileno para el metal de 
interés. 

Ppcax • peeo del patrón de cali
bración aceite-xileno. 

Cdmex • concentración del metal 
de interés en el aceite 
dieselmex 

Pdmex • peso del aceite dieeelmex 

Cpea = Concentración del patrón 
secundario en aceite 

Ppsa • peso del patrón secundario 

Por otra parte la cantidad total de aceite 
en el patrón de calibración es igual a la 
suma de los pesos de aceite dieselmex y de 
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patr6n secundario en aceite, lo cual está 
representado en la ecuaci6n No, 2 

pdmex + ppea • Pa/pcax ( 2) 

En donde: Pa/pcax • peso del aceite en el 
patr6n de calibraci6n 
de aceite-xileno. 

Sustituyendo (3) en (1) y resolviendo para 
Ppea se tiene: 

La ecuaci6n (4) permite calcular la canti
dad de patr6n secundario en base al conteIJ! 
do del metal de interés del aceite diesel
mex, a la cantidad de patr6n que se desea 
preparar y a la cantidad total de aceite en 
el mismo, de acuerdo a la diluci6n selecci~ 
nada. 

Una vez calculada la cantidad de patr6n se
cundario, la cantidad de dieeelmex que debe 
utilizarse se calcula con la ecuac16n (3). 
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Finalmente la concentración exacta de lae 
eolucionee patrón, ee obtiene despejando 
Cpcax de la ecuación (4), quedando: 

y resolviendo con loe valoree realee obte
nidos al pesar. Loe reeultadoe se redondean 
a centécimoe. 
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IV.3 Desarrollo del método 

IV.3.1 Selección de la diluci6n de loe aceites 

Las muestras de aceite procedentes de las máqui
nas diesel-eléctricas presentan características 
muy di!erentes, la mayoría de ellas contiene P8! 
tículas de carb6n en suspensi6n,algunas tambien 
contienen una gran cantidad de goaas,producto de 
la oxidaci6n del aceite,lo que en conjunto !oraan 
sedimentos, además generalmente estén diluidas 
con combustible dieeel en proporciones muy diYe! 
sas, otras en cambio son de aceite poco degrada
do o casi nuevo y todas en aayor o menor cantidad 
contienen algunos metales tanto como impureza in!, 
cial del aceite como por contaminación durante la 
operación de la máquina, en este Último caso, la 
mayor!a de éstos consiste en partículas general
mente muy finas de diversos tamalioe del orden de 
micr6metroe. Todas las sustancias mencionadas ca~ 
san diferencias en propiedades tales como la Yi~ 
cosidad, que a!ecta la rapidez de eucc16n de las 
muestras. La di!erencia en la rapidez con que las 
muestras son succionadas, causa que aceites con 
igual concentración de un elemento pero con di!! 
rente viscosidad, den lecturas de concentración 
di!erentes, lo cual repercute en la reproducibi
lidad de los resultados ya que el aceite eu!re 
cambice de viscosidad en el transcurso del tiempo 
de operaci6n de la máquina. 
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Al diluir las muestras se reduce la diferencia de 
viscosidad entre ellas y por lo tanto ee reducen 
los efectos mencionados, en mayor proporci6n con
forme la relaci6n de disolvente-aceite aumenta, 
sin embargo los valoree altos de diluci6n origi
nan que elementos que normal•ente ee encuentran 
en bajas concentraciones en loe aceites, lleguen 
a niveles de concentraci6n tan bajos que sus lec
turas tienen una gran incertidumbre, que ee el C! 
so de elementos de alta Concentraci6n Caracter!•
tica que son también afectados por lae condicio
nes de la flama, como el silicio y el aluminio e.!! 
tre los metales considerados, Para que lo ante
rior no ocurra, fue necesario encontrar una dilu
ci6n óptima a la cual las diferencias de viscosi
dad de lae muestras afecten lo •enos posible la 
reproducibilidad de loe resultados y a la vez ee 
reduzca al mínimo la incertid1111bre en loa valoree 
que se obtienen para loe elementos difíciles, co
mo el aluminio y el silicio. 

La determinaci6n de la diluci6n 6ptima se hizo 
con dos pruebae, en la primera se midi6 el tiempo 
de succi6n de varias muestras de aceite ueado di
luidas con xileno para diversos valorea de dilu
ci6n, en la segunda se ley6 el niquel agregado e~ 
mo eetandar interno en diluciones 6X y 10X de 20 
muestras de aceite usado para observar la magni
tud de las diferencias en las lecturas, origina
das por la diferencia de viacoeidad de 1Ba muestras. 
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IV.,.1.1 Prueba de succi6n 

Le.e diluciones eneayadae i'ueron: 3X, 
4X, 5X y 6X. La finalidad de la prue
ba fue la de determinar la dilución en 
que loe tiempos de succión de las mue.! 
tras ensayadas tuvieran poca diferen
cia. 

El tiempo de succi6n para cada muestra 
se realizó de la siguiente manera: La 
muestra en solución se colocó en una 
probeta de 10 ml de capacidad con div! 
sionee de 0.1 ml, con franja de fondo 
para lectura de menisco. Por el color 
obscuro del aceite las lecturas se hi
cieron con la parte superior del meni,!! 
co. Con el nivel inicial de la mues
tra por encima de 10, con el equipo y 

flama encendidos para análisis se in
troducía el capilar hasta el fondo de 
la probeta, la muestra come1111aba a ser 
succionada bajando su nivel, en el mo
mento en que el nivel de la muestra a! 
canzaba el mililítro 10, ee iniciaba 
el conteo con un cronómetro digital 
con precisi6n de 0,01 segundos, al pa
sar por cada mililitro se detenía la 
lectura sin parar el conteo para regi,!! 
trar el tiempo para cada mililitro. El 
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Figura 5.- Prueba de succión 

Figura 6.- Cronómetro utilizado en las pruebas 



resultado final para cada muestra se 
obtuvo dividiendo el tiempo total de 
succi6n entre el número de mililitros 
succionados. El conteo se detenía an
tes de terminarse el aceite en la pr.2, 
beta. Los resultados para cada serie 
aparecen en la tabla VIII. Laa unida
des se conservan por representativi
dad, en segundos/mililitro, por lo 
que se le llam6 "tiempo específico de 
succi6n"o rapidez de succ16n rec!pro~ 
ca, Con loe resultados obtenidos ee 
elaboraron gráficas que presentan la 
dietribuoi6n de loe valoree obtenidos 
para cada prueba. El valor del inter
valo de clase ea el mismo en todaa 
las distribuciones. Lae gráficas co
rresponden a la figura No. 7. 
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TABLA VIII 
"Tiempo específico de succión" para diferentes relaciones 

de aceite-xileno en peso {s/ml) 

3X 4X 5X 6X 
1...L1... ...1..Ll -L.Li .!..L.2 

1) 12.17 9.88 9.65 8.82 
2) 12.20 10.08 9,45 8,58 
3) 12.73 9,93 9.63 8,72 
4) 12.38 9,91 9,54 8,63 
5) 11.94 9,99 9.76 8,58 
6) 13,05 9,97 10.06 8,78 
7) 12.42 9,50 9.66 8.66 
8) 12.68 9,91 9.50 8.78 
9) 12.27 9,79 9.19 8.82 

10) 12.53 9.88 9,54 8,78 
11) 13.27 10.22 9.71 8.57 
12) 12.29 10.27 9,03 8,73 
13) 12,43 10.01 9.22 8.89 
14) 11.80 9,75 9.20 8,81 
15) 11.98 10.28 9.67 8.67 

A-16) 12.20 10.09 9,55 8.77 
R) 7,24 7,20 7 .13 7.16 

1) 12.40 9,97 9.57 8.73 

D,S,) 0,39 0.18 0.23 0,09 

A-16 •aceite nuevo dieselmex, R • referencia, xileno 
X . media aritm~tica. D.S • • desviación estandar. 
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Figura No. 7.-(a) Gráficas de dietribuci6n de tiempos eep! 
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do-Xileno, 
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Figura No. 7.-(b) Gráficas de distribuci6n de tiempos eep! 
c!ficos de succi6n para diluciones 1:4 y 1:5 de aceite US! 

do-xileno. 
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IV.3.1.2 Pruebas con eetandar·interno. 

Las pruebas con estandar interno ee reali
zaron para determinar lae variaciones de 
loe resultados obtenidos de mueetrae de 
aceite usado para un elemento presente con 
igual concentración en todas lae mueetrae, 
con la finalidad de comparar la magnitud 
de lae diferencias de concentración entre 
muestras preparadas a diferentes dilucio
nes. 

Las diluciones ensayadas fueron lae siguie~ 
tes: 5X, 6I y 10X, Como eetandar interno 
ee utilizó niquel en una parte por millón 
para cada muestra, Las muestras ensayadas 
fueron tomadas del motor de 20 locomotoras 
internadas para inspección, Los resultados 
aparecen en la tabla IX. 
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TABLA IX 

Resultados de las pruebas efectuadas con eetandar interno 
pera diluciones 5X, 6X y 10X 

Concentraci6n en ug/ml (ppm) de Ni 

(5X) (61) ( 101) 

.LL! ll2 ~ 
1) 1.06 0.99 0,84 
2) 1.00 o.9a o.so 
3) 1.15 0.98 0.78 
4) 1.10 0.97 0.01 
5) 1.09 1.00 0,82 
6) 1.09 1.00 0.82 
7) 1.13 1.03 0,83 
8) 1.10 1.04 0.87 
9) 1. 22 1.13 0.91 

10) 1.18 1.11 0,87 
11) 1.09 1.03 0,82 
12) 1.06 1.00 0.85 
13) 1.05 1.03 0.83 
14) 1.00 1.00 0.02 
15) 1.00 1.00 0.83 
16) 1.18 1.07 o.as 
17) 1.16 0.90 0.82 
18) 1.05 0.99 0,03 
19) 1.05 1.00 0.82 
20) 1.21 1.11 0.91 

! 1.106 1.025 0,838 

DS 0.050 0.048 0.034 

i • media aritmética. DS • deeviacidn eetandar 



T A B L A X 

INTERPRETACION DEL CONTENIDO METALICO DE MUESTRAS DE ACEITE USADO (31,32,38) 

:FUENTE DE CO! 
TAMINACION 

Fuga de agua 

Aire 

Combustible 

contaminado 

(catalizador 
del cracking) 

METAL 
INVOLU 
CRADO-

Cr 

Na 

Si 

Al 

contenido metálico (ppm) 

ALCO G. E. E.M.D. 

25 25 40 

50 50 50 

10 10 10 

10 10 

NOTAS: (31,32,38) ver referencias. 

R E e o M E N D A e I o N E s 

- Corregir fuga de agua 

- Medir la preei6n del tanque 
del filtro del aceite 

- Inspeccionar filtros del aire 

- Verificar pureza del combust! 
ble 

- Verificar calibración del in
yector y erosión de las puntas 

- Verificar si los anillos del 
pistón están excesivamente 
gastados 



TABLA X (continuaci6n) 

INTERPRETACION DEL CONTENIDO METALICO DE MUESTRAS DE ACEITE USADO (31,32,38) 

METAL contenido metálico (ppm) 
FUENTE DE CON INVOLU 
TAMINAOION - ORADO- ALCO G. E. E.M.D, 

Zn 10 10 10 

Aceite 

Ag 2 

NOTAS: (31,32,38) ver referencias 

R E C O M E N D A O I O N E S 

- Revisar si el aceite está en 
contacto con euperticies gal
vanizadas o pintadas. 

- Inspeccionar pernos porta pi~ 
t6n 

- Verificar si el aceite conti! 
ne Zn o es corrosivo a la Ag. 

- Inspeccionar tubos de enfria
miento de pistones por roturas 

- Medir loe claros a la cabeza 
del pistón con leoturas de 
aYance. 

- Revisar eficiencia del enfri!, 
dor del aceite o control de 
temperatura impropio 



T A B L A X (continuac16n) 

INTERPRETAOION DEL CONTENIDO METALICO DE MUESTRAS DE ACEITE USADO (31,32,38) 

METAL contenido metálico (ppm) 
FUENTE DE CO,! INVOLU 
TAMINACION ORADO ALCO G. E. E.M.D. RE.O O M EN DA C I O N E S. 

Desgaste Cr 10 10 20 - Inspeccionar conjuntos 
anormal o 
corrosi6n Cu 10 10 - Inspeccionar cojinetes princ! 
(incrementos palee y de biela 
rápidos, aún 
dentro del 75 100 - Inspeccionar además collarín 

rango normal de empuje. 

deben conei- - Cortar unidad, cambiar aceite 

derarse em 150 - Medir claros a le cabeza del 
el límite y p1st6n con lecturas de avance 
tomarse una 
nueva 
muestra) Fe 50 20 125 - Inspeccionar anillos y conjun 

toe y lavar cámaras de aire. 

NOTAS: (31,32,38) ver referencias. 



TABLA X (continuación) 

INTERPRETACION DEL CONTENIDO METALICO DE MUESTRAS DE ACEITE USADO (31,32,38) 

METAL contenido metálico (ppm) 
FUENTE DE CO!!. INVOLU 
TA!GNACION CRADO- ALCO G, E. E.M.D. R E e o M E N D A c I o N E s 

Deegaete Pb 20 20 75 - Inspeccionar cojinetes princ!, 
anormal o palee 
corroei6n 
(incrementos - Inspeccionar co jinetee de bi,!! 

rápidos, aún la 

dentro del 
rango normal Cu dos de los tres 75 - Revisar el engranaje del ci-
deben conei- Fe elemento e 75 gUeHal por residuos de desga! 
derarse en Pb 50 te de bujes 
el límite y - Revisar claros de cojinetes 
tomarse una del engranaje 
nueva 
muestra) - Revisar cojinetes principales 

NOTAS: (31,32,38) ver referencias 



IV.3.2 Selecci6n de pará:metros instrumentales. 

La selecci6n de las lineas espectrales analí
ticas, asi como de les otras variables instr~ 
manteles, se hizo en base e le concentraci6n 
critica que para cade uno de los elementos e~ 
teblecen las compañiae fabricantes de locomo
t.oras, tomnndo en cuenta les carecteristicas 
del espectrofot6metro utilizado y le informa
ci6n que para cada elemento aparece en el ma
nual de métodos analíticos del febricente del 
equipo de absorci6n at6mica.El término conce~ 
traci6n critica de un elemento se utiliza en 
este trabajo pera referirse e la concentraci6n 
mínima de ese elemento en el aceite, a partir 
de la cual alguna acción correctiva debe ser 
realizada de acuerdo a la tabla Ho x. Tambi6n 
se emplea el término "concentraci6n crítica 
máxima de la diluci6n" (ccmd), pera designar a 
la concentraci6n critica de mayor valor de un 
elemento considerado en una muestra ya dilui
da, es decir el valor de la concentración cr! 
tica dividido entre el valor de la diluci6n. 

Se realizaron pruebes para encontrar los val2 
ros de las variables instrumentales que perm! 
tan mantener la "concentraci6n critica máxima 
de la dilución" de los elementos considerados, 
dentro del intervalo lineal de les curvas de 
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cslibraci6n correspondientes, por lo que para 
cada uno de los elementos as determin6 su ab
sorbancia y su concentración en soluciones p~ 
tr6n 1:5 de aceite dieselmex nuevo y xileno, 
ensayando una o varias líneas espectrales y 

en algunos casos dos o mas tipos de flama y 

diferentes posiciones del quemador según el 
elemento ensayado, A continuación se describe 
elemento por elemento cada una de las pruebas 
realizadas, 

IV.3.2.1 Sodio.- La concentración crítica del 
sodio es de 50 ppm, este valor para 
una muestra preparada a una dilución 
de 1:5 pasa a ser de 50/6 • e.33, 
es decir: ccmd • e.33, 
Para este elemento solo se tienen 2 
líneas de resonancia; la de 589.0 Ill1 

en la regi6n VISIBLE con un interva
lo lineal desde cero hasta 0.5 ppm 
apro:idmadamente en soluciones de xi
leno y una segunda línea 1500 veces 
menos intensa, que no se consider6. 
Utilizando la primera línea se deter 
min6 la absorbencia y concentración 
de una serie de patrones con una ra
pidez de succión normal y despu6s 
con una rapidez de succión reducida. 
Para aumentar el intervalo lineal ha! 
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ta 5 ppm aproximadamente se coloc6 
el quemador de 3 ranuras s 90º. Las 
gráficas obtenidas aparecen en la !! 
gura 8 y las lecturas de absorbencia 
y concentración en la tabla XI. 

IV.3.2.2 Cobre.- Las concentraciones críticas 
para este elemento en muestras ya d! 
luidas son: 10/6 • 1.67, 75/6 • 12.5, 
100/6 • 16.7 y 150/6 • 25, por lo que 
el intervalo de concentración de in
terbs es de O s 25 y la concentraci6n 
critica máxima de dilución (ccmd) es 
igual a 25 ppm. 

El cobre tiene 7 lineas de resonan
cia, sin embargo considerando que el 
intervalo lineal para soluciones de 
aceite en xileno es de aproximsdsme~ 
te la mitad (2.5 ppm) del de soluci~ 
nea acuosas (5 ppm para cualquiera 
de las dos primeras líneas) y que con 
el quemador a 90º su valor es aproJC! 
madamente 10 veces mayor, se determ! 
nnron absorbencias y lecturas do co~ 
centraci6n s6lo para las dos prime
ras líneas de resonancia, con el quo 
mador a un fulgulo de 90° respecto a
la trayectoria del haz en ambos ca
sos, con la suposición de que el cemd 
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TABLA XI 

!fa 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del aodio en solución 1:5 de aceite dieselmex-xileno, por 
espectrometría de absorción atómica, con flama oxidante de 
aire-acetileno y quemador de ' ranuras a 90° 

- Longitud de onda: 589.0 nm (VIS) ().R1) 
- Paso de banda: 0.7 nm 
- Flujo del aire a 2,1 kg/cm2: 30,2 l/min 
- Flujo del acetileno a 0,56 kg/cm2: 1,8 l/min 
- Altura del haz sobre el quemador: 0.5 cm 
- Sistema de nebulización: Deflector de flujo 
- Tiempo de integración: 1 segundo. 

b) Lecturas de absorbancia y concentración de lae eolucionea(t) 

SUCCION NORMAL SUCCION REDUCIDA 
concen- patrón patrón patrón patrón 
tración absor- 8,4 absor- 3,9 4,9 8.4 
(ppm) bancia (ppm) bancia (ppm) (ppm) (pp•) 

1) 8,40 0,25, 8,4 0,176 8,2 8.5 e,4 
ccmd (8.,,) 
2) 7.8.8 0.225 7,7 0.160 7,4 7.7 7.6 
3) 6,95 0.204 7.0 0.143 6.8 6.9 6.9 
4) 4.92 0,142 4,9 0.100 4,8 4,9 4.9 
5) ,,91 0.118 4.0 0.085 3,9 4.2 4,0 
6) 2.91 0.089 '·º 0,064 2,9 3.1 3.0 
7) 0,97 0,026 0,9 0.021 0,9 1.0 0.9 

Fig, 8 Fig. 8 

NOTAS: ccmd: concentración cr!tica máxima de la dilución, 
(t) cadá lectura corresponde al promedio de 5 Talorea, 
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Figura No. 8.- Gráfica de absorbancia ve concentraci6n de 
sodio de soluciones de aceite-xileno 1:5, para l!nea de r~ 
eonancia de 589.0 nm con flama de aire-acetileno y quema
dor a 90° 
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quedaría en el límite dentro del in
terval.o lineal de este elemento. 
Las grh!icae obtenidas aparecen en 
la !igura No. 9 y las lecturas de a~ 
sorbancia y concentraci6n en la ta
bla XII. 

IV,3,2.3 Plata.- La plata es uno de los ele
lllentoe que no representa probleaa a! 
guno ya que sus concentraciones crí
ticas para las muestras ya diluidas 
son 0.33 ppll y 0.5 ppm, valoree que 
se encuentran dentro del intervalo 
lineal que para las condiciones nor
males es de aproximadamente 2 ppm p~ 
ra soluciones de aceite en xileno. 

Se determinaron absorbanoias y leo~ 
ras de concentraci6n para una serie 
de 6 patrones utilizando la priaera 
de las dos únicas líneas de resonan
cia. Las lecturas de oonoentraci6n 
obtenidas aparecen en la tabla ~III 
y la curva de calibraci6n en la !iS!! 
ra No. 10 

IV.3.2.4 Plomo.- Este es otro de loe el611en
tos que prhcticamente no representa 
problema, porque sus concentraciones 
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TABLA III 

Cu 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del cobre en eoluci6n 1 :5 de aceite dieselmex-xileno, por 
eepectrometría de absorción atómica, con tla11a oxidante de 
aire-acetileno y quemador de 3 ranuras • 90° 

- Paso de banda: 0.7 nm 
- Plujo del aire a 2.1 kg/cm2: 30.2 l/lllin 
- Plujo del acetileno a 0.56 kg/om2 : 1.8 l/ain 
- Altura del haz sobre el quemador: 0,5 cm 
- Sistema de nebul1zac16n: Detlec~or de !lujo 
- Tiempo de integración: 1 segundo 

b) Lecturae de absorbancia y concentración de lae aoluoiones(t) 

AR1 • 324.8 nm AR2 • 327.4 n.m 
concen- patrón patrón patrón patrón 
tración abtior- 10.4 15.1 absor- 10.4 15.1 
(ppm) banoia (ppm) (ppm) bancia (ppm) {ppm) 

1) 1.01 0.011 1.1 1 .1 0,006 1.1 1.1 
2) 10.40 0.103 10.4 10.3 0.055 10.4 10.4 
3) 15.08 0.149 15.2 15.1 0.078 15.1 15.1 
4) 20.16 0.196 20.2 19,7 0.102 19,7 19,9 
5) 24.96 0.238 24,7 25.0 0.125 25.1 24.5 

ccmd (25.00) 
6) 29.70 0.280 29.3 29.2 0.146 29.9 29.6 

Fig. 9 L.E. Fig. 9 Il'IE 

NOTAS: ccmd: concentración crítica máxima de la diluci6n. 
L.E. lectura estable Ilo!E: lectura muy estable 
(t) Correepondientes al promedio de 5 lecturas 
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Figura No. 9.- Gráfica de absorbencia ve. concentraci6n de 
cobre de soluciones de aceite-xileno 1:5, para las dos pri,!! 
oipales líneas de resonancia con flama de aire-acetileno y 

quemador a 90°. 
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TABLA XIII 

Ag 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad de 
la plata en solución 1:5 de aceite dieselmex-xileno, por es
pectrometr!a de absorción atómica, con flama oxidante de ai
re-acetileno y quemador de 3 ranuras 

- Longitud de onda: 328,1 nm. Paso de banda: 0,7 nm 
- Flujo del aire a 2,1 kg/cm2: 30.2 l/min 
- Flujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 1.8 l/min 
- Altura del haz sobre el quemador: 0.5 om 
- Sistema de nebulización: Deflector de flujo 
- Tiempo de integración: 1 segundo 

b) Lecturas de abeorbancia y concentración de las solucionee(t) 

concen- patrón patrón 
tración abeor- 0,50 2,53 
(ppm) bancia (ppm) (ppm) 

1) 0.082 0.082 0,08 º·ºª ccmd (0.050) 
2) 0.503 0.045 0.50 0.50 
3) 1. 011 0.092 1.01 1.03 
4) 1.526 0.138 1.53 1.53 
5) 1.976 0,178 1.97 1,99 
6) 2.53 0.228 2.52 2,53 

Fig.10 

NOTAS: ccmd: concentración crítica máxima de la dilución. 
<•> Correspondientes al promedio de 5 lecturas 
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Figura No. 10.- Gráfica de absorbancia ve concentraci6n de 
plata de soluciones 1:5 de aceite-xileno, para la línea de 
328,1 run, con flama de aire-acetileno. 
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críticas, 20/6 • 3.3 y 75/6 • 12.5, 
para la muestra ya diluida, quedan 
dentro de loe límites de linearidad 
para la línea 283.3 run, con tan solo 
disminuir ligeramente la rapidez de 
succión para que una solución de 
12.5 ppm proporcione 0.180 unidades 
de abeorbancia o menos. 

Se realizaron lecturas de absorban
cia y de concentración para una se
rie de 6 patrones con la línea de 
resonancia 283.3 Las lecturas de 
concentración aparecen en la tabla 
XIV y la curva de calibración en la 
figura No, 11 

IV.3.2.5 Zinc,- Para el zinc ea necesario d~ 
tectar con exactitud 1,7 ppm en la 
muestra ya diluida, ya que la conce~ 
tración crítica en el aceite, para 
este elemento es de 10 ppm, sin em
bargo el intervalo lineal de la lí
nea de resonancia principal de acuer 
d.o con el manual de métodos analíti
cos ea de aproximadamente 0,5 para 
soluciones en xileno, por lo que en 
este caso se hicieron pruebas de le~ 
turas de concentración utilizando 



TABLA XIV 

Pb 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del plomo en soluci6n 1:5 de aceite dieselmex-xileno, por 
eepectrometría de abeorci6n at6mica, con flama oxidante de 
aire-acetileno y quemador de 3 ranuras 

- Longitud de onda: 283,3 nm (AR2). Paso de banda: 0,7 1'111 

- Flujo del aire a 2,1 kg/cm2 : 30,2 l/min 
- Flujo del acetileno a 0,56 kg/cm2: 1.8 l/min 
- Altura del haz sobre el quemador: 0.5 cm 
- Sistema de nebuli~ac16n: Deflector de !lujo 
- Tiempo de integraci6n: 1 segundo 

b) Lecturae de abeorbancia y concentrac16n de las soluciones(•) 

concen- patr6n patr6n patr6n patr6n 
trac16n absor- 1.4 4,9 8.3 12.5 
(pp11) bancia (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) 

1) 1. 37 0.012 1,4 1.3 1.2 1.' 
2) 4.92 0.048 5.5 4,9 4,9 5,0 
3) 8.29 0,081 9,3 8,} 8.4 8,4 
4) 12.48 0.123 14.0 12.5 12,6 12,5 

ccmd (12.50) 
5) 15.26 0.150 17,2 15.3 15.3 15.1 

Fig.11 

NOTAS: ccmd: concentrac16n crítica m!Íxima de la diluc16n. 

<•> correepondientee al promedio de 5 lecturae 
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Figura Ko. 11.- Gráfica de abeorbancia ve.concentración de 
plomo de eolucionee 1:5 de aceite-xileno, para la l!nea de 
283,3 nm, con flama de aire acetileno. 
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dos estándares. Las lecturas obteni
do.a aparecen en la tabla X!l y la 
grá.i'ica de absorbencias en la !igura 
No. 12 

IV.3.2.6 Cromo.- Como puede observarse en la 
tabla X las concentraciones crit! 
cas para el cromo son: 1.7, 3,33, 
4.17 y 6.7 para las aueetras ya di
luidas. Por otra parte con la linea 
de resonancia de 357,9 IJDI el cromo 
tiene un intervalo lineal de O a 5 
ppm en soluciones acuosas y por lo 
tanto aproximadamente 2.5 ppm para 
soluciones de aceite en xileno con 
!lama de aire-acetileno. Para este 
misma linea utilizando !leme de 6xido 
nitroso-acetileno aumenta la concen
tración característica del cromo en 
tres veces aproximadamente, por lo 
que el intervalo lineal debe aumen
tar hasta 7,5 ppm, por lo que las 
pruebas se realizaron con la linea 
mencionada para ambos tipos de fla
ma, utilizando diversas relaciones 
de aire-acetileno y el quemador a 30° 
60° y 90°. Los resultados aparecen 
en las tablas XVI y XVII y las sr! 
!icas correspondientes en las figu
ras Nos. 13 y 14. 
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TAllLA XV 

Zn 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del zinc en soluci6n 1:5 de aceite dieeelmex-xileno, por 
espectrometría de absorci6n at6mica, con flama oxidante de 
aire-acetileno y quemador de 3 ranuras 

- Longitud de onda: 213.9 nm ( AR1). Paso de banda: 0,7 nm 
- Flujo del aire a 2.1 kg/cm2: 30,2 l/min 
- Flujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 1.8 l/min. 
- Altura del haz sobre el quemador: 0,5 cm 
- Sistema de nebulisaci6n: De!lector de !lujo 
- Tiempo de integraci6n: 1 segundo 

b) Lecturas de abeorbancia y concentraoi6n de las eoluoionee(•) 

patr6n pstr6n patr6n patr6n 
concen- 1) 0.46 1) 1.00 1) 1.00 1) 1.00 
traci6n absor- 2) - - 2) 1.81 2) 2.15 2) 2,98 
(ppm) bancia (pp•) (ppm) (ppm) (ppm) 

1) 0.46 0.126 0.46 0,43 0.45 0,44 
2) 0.76 0.207 0.76 0,73 0.76 0,75 
3) 1.00 0,272 1 .01 0.99 1.03 1.01 
4) 1.22 0.320 1.22 1.20 1.24 1.21 

ccmd (1.7) 
5) 1.81 0,480 1.79 1.81 1.84 1,80 
6) 2.15 0.560 2.05 2.16 2.15 2.08 
7) 2.98 o.792 2.83 3.31 3.1'.5 2.98 

Fig. 12 

NOTAS: ccmd: concentraci6n crítica máxima de la d1luoi6n 
<•> Correspondientes al promedio de 5 lecturas 
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Figura No. 12.- Gráfica de abaorbancia ve. concentraci6n de 
einc de soluciones 1: 5 de aceite-xileno para la línea de 
213,9 mn, con flama de aire-acetileno. 
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TABLA IVI 

Cr 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
dél cromo en eolucidn 1:5 de aceite dieselmex-xileno, por 
eepectrometría de abeorci6n atómica con !lama reductora de 
aire-acetileno y quemador de 3 ranuras a 90° 

- Longitud de onda: 357.9 nm (AR1). Paso de banda: 
- Flujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 1.8 l/min 

o. 7 1111 

- Flujo del aire a 2.1 kg/cm2,(l/min): A) 18,5,B) 21.6, 
C) 23.7 

- Altura del haz sobre el quemador: 0,5 Cll 

- Tiempo de integracidn: 1 segundo 

b) Lecturas de abaorbancia y concentracidn de las soluciones<•) 

AIRE: A) AIRE: B) AIRE: C) 
Concen- patr6n patr6n patrón 
tración absor- 5,5 absor- 5,5 abeor- 5,5 
(ppm) bancia (ppm) bancia (ppm) bancia (ppm) 

1) 1.4.99 0.140 n.o 0.126 15.6 0.098 15.0 
2) 9,96 0.095 9,3 0,085 10.3 0,064 9.6 
3) 9.60 0.092 9.2 0,082 9.8 0.062 9,2 

ccmd (6.7) 
4) 5,50 0.051 5,5 0.047 5.5 0.034 5.3 
5) 2.47 0.024 3.0 0.022 2.5 0.016 2.3 
6) 1.49 0.014 2.1 0.012 1. 4 0.010 1.3 

Fig.13 L.I. Fig.13 L.E. Fig.13 L.I. 

NOTAS: ccmd: conoentración crítica máxima de la dilución 
L.I. lecturas inestables. L,E. lecturas establee 
<•> Correspondientes al promedio de 5 lecturas. 

79 



0.150 

A 

0.100 

o 
o 

Cr 

<D aire; 1 8. 5 l/mln 

@ a 1 re : 21,fl l/min 

® aire: 23 7 1/min 

5 10 e r (ppm) 15 

Figura No. 13.- Gráficas de abeorbancia vs. concentración de 
cromo de soluciones 1:5 de aceite-xileno, para la línea de 
357.9 nm con flamas de diferentes proporciones de aire-acet! 
leno y quemador a 90 ° 
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TABLA XVII 

Cr 

a) Condiciones instrumentales para lae pruebas de linearidad 
del cromo en eoluc16n 1:5 de aceite dieeelmex-xileno, por 
espectrometr!a de absorci6n at6mica con flama de 6xido ni
troso-acetileno. 

- Longitud de onda: '357, 9 nm (A R1). Paso de banda: O. 7 nm 
- Flujo del 6xido nitroso a 2.1 kg/cm2: 13.2 l/min 
- Flujo del acetileno a 0.56 kgfcm2: 6,2 l/min 
- Tipo y ángulo del quemador: de una ranura de 5 cm de lo~ 

gitud, a '30° y 60° 
- Altura del haz sobre el que111ador: 0,7 cm 
- Sistema de nebulisaci6n: Detlector de flujo 
- Tiempo de integración: 1 segundo. 

b) Lecturas de absorbancia y concentraci6n de las soluciones(•) 

'30º 60° 
concen- patr6n 
traci6n abeor- 5,5 abeor-
(ppm) bancia (ppm) bancia 

1) 14,99 0,196 14, 1 0.112 
2) 9,96 0,128 9,7 0.08'3 
'3) 9.60 0.125 9,5 0.073 

ccmd (6. 7) 
4) 5.50 0.071 5,5 0.045 
5) 2,47 0.0'36 2.5 0,021 
6) 1.49 0.019 1. 4 0,011 

Fig,14 Fig.14 Fig, 14 

NOTAS: ccmd: concentraci6n crítica máxima de la dilución. 

<•> Correspondientes al promedio de 5 lecturas. 
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Figura No. 14.- Grárica de absorbancia ve. concentraci6n de 

cromo de soluciones 1:5 de aceite-xileno, a 357.9 nm con fl! 
ma de 6xido nitroso-acetileno. 
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IV,3,2,7, Silicio.- El silicio tiene una con
centración característica de 2,1 ppm 
para soluciones aouoeae con la línea 
251,6 que es la de mayor absorción 
es también un elemento que le afec
tan las condiciones de la flama y la 
altura del quemador, lo anterior ha
ce que su determinación en bajas co~ 
centracionea sea de poca precisión, 
Como su concentración crítica máxima 
de la dilución 1 :5 es de 1.67 ppm, 
para las pruebas realizadas se puso 
especial atención a los valorea de 
loa flujos de gasee, a la altura del 
haz sobre el quemador y a la estabi
lidad de las lecturas, 

IV,3.2.8 

Las condiciones instrumentales util! 
zadas y los resultados obtenidos se 
enlistan en la tabla XVIII, La grá
fica correspondiente aparece en la 
figura No. 15. 

Aluminio.- El del aluminio ea un ca
so similar al anterior,porque su co~ 
centración característica para solu
ciones acuosas con la línea de reso
nancia de mayor intensidad, ee de 
1.1 ug/ml. Al igual que el silicio 
es un elemento que también ea afect~ 
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TABLA XVIII 

Si 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del silicio en solucidn 1:5 de aceite dieselmex-xileno, por 
espectrometr!a de absorcidn atómica, con !lama reductora de 
6xido nitroso-acetileno y queaador de una ranura de 5 cm de 
longitud. 

- Longitud de onda: 251.6 1111 ( ).R1). Paso de banda: 0,2 11111 

- Flujo del dxido nitroso a 2,1 kg/cm2: 12,2 l/min 
- Flujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 6,2 l/min 
- Altura del haz sobre el quemador: 0.7 cm 
- Sistema de nebulizaci6n: Deflector de flujo 
- Tiempo de integración: 1 segundo 

b) Lecturas de absorbancia y concentraci6n de las soluciones(•) 

concen- concentra 
tracidn ci6n con= patrdn patrdn 
real(1) siderada absor- 10.0 7,9 
(ppm) (ppll) bancia (ppm) (ppm) 

ccmd ( 1. 67) 
1) 2.47 1.7 0.010 2.2 2.2 
2) 2.71 1.9 0.011 2.4 2.4 
3) 6.40 5.3 0.026 6.0 5.5 
4) 8,64 7,9 0.035 a.o 7.9 
5) 10.87 10.1 0.044 10.0 9.8 

Fig.15 

ROTAS: ccmd: concentracidn cr!tica máxima de la dilucidn 
(1): concentración corregida por el silicio conteni

do en el aceite utilizado en la preparaoi6n del 
patrón. 

<•>: Correspondientes al promedio de 5 lecturas. 
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figura No. 15,- Gráfica de absorbancia ve. concentrac16n de 
silicio de soluciones 1 :5 de aceite-xileno, a 251.6 nm con 
!lama de óxido nitroso-acetileno. 
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do por las condiciones de la !lama y 
la altura a la que el haz procedente 
de la lámpara pasa por ésta, además 
de eu!rir ionizaciones. Por lo ante
rior su determinación en concentra
ci onee de menos de una parte por mi
llón son también de poca precisión. 

Como las concentraciones críticas del 

aluminio en los aceites usados dilU!, 
dos 1:5 son muy bajas (0,83 ppm y 
1.67 ppm), en las pruebas realizadas 
se optimizaron cuidadosamente las V! 
riablee instrumentales mencionadas 
para obtener la máxima absorbancia, 
No obstante para no hacer laborioso 
el método, se omitió la adición de 
sustancia alguna para controlar la 
ionización, Los resultados de las 
pruebas aparecen en la tabla XIX y 
la gráfica correspondiente en la !! 
gura No, 16. 

IV.3,2,9, Fierro.- Para el fierro existen 14 
líneas reportadas en el manual de mf 
todos analíticos del fabricante, de 
las cuales fUeron ensayadas diez, 
En las pruebas se utilizaron 8 sol~ 
cienes de concentraciones diversas, 
cubriendo un intervalo desde cero 
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TABLA XIX 
Al 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del aluminio en solución 1:5 de aceite dieselmex-xileno 
por espectrometría de absorción atómica. 

- Longitud de onda: 309.3 nm ( R1), Paeo de banda: 0.2 nm 
- Tipo de !lama: Oxido nitroso-acetileno, reductora. 
- Flujo del óxido nitroso a 2.1 kg/cm2: 13.2 l/ain. 
- Plu~o del acetileno a 0,56 kg/cm2: 6,2 l/min, 
- Tipo y ángulo del quemador: de una ranura de 5 cm de lo!!, 

gitud a oº 
- Altura del haz sobre el quemador: 0.7 cm 
- Sistema de nebulización: De!leotor de !lu~o. 
- Tiempo de integración: 1 segundo. 

b) Lectura e de abeorbancia y concentración de las ealDcionee <•> 
concen- concentra patrón patrón patr6n 
traoión ción con': 5.6 8,2 10.8 real(1) eiderada abeor-
(ppm) (ppm) bancia (ppm) (ppm) (ppm) 

1) 1.63 1.6 0.001 1.7 1.7 1.9 
comd ( 1.67) 
2) 1.73 1.7 0.008 1.75 1.9 1.9 
3) 1.92 1.8 0.009 1.9 2.0 2.0 
4) 5.72 5.6 0.027 5.6 5.6 5,6 
5) 8,33 8.2 0.040 7.8 8.2 7.9 
6) 10.84 10.8 0.051 9,8 11 .1 10.8 

L.E. L.E. L.E. 

NOTAS: ccmd: concentración crítica máxima de la diluci6n. 
L.E, lecturas establee 
C•> correepondientee al promedio de 5 lecturas. 
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Figura No, 16.- Gráfica de absorbanoia ve. concentración de 
aluminio de soluciones 1:5 de aceite;xileno, a 309.3 nm con 
flama de 6xido nitroso-acetileno. 
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hasta 26 ppm. Las líneas ensayadas 
fueron las siguientes: 

AR1 248,; con aire-Ac. a oº 

" a ;oº 

" a 60º 
con N20-Ac. a ;oº 

AR2 252.3 con aire-Ao. a ;oº 

AR3 248,8 " a ;oº 

AR4 271.9 " a oº 

" a ;oº 

AR5 302.1 " a oº 

AR6 252.7 " a oº 

a ;oº 

AR7 296.7 a oº 
a ;oº 

AR8 246.; a oº 

AR9 373.7 " a oº 

i\R10 344.1 a oº 

Los resultados de las pruebas apare

cen en las tablas de la XX a la XXIII 

y las gráficas construidas en las fi 

guras de la 17 a la 19. 
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TABLA XX 

Fe 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del fierro en solución 1:5 de aceite dieeelmex-xileno, por 
espectrometría de absorción atómica, con flama oxidante de 
aire-acetileno y quemador a 30° 

- Paso de banda: 0.2 nm 
- Flujo del aire a 2,1 kg/cm2: 30.2 l/min 
- Flujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 1.7 l/min 
- Altura del haz sobre el quemador: 0,5 ca 
- Sistema de nebulización: Deflector de flujo 
- Tiempo de integración: 1 segundo 

b) Lecturas de abeorbancia y concentración de las soluciones(*) 

1'R1 • 248, 3 nrn AR2 .. 252. 3 nm AR4 • 271,9 nm 
e o ne en- patrón patrón patrón 
tración abeor- 5.6 abeor- 5.6 abeor- 5.6 

(ppm) bancia (ppm) bancia (ppm) banoia (ppm) 

1) 2.74 0.025 2.7 0.015 2.9 0.011 2.8 
2) 5,59 0.050 5.5 0,034 5.6 0.020 5.6 
3) 10.59 0.095 10.0 0,063 10.5 0.039 10.9 
4) 13.39 0.116 12.5 o.oso 13.0 0,049 13.a 
5) 16.91 0.148 15.8 0.102 16.2 0,062 17,3 
6) 20.43 0.175 18,8 0.122 19.5 0.073 21.1 

ccmd (20.83) 
7) 23.15 0.196 21.0 0.138 21.75 0.084; 23.a 
8) 26.40 0.224 23.8 0.156 24.65 0,093 27,1 

Fig.17 L.E. Fig.17 L.E. Fig.17 

NOTAS: ccmd: concentración crítica máxima de la dilución. 
L.E. lecturas establee 

<•> Correspondientes al promedio de 5 lecturas 
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Figura No. 17.- Gráficas de abeorbancia va. concentraci6n de 
fierro, de soluciones 1:5 de aceite-xileno, para 3 líneas de 
resonancia con flama de aire-acetileno y quemador a 30 ° 
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TABLA XXI 

Pe 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del fierro en solucion 1:5 de aceite dieeelmex-xileno, 
por espectrometría de absorci6n at6mica con tlaaa de aire
acetileno y quemador a oº 

- Paso de banda: 0.2 nm 
- Flujo del aire a 2.1 kg/cm2: 30 l/min 
- Flujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 1.7 l/min 
- Tipo y ángulo del quemador: de 3 ranuras a oº 
- Altura del haz sobre el quemador: 0.5 cm 
- Sistema de nebul1zaci6n: Deflector de flujo 
- Tiempo de 1ntegraci6n: 1 segundo 

b) Lecturas de absorbancia y concentrac16n de las soluciones(t) 

h1 - 296. 7 nm ARB • 246. 3 nm 
caneen- 5atr6n patr6n patrón patr6n 
traci6n absor- ,6 10.6 16.9 absor- 10,6 
(ppm) bancia (ppm) (ppm) (ppm) bancia (ppm) 

1) 2,74 0.022 2.7 2.6 2.6 0.014 2.9 
2) 5,59 0.045 5.6 5,5 5.7 0.035 5,7 
3) 10.59 0,086 10,7 10,6 10.7 0.070 10,6 
4) 13,39 0.100 13,4 13,4 13.3 0,087 13.4 
5) 16.91 0.135 17.0 16.9 16.9 0.112 16.7 
6) 20,43 0,163 20.3 20.3 20.2 0.137 20.0 

ccmd (20,83) 
7) 23.15 0.183 23.2 23.0 23.0 0.159 22.4 
B) 26.40 0.206 26.2 26.1 25.B 0.101 25.2 

Fig, 18 Fig,18 L.M.I. 

NOTAS: L.M.I. lecturas muy inestables 
ccmd concentraci6n crítica m~xima de la diluci6n. 

<•> correspondientes al promedio de 5 lecturas 
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Figura No. 16.- Gráficas de abeorbancia va. concentración de 
fierro, de soluciones 1 :5 de aceite-xileno, para lae líneaa 
de resonancia de 296.7 nm y 246.~ nm, con !lama de aire-ace
tileno y quemador a O 0 



TABLA XXII 

Fe 

a) Condiciones inetrumentalee para las pruebas de linearidad 
del fierro en solución 1:5 de aceite dieeelmex-xileno, por 
espeotrometría de absorción atómica con !lama de aire-ace
tileno y quemador a 60° 

- Long! tud de onda: 248. 3 nm (A R1). Paeo de banda: 0.2 na 
- Flujo del aire a 2.1 kg/cm2: 30 l/min 
- Flujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 1,7 l/min 
- Tipo y ángulo del quemador: de 3 ranuras a 60° 
- Altura del haz sobre el que111ador: 0,5 cm 
- Sistema de nebulización: Deflector de flujo 
- Tiempo de integración: 1 segundo 

b) Lecturas de absorbanc1a y concentración de lae eolucionest•) 

caneen- patrón patrón patrón patrón 
tración abaor- 2.7 5.6 10.6 13,4 
(ppm) bancia (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) 

1) 2.74 0.015 2,7 2.6 2,8 2,7 
2) 5.59 0.029 6.1 5.6 5.6 5.5 
3) 10.59 0.054 11.3 10.5 10.6 10,6 
4) 13,39 0.069 14, 1 13.0 13.6 13.4 
5) 16.91 0.087 17.6 16.5 11.0 11.1 
6) 20.43 0.104 21.5 19.7 20.6 20.6 

ccmd (20.83) 
7) 23.15 0.114 24.0 22.3 22.9 23.3 
8) 26.40 0.135 27.6 25.5 26.4 26.3 

Fig.19 L.E. L.E. L.E. L.E. 

NOTAS: ccmd: concentración crítica máxima de la dilución. 
L.E. lecturas establee. 
(t) correspondientes al promedio de 5 lecturas 
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TABLA XXIII 

Pe 

a) Condiciones instrumentales para las pruebas de linearidad 
del fierro en solución 1:5 de aceite dieselmex-xileno por 
espectrometr!a de absorción atómica, con flama de óxido n! 
troeo-acetileno. 

- Longitud de onda: 248.3 nm ( AR1). Paso de banda: 0,2 nm 
- Plujo del óxido nitroso a 2,1 kg/cm2 : 13.2 l/min 
- Plujo del acetileno a 0.56 kg/cm2: 6.2 l/min 
- Tipo y ángulo del quemador: de una ranura de 5 cm de 10)! 

gitud, a ~ 
- Altura del haz sobre el quemador: 0,7 cm 
- Sistema de nebulización: Deflector de !lujo, 
- Tiempo dl' integracicSn: 1 segundo 

b) Lecturas de absorbancia y concentración de las soluciones(t) 

concen- patrón patrcSn patrón patrón patrón 
tración absor- 2.7 5.6 10.6 13,4 16.j 
(ppm) bancia (ppm) (ppm) (ppm) (ppm) (ppm 

1) 2.74 0.020 2.7 2.7 2.8 3.0 3.1 
2) 5,59 0.034 4,9 5.6 5,7 5.9 6.2 
3) 10.59 0.061 8,6 10.4 10.6 10.9 11.0 
4) 13,39 0.075 10.6 n.o 13.4 13.4 13,7 
5) 16.91 0.094 13.1 16.4 16.8 17.0 16.9 
6) 20.43 0.112 15.6 19.8 20.3 20.4 20.5 

ccmd (20.83) 
7) 23.15 0.127 17.6 22.6 22.7 2.,,, 22.8 
8) 26.40 0.141 19.7 25.4 25.8 26, 1 25.6 

Fig.19 IJolI 

NOTAS: I.Ml• lecturas muy inestables. 
ocmd • concentración cr!tica máxima de la dilución. 
(t) Correspondientes al promedio de 5 lecturas 
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Figura No, 19.- Gráficas de absorbancia ve. concentración de 
fierro, de soluciones 1:5 de aceite-xileno, pare la línea de 
248.3 nm, para diferentes flamas y ángulos de quemador. 
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V.- RESULTADOS Y DISCUSION 

La tabla VIII muestra los resultados obtenidos en ls 
pruebe de succión, a;ites de realizar dicha prueba se 
ajustó el nebulizador para obtener la mbxima absorbaa 
cia para una solución de cobre de 5 ppm. 

El uso del Jl'.ileno como referencia fue para asegurar que 
las condiciones de nebulización eran las mismas en cada 
corrida. Las diferencias de unos cuantos centbcimos de 
segundo en los valores obtenidos para el xileno se de
ben al error de la medición. 

Tanto en la tabla VIII como en la figura 3 se puede ob
servar que el intervalo de valores de los tiempos de su~ 
ción se estrecha conforme la dilución es mayor. El inte~ 
valo en la dilución 1:5 tiene ye un intervalo suricient~ 
mente pequeño por lo que se consideró como le dilución 
óptima. Para observar las diferencies en les lecturas 
de concentración de los aceites usados, causadas por di
ferencias on su viscosidad se realizó la prueba de eotaa 
dar interno cuyos resultados que aparecen en la tabla IX 
muestran que en le mayoria de los casos la diferencia ea 
tre las lecturas para dicha dilución es mínima y que pa
ra una dilución mucho mayor (10X) no hay una reducción 
significativa en dichas diferencias. 

Una vez definida la dilución óptima se procedió a selec
cionar las variables inotrumentales, los resultados obt~ 
Didos se discuten elemento por elemento. 
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En el caso del sodio con las condiciones instrumentales en
eayadae ee tiene una linearidad basta a,40 ppm que es pri[c
ticamente el mismo valor que la concentraci6n crítica de la 
diluci6n 6ptima encontrada. De acuerdo con la gráfica co
rrespondiente para una eoluoi6n patrón de 5 ppm que propor
cione menos de 0,150 unidades de abeorbancia se tend~ un 
intervalo lineal que incluya el valor de 8.33 ppm que es la 
concentraci6n crítica de la diluci6n para este elemento, 

Por otra parte de acuerdo con la estabilidad de lae lectu
ras, ee obeerv6 que una eoluci6n patr6n con valor de conoe~ 
traci6n dentro del intervalo lineal, cercano a la concentr! 
ci6n crítica para el sodio, da me~ores resultados. 

Para el cobre, de acuerdo con las gráficas de la figura No. 
9, ee posible utilizar la línea de resonancia de 324.8 nm 
con el quemador de 3 ranuras a 90°, ya que la concentraci6n 
crítica máxima de la diluci6n queda dentro del intervalo l! 
neal de la curva de calibraci6n, Ta•bién se obeerv6 que la 
estabilidad de las lecturas directas de concentraci6n, es 
mejor con soluciones patr6n de baja concentraci6n, que con 
patrones con valor cercano al límite de linearidad para es
te elemento. v.gr. resultaron máe establee las lecturas 
con el patr6n de 10 ppm que con el de 15 ppm, tanto para una 
línea como para la otra, 

La plata es un elemento que no representa problema alguno, 
ya que la concentraci6n crítica máxima de la dilucidn queda 
completamente dentro del intervalo lineal para las condici2. 
nes normales utilizadas en loe ensayos. 
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El plomo al igual que la plata dá un intervalo lineal que 
se extiende más allá de la concentracidn crítica de la di
lucidn, empleando las condiciones normales que aparecen en 
la tabla XIV. 

En el caso del zinc, su linearidad empleando las condicio
nes normales de operacidn llega hasta un poco más de 1.22 
ppm, Lo anterior se puede apreciar en la tabla XV en la c2 
lumna de lectura directa con eoluci6n patrdn de 0.46 ppm, 
después de la lectura de 1.22 ppm los valoree obtenidos 
son progresivamente mas bajos que loa reales lo cual indi
ca que dichos valoree están fuera del intervalo lineal. 
Por lo anterior en este caso ea necesario el uso de 2 pa
trones; uno con valor dentro del intervalo lineal y otro 
con un valor fuera delélintervalo, 2 6 ' veces mayor que 
el valor del primer eetandar, De acuerdo con las pruebas 
realizadas se obtienen mejores resultados con patronee X y 
3X que con valores X y 2X. 

Para el cromo, en todos loe caeos ensayados se tiene un 1~ 
tervalo lineal, pero las condiciones de dxido nitroso-ace
tileno con quemador a 30° ofrecen una mejor alternntiva 
porque la concentraci6n característica del cromo para estas 
condiciones ee menor (0,32 ug/ml) que en loe otros caeos, 
lo cual garantiza un mejor límite de deteccidn. De acuerdo 
a loe resultados obtenidos, un patrdn de 5 ppm ee lo máe 
recomendable para la determinaci6n del cromo con lae cond! 
ciones inatrumentalee seleccionadas, ya que este valor qu! 
da prdximo al de 6.7 que ee la concentraci6n crítica máxi
ma de la dilucidn Óptima encontrada. 
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El silicio y el aluminio son elementos que no tienen lí
neas y condiciones alternativas para loe niveles de conce~ 
tración que de éstos elementos se requiere medir. En ambos 
caeos se tienen que utilizar las líneas de resonancia pri
marias y las condiciones normales de operación. 

En el caso del fierro solo se gra!icaron las líneas espec
trales ensayadas en las que la concentración crítica máxi
ma de la dilución quedó dentro del intervalo lineal. Entre 
las lae condiciones ensayadas y de las cuales ea presentan 
loe resultados, las de la línea 296.7 nm con aire-acetileno 
y quemador a oº de giro, y las de la línea 248.3 run, con 
!lama de óxido nitroso-acetileno y quemador a 30° eon las 
que o!recen una concentración característica Ullf:e baja y 

con ambas ea obtuvieron buenos resultados en las pruebas 
realizadas con loe patronee a base de aceite nuevo. Sin e! 
bargo aunque no se ha probado ccntundentemente que la !la
ma de óxido nitroso proporcione una mayor recuperación de 
partículas de !ierro, las pruebas comparativas realizadas 
por varios autores indican que ei se obtienen resultados 
más altos para el !!erro utilizando la !lama de óxido nitr~ 
so-acetileno, por lo que ipara esta rutina de análisis se S! 
leccionan las condiciones ensayadas con dicha !181118. A co~ 
tinuac16n se presenta un cuadro resumen con las condiciones 
instrumentales para loe elementos considerados en este tr~ 
bajo. Tabla XXIV 
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TABLA XXIV 

cuadro reeumen de las condiciones instrumentales seleccionadas para la determinación de 
metales en aceites usados de locomotoraa diesel-eléctricae en dilución 1:5 con xileno. 

Variable e Condiciones seleccionadas 
Inetrumentalee Ag Pb Zn cu Na Si Al Cr 
MODO AA AA AA AA AA AA AA AA 
TIPO DE FLAMA a-ac a-ao a-ac a-ac a-ao on-ao on-ac on-ac 
FLUJO DE GASES 
(l/min) (1) 
- aire (a) 30 30 30 30 30 - - -
- acetileno (ac) 1.8 1.0 1.8 1.8 1.8 6.2 6,2 6.2 
- óxido nitroso(on) - - - - - 12.2 n.2 13,2 
TIPO DE QUEMADOR 3R 3R 3R 3R 3R 5 cm 5 cm 5 cm 
ANGULO QU:EJllADOR oº oº oº 90º 90 o oº oº 30º 
ALTURA DEL HAZ SO- 5 5 5 5 5 7 7 7 
llRE EL QUEMADOR(mm) 

SISTEMA DE NEl!IJLI- D D D D D D D D 
ZACION 
LINEA ESPECTRAL AR1 }.R2 AR1 AR1 }.R1 }.R1 h1 AR1 

-LONGITUD DE ONDA(nm 328, 1 283.3 213.9 324.8 589.0 251.6 309.3 357,9 
HuxllON ESPECTRAL uv uv uv uv VIS uv uv uv 
!-i>ASO DE BANDA (nm) 0.7 0.7 0.7 o.7 0.1 0.2 0.2 0.1 

NOTAS: (1) Ver gráficas de conversión en el manual de operación del instrumento. 
3R: tres ranuras. D: deflector de flujo. AA: absorc16n atómica. 

Fe 

AA 
on-ac 

-
6.2 

13.2 
5 cm 
30º 
7 

D 

AR1 
248.3 

uv 
0.2 



TABLA XXV 

Condiciones para loe metales de eoluoionee 1:5 de aoeite dieselmex-xileno. 

Condiciones 
valoree correspondientes 

Ag Pb Zn cu Na Si Al Cr 
CONCENTRACION: 
- Eetandar 1 (ppm) 0.50 10 0.60 10 8 5 5 5 
- Eetandar 2 (ppm) - - 1.80 - - - - -
ABSORBANCIA TIPICA: 
- Eetandar 1 o.oso 0.100 0.165 0.100 0,250 0.020 0.025 0.070 
- Estandar 2 - - 0,470 - - - - -
INTERVALO LillEA L: 
- Abeorbanoia (1) 0,320 0.444 0.200 0.250 0,400 0.300 0.400 0.250 
- Concentración o - 3 o - 40 O - 1.E o - 25 o - 12 o -75 o - 75 o - 15 

aproximada (ppm) 

- ccmd (ppm) 0.50 12.50 1.7 25,0 ª·" 1. 67 1.67 6.7 
CONCENTRACION 
CARACTERISTICA 
- Esperada (ppm)(2) 0.03 0.23 0.01 0,38 0.06 1. 1 0.6 -
- Encontrada (ppm) 0.048 0,44 0.016 0,44 0.15 1.00 0,95 º·" 
NOTAS: (1) Calculadas a partir de datos para condiciones eetandar, referencia 34 

(2) Estimadas Idem (1), 
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VI CONCLUSIONES 

El m&todo desarrollado se enfocó al análisis de aceites 
ueadoe procedentes de locomotoras diesel-eléctricas, sin 
embargo el m~todo puede aplicarse al análisis de aceites 
de distinta procedencia, tales como¡barcos, que utilizan 
el mismo tipo de motor que las locomotoras, flotas de C! 
miones o de trailers, etc, La dilución utilizada en es
te m'todo ea· aplicable a otros tipos de aceites, El in
terYalo lineal encontrado para cada elemento con las COE 
diciones seleccionadas, es bastante amplio y puede apli
carse a valores de concentración crítica más altos, sol! 
mente es necesario verificar si la concentración crítica 
máxima de la dilución, queda dentro del interYalo lineal 
utilizando para ello las gráficas aquí presentadas. Si 
se requiere la determinación de un nuevo elemento sólo 
será necesario convertir los valores para soluciones 
acuosas que se encuentran en el manual de m~todos analí
ticos del fabricante, a valores para soluciones en xile
no, tomando en cuenta las consideraciones que al respec
to se hacen en el capítulo anterior. 

En la t'cnica de absorción atómica cuando el análisis es 
multielemental, generalmente se recomienda utilizar una 
solución multielemento de calibración, la cual contiene 
todos los elementos a analizar, sin embargo, tratándose 
de patrones organometálicos, es fácil incurrir en el ma
nejo indebido de los miemos, lo que conduce a la concen
tración acelerada de la solución por volatilización 
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del disolvente, originando reeultadoe equivocados, además 
por otra parte, ee incrementa el costo del análisis por 
coneumo excesivo de soluciones patrón. Por lo tanto para 
el análisis de loe aceites de locomotoras ee estipulan e~ 
luciones patr6n de un solo elemento. 

Calculando un consumo promedio de solución de calibración 
de tres mililitros por corrida de sesenta mueatrae, para 
un elemento, cien gramos de la solución de calibración d! 
rará aproximadamente un mee. Por otra parte las solucio
nes de calibración no muestran indicios de degradación en 
lapsos de un mes y la concentración solo sufre cambios mf 
nimoe si se tiene la precaución de mantenerlas herm&tica
mente tapadas y alejadas del calor. En reapueetn a lo an
terior y a la experiencia del autor, la cantidad de eolu
ci6n patr6n de calibración que ee recomienda preparar ee 
de 100 gramos para todos loe elementos, excepto para el 
silicio, aluminio y zinc, para los que conviene preparar 
120 gramos de cada uno de ellos, debido a eu coneu•o adi
cional al ajustar las condiciones de !lama para loe dos 
primeros y a la continua recalibración que requiere el 
zinc. 

En la preparación de loe patronee de calibración ee utill 
za aceite dieeelmex nuevo, con lo que ee consigue que la 
viscosidad de la eoluci6n de calibración tenga un ~alor 
muy cercano a la viscosidad promedio de lae mueatrae. El 
aceite dieeelmex que ee utilice en la preparación de loe 
patronea, o al menos en el de la solución patr6n de zinc, 
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debe tener un bajo contenido de dicho metal, para que no 
exceda el valor de concentración que debe tener la solu
ción de calibración. La cuantificación exacta y con la m! 
yor precisión posible del contenido metálico del aceite 
dieselmex, es necesaria para calcular la cantidad de pa
trón secundario a utilizar en la preparación de lae solu
ciones patrón de calibración. 

Con la finalidad de disponer en el momento que ee requie
ra de aceite dieselmex con bajo contenido metálico, es n! 
cesarlo rutinariamente, analizar el aceite de los carroe
tanque que se reciben y seleccionar el más adecuado. 

Respecto a la preparación de las muestras de aceite usado, 
para tener exactitud en las determinaciones de loe meta
les y una buena reproducibilidad de los resultados, es i! 
prescindible que lae diluciones ee hagan en peso y no en 
volumen. La preparación de las muestras en volumen dismi
nuye sensiblemente la pooibilidad de tener una reproduci
bilidad suficiente para llevar un estudio de las tenden
cias de loe elementos. 

La limpieza previa al análisis, del area donde ee colocan 
lae muestras a analizar por absorción atómica, debe ser 
práctica habitual,ei se desea evitar;obetruccionee contí
nuae del capilar,y la contaminación de lae muestras de 
aceite debida al polvo y peluza que el capilar levante e 
introduzca a las soluciones. En ambos caeos ee afectaría 
la exactitud de loe resultados. 
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Durante el análiaia, al verificar la calibración del ins
trumento, ea determinante para la exactitud de loe reaul
tadoe que las lecturas del patrón utilizado para la cali
braci6n, o el promedio de laa miamaa si aon diferentes, 
corresponda a au valor de concentración. También ea deter 
minante que antee de proceder al análieia de laa muestras 
ee obtenga lectura de cero al succionar el blanco (xileno). 

Con el valor de concentración seleccionado para loa diet1E 
toe patronea, aue lecturas directas de concentración no 
deben aer variables, ei hay variación apreciable de la 
lectura (>0.2 para Ag y Zn,>2 ppm para Si, Al, Cr y Na, 
:>3 ppm para Cu, Pb y Fe) seguramente se debe a alguna 
anomalía en el aietema de nebulizac16n o en la tlBJDa, an~ 

malíaa como: obatruccionea en el tubo capilar, ruptura 
del mismo, normalmente en el extremo que ee inserta en el 
nebulizador, o depóaitoa de carb6n en el quemador. Si hay 
disminución contínua en laa lecturas, entonces el tubo C! 
pilar tiene una obstrucción que va aumentando o posible
mente el auminiatro de aire eaté tallando. 

Durante el análieia de laa mueatraa ae debe estar atento 
a cualquier variación en el tiempo y torma de respuesta 
de la !lama, ya que laa obstrucciones del tubo capilar r! 
percuten en dichoe aspectos. En el caso de observar vari! 
cianea como laa mencionadas, después de eliminar laa cau
aae que laa originan, debe recalibraras el instrumento y 

reestablecerae el cero. Lo mejor, para evitar pérdida de 
tiempo en repeticiones y asegurar la exactitud de loe re
sultados, ea que aún cuando no ae observen alteraciones 

106 



durante lae determinaciones, ee verifique la calibraci6n 
del instrumento y del cero, y se reeatablemcan ei ea ne
cesario cada 10 muestras por lo general, o hasta cada 20 
muestras para elementos como la plata o el plomo, ouyae 
lecturas presentan buena estabilidad, sin embargo para 
elementos que se determinan con flama de 6xido nitroso, 
cuyas condiciones van cambiando paulatinamente como es el 
caso del silicio, el cero debe verificarse y en su caeo 
reestablecerse, antes de la lectura de cada muestra, 

Para el análisis de loa aceites usados el tiempo de int! 
graci6n seleccionado file de un segundo, eate ti.empo de i!! 
tegraci6n ea el máximo reoomendable para dichoe análieie, 
Un tiempo de integraci6n mayor, implicar!a un consumo el! 
vado de muestra y no ee ganar!a mucho en la preoiei6n de 
las lecturas, por el contrario la aepiraci6n ocasional de 
part!culao relativamente grandes modificar!a el valor pr~ 
medio de las mismas con la posibilidad de regietrar lect~ 
rae inexactas, 

Respecto a la calibraci6n del instrumento, el ueo del va
lor de conoentraci6n del elemento multiplicado por la di
luci6n de la mueetra como valor para calibrar el instru
mento, permite disponer de los resultados directamente 
sin cálculos posteriores y aumentar el grado de precisi6n 
de loe miemoe debido al ueo de un factor de expansi6n. 

Con la finalidad de aclarar el significado de lae tenden
cias de loe metales en loe aceites usados, a continuaci6n 
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se presentan algunos esquemas que ilustran caeos supues
tos de detecci6n de fallas por obaervaci6n de lae tende~ 
ciaa de algunos elementos. 

La figura 20 ilustra la tendencia probable de la concen
traci6n de fierro en el aceite para un motor nuevo o re
parado, desde el período de asentamiento hasta su opera
ci6n normal. 

Las figuras 21 y 22 ilustran las tendencias para dos el!. 
mentos diferentes y la detecci6n temprana de fallas con2 
ciendo las tendonciaa de dichos elementos. 

La determinaci6n normal de los metales en el aceite per
mite detectar anomalías en la máquina cuando la falla de 
de una pieza puede ya haber ocasionado mucho dafto, con 
el estudio computarizado de las tendencias, mediante el 
análisis controlado y programado de muestras de aceite, 
ea posible detectar la falla cuando ésta apenas ha ocu
rrido y muy probablemente antes de originar daffos mayo
res. v.gr. un valor de 25 ppm de sodio en el aceite de 
una locomotora no ea indicio, en un análisis aislado, de 
talla alguna, ya que la concentración a la que debe toma! 
se una acción correctiva es de 50 ppm. Sin embargo si se 
tiene el antecedente de un valor previo de 15 ppm, se PU! 
de sospechar de una fuga de agua, lo cual se verificaría 
si a una nueva muestra, tomada varias horas después, se 
le encontrara un nivel de sodio superior a las 25 ppm. 
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Figura 20.- Gráficas probables para el fierro por el des
gaste normal de una máquina y su correspondiente nivel en 
el aceite 

Fe 
(mg) desgaste 

inicial 
operaci6n 

1 normal 

tiempo 

(a) Desgaste de hierro con respecto al tiempo de opera
ci6n de la máquina. 

Fe 

<f> 
1 

Límite de condenaci6n del aceite 

tiempo 
(b) Acumulación de hierro en el aceite correspondiente al 

desgaste en (a) 
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/ ,,,, del aceite 
,..e:_ 

\

,,_,. Con1'irmaci6n de la 
falla. 

detección de la falla. 

tiempo 

Figura 21.- Esquema que muestra cómo la observación de la 
tendencia de concentración de un elemento permite la dete~ 
ción de la falla de una parte del motor. 

sodio 
(ppm) 

/ 
/ 

/ 
.....- confirmación de la fuga 

-,posible refresco con aceite 
con alto contenido de sodio 

tiempo 
Figura 22.- Sólo la observación de las tendencias de los 
elementos permite la detección temprana de una fuga de agua 
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Es importante aclarar que por el alto número de máquinas 
que deben controlaree y por el número de laboratorios que 
intervienen en el análisis de las muestras, la''historia" 
de cada máquina e6lo podrá obtenerse y utilimarse efica.! 
mente si loe resultados de loe análisis se computariman. 

Por último, tanto el método para determinar metales de 
desgaste en aceites usados, como el método para deterai
nar el contenido metálico del aceite nueTo dieselmex-fe
rrocarril se describen por separado en los apéndices A y 
B respectivamente. 

También se incluyen, en el ap,ndice e, las aedid.aa de co!!. 
trol para el programa de análisis de aceites usados de 1.2, 
como toras. 
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APENDICE A 

METODO PARA DETERMINAR RUTIN.ARI.ll'1ENTE METALES DE DESGASTE 
EN EL ACEITE LUBRICANTE PROCEDENTE DE LOCOMOTORAS DIESEL
ELECTRICAS, POR ESPECTROMETRIA DE AllSORCION ATOMICA, 

1. ALCANCE. - Este m6todo cubre la determinaci6n de Ag, Zn, Ba, 
Cu, Cr, Fe, Pb, Si y Al en aceites procedentes de locomot~ 
rae dieael-el,ctricaa, dentro de loe límites que a conti-

2. 

nuación ee mencionan: 
Intenalo 

ccmd ( 1) lineal 
Elemento (ppm) (ppm) 

Plata o - 0.50 o - '·º Zinc o - 1. 7 o - 1.8 
Sodio o - a.34 o - 12 
Cobre o - 25.0 o - 25 
cro110 o - 6.7 o - 15 
Fierro o - 20.83 o - 'º 
Plomo o - 12.5 o - 40 
Silicio o - 1.67 o - 75 
Aluminio o - 1.67 o - 75 

RESUMEN.- La muestra de aceite después de una diluci6n 1 :5 
con xileno ae que111a en la !l!llll9. de un eapectro!otómetro de 
absorción atómica. La energía radiante procedente de una 
lámpara de cátodo hueco se hace pasar al través de la !la
ma, en donde una parte de au energía ea absorbida. La con-

NOTAS: (1) ccmd • concentración crítica máxima de la dilución. 
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centración del elemento en la muestra diluida está direct! 
mente relacionada con la medición de la absorción. Los el! 
mantos se determinan utilizando; para la !lama de aire-ac! 
tileno, el quemador de 3 ranuras y para la !lama de óxido 
nitroso-acetileno, el quemador de una sola ranura de 5 cm 
de longitud. 

3. APARATOS 

3.1 Espectro!ot6metro de absorción atómica,- Consiste de 
un nebulizador equipado con una entrada auxiliar de 
aire que permite mantener constante el !lujo de aspi
ración de muestra. Una caja de control de gases que 
suministra al nebulizador la mezcla adecuada de oxi
dante y combustible, equipada con dispositivos para 
la medición de presión y !lujo necesarios. Un sistema 
óptico y monocromador capaz de resolver, sin interfe
rencias espectrales, la radiación específica neceea
ria para los elementos a determinar, El detector debe 
ser capaz de medir y amplificar la seffal correspon
diente a la luz radiada en la región espectral de 200 
a 600 nm. Debe estar equipado con microprocesador que 
proporcione lecturas directas en concentración. Como 
fuente de energía radiante se utilizan lámparas de o~ 
todo hueco de un solo elemento. 

3.2 Balanza analítica con capacidad mínima de 160 g y pr! 
cisión de lectura de 0.1 mg. 

3.3 Balanza granataria digital de un solo plato con prec! 
sión de lectura de 0.01 g mínimo. 
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3.3 Material de laboratorio 

- Probetae de 10 ml de boca ensanchada con diviaionea 
de 0.1 ml 

- Tuboa de enaaye con capacidad de 7 a 10 ml 
- Taponee de hule o de corcho del número 000 
- Fraeooe de plástico de 150 •l de capacidad con tapa 

para cierre hermético. 
- Frasco lavador de plástico de 200 ml de capacidad. 
- Vasos de precipitados de 10 ml de capacidad 
- Vasos de precipitados de 30 ml de capacidad 

4. REACTIVOS Y SOLUCIONES PATRON 

4,1 p-xileno 
4,2 Patronee Conoetan de 5000 ppm de loe siguientes meta

leo individuales en eoluci6n de aceite: Ag,Zn, Na, Cu, 
Cr, Fe, Pb, Si y Al. 

4,3 Aceite básico 90/50 de Pemex, libre de Zn analisado 
para loe metales de interés (1) 

4.4 Aceite dieeelmex-!errocarril anali&ado para loe meta
les de interés, con contenido máximo de zn de 3.6 ppm. 

4,5 Patronee secundarios en aceite básico 90/50 (1) de 
loe siguientes metales y concentraciones en ppm: Ag 
50, Zn 100, Na 400, Cu 500, Cr 500, Pb 500, Al 
500, Si 500 y Fe 500. 

NOTAS: (1) Se pueden utilizar otros aceites básicos de baja 
viscosidad, Se recomienda un valor de viscosidad 
entre 40 y 100 cSt a 38.8 °c para eu !ácil transfe
rencia. 
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Patrones secundarios en aceite básico 90/50.- En el 
!rasco de plástico previamente tarado, se pesa en la 
balanza analítica con aproximaci6n de 0,1 mg, la ca.e 
tidad de patr6n primario (Ppp)' indicada en la tabla 
1, utilizando para verterlo un vaso de 10 ml que 
contiene en exceso la cantidad a pesar del patr6n 
primario. No se debe regresar al recipiente el resi
duo del vaeo. Se atora con aceite básico 90/50 al P.!!. 
so que se indica en la tabla 1. 

TABLA 1A 
Valorea recomendados para la preparaci6n de patrones 

secundarios en aceite 

cPP ppp (ug) de P90/50 e pea 
metal (ug/g) (g) metal (g) (ppm) 

Ag 5000 0.20 1000 20 50 
Zn 5000 0.40 2000 20 100 
Na 5000 1.6 8000 20 400 
cu 5000 2.0 10000 20 500 
Cr 5000 2.0 10000 20 500 
Pb 5000 2.0 10000 20 500 
Al 5000 2.0 10000 20 500 
Si 5000 2.0 10000 20 500 
Fe 5000 2.0 10000 20 500 

La concentraci6n exacta de loe elementos en las sol_!! 
ciones patr6n, se calcula, empleando los valores re~ 
les obtenidos, con la siguiente !6rmula: 
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ppp X 5000 + P90/50 X 090/50 

ppea 

• concentraci6n del patr6n primario 

• concentraci6n del metal en el pa
tr6n secundario de aceite 90/50 

• peso empleado del patr6n primario 

P90¡50 • peso empleado del aceite 90/50 

090¡ 50 • concentraci6n del metal correepo~ 
diente en el aceite 90/50 

• peso total del patr6n eecundario 
en aceite 90/50 

4.6 Soluciones patr6n de calibraci6n 1:5 de aceite-xileno 
para cada uno de loe elementos de interée, en lae co~ 
centracionee que ee indican en la tabla 2. 

Para la preparaoi6n de loe patronee de calibraoi6n 
1:5 de aceite-xileno, ee necesario calcular primero 
el peso de patr6n secundario que se debe utilimar en 
cada caso, en base al contenido metálico encontrado 
en el aceite dieselmex y de acuerdo a lo que ee indi
ca en la tabla 2. Deepuée se calcula la cantidad de 
aceite dieselmex que se requiere. 

El peso de patr6n secundario en aceite 90/50 (Pp
88

), 

ae calcula con la siguiente !6rmula: 
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0pcax ppcax - 0dmex pa/pcax • • • ( 1) 

En donde: Cpcax • concentraci6n del metal en el pa
tr6n de calibraci6n de aoeite-xi
leno. 

Ppcax • peso recomendado del patr6n de ca
libraci6n aceite-xileno. 

Cdmex • Concentraci6n del metal correspon
diente en el aceite dieselmex. 

Pa/pcax •peso recomendado del aceite en 
el patr6n de calibraci6n de acel 
te-xileno. 

El peso de aceite dieselmex (Pdmex> necesario se de
termina mediante la t6rmula eigUiente: 

• (2) 

Una vez conocidas las cantidades necesarias de patr6n 
secundario y aceite dieselmex, se procede a la prep!
raci6n del patr6n de calibraci6n de la siguiente man~ 
ra: 

- Se agita vigorosamente el recipiente que contiene 
el patr6n secundario para asegurar su homogeneidad 

- Se vierte en un vaso de 10 ml la cantidad de patr6n 
a pesar con 0.2 a 0.4 g de exceso. 
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- En la balanza analítica se pesa, con aproximación 
de 0,1 mg en el !rasco de plástico previamente tar! 
do, la cantidad de patrón secundario indicada en la 
tabla No. 2 

- Se vierte en un vaso de 30 ml la cantidad aproxima
da a pesar de aceite dieselmex. 

- En la.balanza analítica se pesa,con precisión de 
0.01 g en el frasco de plástico previamente tarado 
la cantidad de dieeelmex calculada con (2). 

- Con precisión de 0.01 g, se afora con xileno de 
acuerdo con la tabla 2 

TABLA 2 A 

Pesos y concentraciones recomendadas para la prepara
ción de patronee de calibración 1:5 de aceite-xileno. 

CPea ug del Pa/pcax Pxn Ppcax cpcax 
metal (ug/g) metal (g) (g) (g) (ug/g) 

Ag 50 46 16 60 96 0.5 
Zn 100 57.6 16 60 96 o.6 
Zn 100 216 20 100 120 1.s 
Si 500 600 20 100 120 5,0 
Al 500 600 20 100 120 5,0 
Cr 500 460 16 60 96 5.0 
Na 400 766 16 60 96 e.o 
Pb 500 960 16 60 96 10.0 
Cu 500 960 16 60 96 10.0 
Fe 500 1440 16 60 96 15.0 
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La concentración real de las soluciones patrón de ca
libración 1:5 de aceite-xileno se calcula, eapleando 
los valoree reales de concentración y peso, con la 
f6rmula siguiente, redondeando los resultados a mil6-
simos: 

En donde: Opcax • concentración del metal correspon
diente en el patrón de calibración 
1: 5 de acei te-xileno. 

Ppsa • peso utilisado de patr6n secundario 

• concentración real del patrón secua 

pdmex • 

dario. 
peso del aceite dieselmex utilizado 
en la preparación del patrón de ca-
11 bración 1 : 5 aceite-xi leno, 

Cdmex • concentración del metal correspon-
diente en el aceite dieselmex. 
peso total de la solución patrón de 
calibración 1: 5 de acei te-xileno, 

Las soluciones patrón deben guardarse tapadas herm6t! 
camente en un lugar fresco, seco y al abrigo de la 
luz, en sus envases debe aparecer en forma legible la 
siguiente información: 

- Matriz del estandar y valor de la dilución. 
- Elemento y concentración en ppm hasta centéoimos. 
- No. de lote y techa de preparación, 
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5, PRl>'PARACION DE LAS MUESTRAS DE ACEITE USADO 

En la balanza granataria se pesa con 0,01 g de precisión 
en la probeta de 10 ml, de 1,0 a 1.3 gramos de muestra y 

se agrega xileno hasta obtener exactamente 6 veces el P! 
so del aceite (1 parte de aceite + 5 de xileno),ee tapa 
la probeta con un tap6n de hule y se agita vigorosamente 
hasta que al invertirla, no quede aceite adherido en el 
fondo de la misma. Después se pasa la muestra a un tubo 
de ensayo de donde será aspirada. 

6. PROCEDIMHNTO 

Después de encender el instrumento, instalar la lámpara y 

aplicarle la corriente recomendada, seleccione la longitud 
de onda y paso de banda correctos (ver tabla No. 3) y ali 
nie el quemador adecuado. Ajuste en la caja de control de 
gases las presiones del combustible y del comburente a 
0,56 kg/cm2 y 2.1 kg/cm2 respectivamente (55 kPa y 207 kPa) 
establezca el flujo del combustible al valor indicado en la 
tabla 3 y con el valor de flujo del aire un poco abajo del 
indicado en la misma tabla, encienda la flama, ei la flama 
a utilizar ea la de aire-acetileno, con el capilar succio
nando xileno, ee ajusta el flujo del aire hasta que deeap! 
rezca cualquier tinte amarillo de la flama, Si la flama a 
utilizar es la de 6xido nitroso-acetileno, haga el cambio 
de flama y ajuste el flujo al valor indicado en la tabla 3 
6 a máxima abeorbancia al aspirar el patrón correspondiente. 

Eetablev.ca el cero mientras aspira xileno. Mida la absorba~ 
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cia del patr6n y compare eu valor con el que aparece en la 
tabla 4 para verificar que las condiciones instrumentales 
estén optimizadae. Registre el o los valores obtenidos P! 
ra cualquier aclaración poeterior o para futura referencia. 

Eetablezca ~n tiempo de integración de monitoreo de lectu
ra de 1 segundo y reestablezca el cero al aspirar xileno. 

Para determinar directamente la concentraci6n de los meta
les en las muestras de aceite sin operaciones aritméticas 
posteriores, multiplique el valor del estandar, que debe 
incluir al menos doe cifras decimales, por seis, e intro
duzca al microprocesador del instrumento el valor obtenido 
redondeado a la unidad más próxima en todos los casos, 
excepto en la plata y el zinc, cuyo valor introducido al 
microprocesador debe incluir una cifra decimal. 

Se considera que la calibraci6n ea correcta cuando al leer 
la solución patrón, eue lecturas o el promedio de éstas c~ 
rreeponden al valor de concentración introducido al micro
procesador del instrumento. Si la variaci6n de la lectura 
ea alta ( )0.2 para Ag y Zn, >2 ppm para Si, Al, Cr y Na, 
>3 ppm para Cu, Pb y Fe) hay que determinar la causa de 

la variaci6n, tales como; depósitos de carbonen el quema
dor, pequeaas obstrucciones en el tubo capilar, probable 
rotura del capilar, normalmente en el extremo que se intr~ 
duce en el nebulizador. Si hay disminuci6n contínua en las 
lecturas, entonces el tubo capilar tiene una obstrucción 
que va aumentando o posiblemente el suministro de aire es
té fallando. 
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TABLA 3 A 

Cuadro reeumen de lae condiciones instrumentales seleocionadas para la determinacidn de 
metelea en aceites ueados de locomotoras dieael-eléctricas en diluci6n 1 :5 con xileno, 

Variables Condicione e eeleccionedae 
Instrumentales Ag Pb Zn cu Na Si Al Cr 
MODO AA AA AA AA AA AA AA AA 

~TIPO DE FLAMA a-ac a-ac a-ac a-ac a-ac on-ac on-ac on-ac 
FLUJO DE GASES 
(l/min) (1) 
- aire (a) '50 30 30 30 'º - - -
- acetileno (ac) 1.8 1,8 1.8 1.8 1.8 6.2 6,2 6.2 
- 6xido nitroao(on) - - - - - 12.2 1'3. 2 13,2 
TIPO DE QUEMADOR '5R 3R 3R 3R 3R 5 cm 5 cm 5 cm 
ANGULO QUEMADOR oº oº oº. 90.0 90º oº oº 30 o 
ALTURA DEL HAZ SO- 5 5 5 5 5 7 7 7 
BRE RL QUEMJ\DOR(mm) 

SISTEMA DE NEBULI- D D D D D D D D 
ZACION 
LINEA ESPECTRAL AR1 AR2 AR1 AR1 AR1 AR1 h1 AR1 
LONGITUD DE ONDA(nm 328.1 283.3 213,9 324.8 589.0 251.6 309,3 357.9 

"REGION ESPECTRAL uv uv uv uv VIS uv uv uv 
-:PASO DE BANDA (nm) 0.7 0,7 0.7 0.7 0.7 0.2 0.2 0.7 
NOTAS: (1) Ver gráficas de conversi6n en el manual de operación del instrumento. 

3R: trea ranuras. D: deflector de flujo. AA: abeorci6n atómica. 

Fe 

AA 
on-ac 

-
6.2 

n. 2 
5 cm 
'ºo 
7 

D 

A1t1 
248.3 

uv 
0.2 



TABLA 4 A 
Condiciones para loa metales de soluciones 1:5 de aceite dieselmex-xileno. 

Condicione a 
valores correspondientes 

Ag Pb Zn Cu Na Si .u 01• 

CONCENTRACION: 
- E11tandar 1 (ppm) 0.50 10 0.60 10 a 5 5 5 
- E11tandar 2 (ppm) - - 1.80 - - - - -
ABSORBANCIA TIPICA: 
- Eetandar 1 o.oso 0.100 0.165 0.100 0.250 0.020 0.025 0.070 
- Eetandar 2 - - 0,470 - - - - -
INTERVALO LI!IEAL: 
- Abeorbancia (1) 0,320 0.444 0.200 0.250 0.400 º·'ºº 0.400 0.250 
- Concentración o - 3 o - 40 o - 1.1 o - 25 o - 12 o -75 o - 75 o - 15 

aproximada (ppm) 

- CCllld (ppm) 0.50 12.50 1. 7 25.0 8.3'3 1.67 1.67 6.7 
CONCENTRACION 
CARACTERISTICA 
• Eaperada (ppm)(2) 0,03 0.23 0.01 0.36 0.06 1.1 0.6 -- Encontrada (ppm) 0.040 0,44 0.016 0.44 0.15 1.oa 0,95 0,33 

NOTAS: (1) Calculadas a partir de datos para condiciones estandar, referencia 34 
(2) Estimadas Idem (1). 

Fe 

15 

-

0,085 

-

0.200 
o - 30 

20.83 

-
0.76 



Antes de proceder al análisis de las muestras es sumamente 
importante comprobar que el instrumento lea cero al eucci~ 
nar la solución de referencia (xileno), o que el promedio 
de varias de dichas lecturas sea cero. Si después de unos 
7 segundos el instrumento no lee ceros, se debe reestabl! 
cer el cero. 

Después de lo. anterior se procede a la lectura de las mue! 
trae, tomando en cada caso el valor inmediato al mas alto 
(4! a 6! lectura). 

Durante el análisis observe el tiempo y forma de reapueeta 
de la flama, así como su sonido, al iniciar la succión de 
cada muestra, alguna variación en estos aspectos es indi
cio de obstrucción en el capilar, compruébelo succionando 
la solución patrón, si el valor que se lee es diferente al 
inicial o tiene mucha variación no lo reestablezca, prime
ro elimine la obstrucción del capilar y después succione 
xileno para arrastrar las pequeñas partículas adheridas a 
la pared interior del capilar, vuelva a leer el patrón, si 
persiste una pequeña diferencia recstablezca el valor del 
estandar, verifique el cero y continúe con el análisis. e~ 
mo norma se debe succionar xileno antes de introducir el 
capilar al patrón para no contaminarlo. También antes de 
reiniciar la lectura de laa muestras para eliminar residuos 
del eetandar en el capilar y verificar el cero. 

Aún cuando no se observen alteraciones durante la succión 
de las muestras es necesario verificar la lectura del pa-
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trón y del cero cada 10 mueetrae, este lapso puede dupli
carse para aquellos elementos que presenten muy buena es
tabilidad y disminuirse para loe que presentan mayor va
riación en sus lecturas como el silicio, para el cual,ad,!!. 
máe, debe verificarse el cero antee de la lectura de cada 
muestra. 

7, RESULTADOS E .INFORl':E 

Todos loe reeultadoe deberán presentarse en números ente
ros de partes ror millón, excepto el Zn y la Ag cuyos re
sultados deben precisarse hasta décimos. 
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APENDICE B 

METODO PARA DETERMINAR EL CONTENIDO METALICO DEL ACEITE NUEVO 
DIESELMEX-FERROCARRIL, POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA. 

1. ALCANCE.- Este método cubre la determinaci6n de Ag, zn, Ha, 
CU, Cr, Fe, Pb, Si y Al en aceite dieselmex-ferrocarril nu! 
vo, aceites básicos libres de aditivos o aceites comercia
les de uso diverso con bajo contenido de zinc,con la final! 
dad de utilizarlos en la preparaci6n de soluciones patr6n, 
dentro de los límites que a continuaci6n se mencionan: (1) 

Intervalo e qui valencia 
lineal en el aceite 

Elemento (ppm) (ppm) 

Plata o 3.0 o 45 
Zinc o 1.50 o 23 
Sodio o 1.50 o 23 
Cobre o 2.5 o 38 
Cromo o 2~5 o 38 
Fierro o 2.5 o 38 
Plomo o 5 o 75 
Silicio o 5 o 75 
Aluminio o 5 o 75 

2. RESUMEN.- La muestra de aceite después de una diluci6n 1:14 
con xileno, se quema en la flama de un espeotrofotómetro de 
absorc16n at6mioa. Se hace pasar al través de la !lama la 

NOTAS: (1) La determinaoi6n de calcio no está contemplada en e.!! 
te método. 
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energía radiante procedente de una lámpara de cátodo hueco, 
parte de la cual ee absorbida. La concentración del eleme_e 
to en la muestra diluida está directamente relacionada con 
la medic16n de la absorción. Loe elementos se determinan 
utilizando; para la flama de aire-acetileno el quemador de 
3 ranuras y para la !lama de óxido nitroso-acetileno, el 
quemador de una sola ranura de 5 cm de longitud, el ángulo 
del quemador respecto a la trayectoria del haz procedente 
de la lámpara es de oº en todos loe caeos. 

3. APARATOS. 

3.1 Eepeotrofotómetro de absorci6n at6mica.- Coneiete de: 
Un nebulizador equipado con una entrada auxiliar de 
aire que permite mantener conetante el flujo de aepi
raci6n de la muestra. Una caja de control de gasee 
que suministre al nebulizador la mezcla adecuada de 
oxidante y combustible, equipada con diepoeitivoe pa
ra la medición de preei6n y flujo necesarios. Un sie
tema óptico y monocromador capaz de resolver, sin in
ter!erenc1ae espectrales, la radiación específica ne
ceearia para loe elementos a determinar, El detector 
debe ser capaz de medir y amplificar la eeftal corres
pondiente a la luz radiada en la región espectral de 
200 a 600 nm. Debe estar equipado con microproceeador 
que proporcione lecturas directas en concentración. 
Como fuente de energía radiante se utilizan lámparas 
de cátodo hueco de un eolo elemento. 

3.2 Balanza analítica con capacidad mínima de 160 g y pr! 
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cisi6n de lectura de 0.1 mg. 

3.3 Material de laboratorio 

- Matraces aforados con tapón de vidrio esmerilado de 
25 ml 6 50 ml de capacidad. 

- Frascos de plástico de 150 ml de capacidad con tapa 
para cierre hermético. 

- Frasco lavador de plástico, de 200 ml de capacidad. 
- vasos de precipitados de 10 ml de capacidad 
- Tubo de vidrio en tramos de 14 cm para toma de sol~ 

ciones. 

4. REACTIVOS Y SOLUCIONES PATRON 

4.1 p-xileno 
4.2 Patrones Conostan de 5000 ppm de loe siguientes meta

les individuales en soluc16n de aceite: Ag, Zn, Na, 
Cu, Cr, Fe, Pb, Si y Al. 

4.3 Patrones secundarios en xileno de los siguientes met! 
les y concentraciones en ppm: 

- Patr6n secundario de Ag, Zn y Ka, de 100 ppm cada 
elemento 

- Patr6n secundario de cu, Cr y Fe, de 250 ppm cada 
elemento 

- Patr6n secundario de Pb, Si y Al, de 500 ppm cada 
elemento 

4.3.1 Patr6n secundario de Ag,Zn y Na,de 100 ppm cada el! 
mento.- En la balanza analítica dentro del frasco 
de plástico previamente tarado, se pesa 1.0 g de 
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cada uno de los patrones primarios de Ag, Zn y Na, 
oon precisión de 0.1 mg, utilizando para la transf! 
rencia de la solución, un vaso de 10 ml que contie
ne en exceso la cantidad a pesar del patrón primario. 
Se afora con xileno a 50 g. 

4,3,2. Patrón secundario de Cu, Cr y Fe, de 250 ppm cada 
uno.- Despu&s de haber agitado vigorosamente los P! 
trones primarios de 5000 ppm, en la balanza analíti 
ca dentro del frasco de plástico previamente tarado, 
se pesan 2,5 gramos de cada uno de los patrones pri 
marios de Cu, Cr y Fe, con precisión de 0.1 mg, uti 
lizando para la transferencia del patrón primario, 
el pequefto vaso que contiene en exceso la cantidad a 
pesar del patrón primario, Se afora con xileno a 
50 g. 

4,3,3, Patrón secundario de Pb, Si y Al, de 500 ppm cada 
uno.- En la balanza analítica dentro del frasco de 
plástico previamente tarado, se pesan 5,0 gramos de 
cada uno de loo patroneo primarios de Pb, Si y Al, 
con precisión de 0.1 mg, utilizando para su trans!! 
rencia el pequefto vaso que contiene en exceso la ce~ 

tidad requerida de patrón primario. Se afora con xi
leno a 50 gramos. 

La concentración para cada uno de los elementos en las 
eolucioneo patrón, se calcula con la siguiente fórmula: 
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En donde: Cps • concentraci6n del patr6n secundario 

Ppp • peso obtenido del patr6n primario 

PT • peso total de la soluci6n 

4.4 Soluci6n patr6n multielemento de calibraoi6n en xile
no, con Zn y Na de 0.5 ppm.- Se preparan 100 gramos 
de la soluci6n multielemento en el frasco de plástico 
previamente tarado en la balanza anal!tioa. Utilizan
do los tubos de vidrio se agregan las cantidades de 
patr6n secundario especificadas en la tabla 2. Los P! 
sos se registran oon aproximaci6n de 0.1 mg. Se atora 
con xileno a 100 gramos. 

· 4.5 Soluoi6n patr6n de Na y Zn de 1.5 ppm en xileno.- Se 
preparan 50 gramos de esta soluci6n. En el frasco de 
plástico previamente tarado en la balanza analítica, 
utilizando los tubos de vidrio para transferir, se pe 
san 0.75 g de cada uno de los patrones secundarios de 
Na y Zn. Se afora con xileno a 50 gramos. 

Las concentraciones de cada uno de loe elementos de 
los patronee de calibraci6n se calculan mediante la 
siguiente f6rmula, redondeando loe resultados a mil4-
eimos: 
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TABLA IB 
Preparaci6n de patrones secundarios en xileno 

cPP ppp (µg) de Aforo epa 
Elemento (µg/g) (g) metal (g) (µg/g) 

Ag 5000 1.0 5000 100 
Zn 5000 1.0 5000 50 100 
Na 5000 1.0 5000 100 

cu 5000 2.5 12500 250 
Cr 5000 2.5 12500 50 250 
Fe 5000 2.5 12500 250 

Pb 5000 5,0 25000 500 
Si 5000 5,0 25000 50 500 
Al 5000 5.0 25000 500 

TABLA 2 B 
Preparación del patrón multielemento de calibración en 

xileno 

cpe Pps (µg) de Aforo cpm 
Elemento (µg/g) (g) metal (g) (µg/g) 

Ag 
100¡ 

50 0.5 
Zn 100 o.5 50 0.5 
Na 100 50 0.5 
Cu 250' 250 2.5 
Cr 250 ( 1.0 250 100 2.5 
Fe 250J 250 2.5 
Pb 500\ 500 5.0 
Si 500} 1.0 500 5,0 
Al 500 500 5,0 
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ppe (g) X 0pe pg 

PTem (g) g 

En donde: Cpm • concentraci6n del patrón multielemento 

Pps • peso del patrón secundario 

Cps • concentración del patrón secundario 

PTsmª peso total de la solución multielemento 

5, PREPARACION DE LA MUESTRA DE ACEITE NUEVO. 

En un matraz aforado de 25 ml de capacidad previamente tara
do se pesa con precisión de un miligramo, 1 gramo del aceite 
nuevo y se afora a 15 g con xileno. 

6, LECTURA DE LOS ELEMENTOS POR ABSORCION ATOMICA 

Lae muestras ee analizan para cada uno de loe elementos e~ 
pleando las condiciones instrumentales que aparecen en la 
tabla 3. 

Después de la alineación rutinaria de la lámpara y del que
mador, para loe elementos que utilizan flama de aire-aceti
leno, con el flujo de acetileno especificado en la tabla 3, 
y con el capilar succionando xileno, se ajusta el flujo del 
aire hasta que desaparezca cualquier tinte amarillo de la 
flama. 
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El análisis ee inicia estableciendo el cero mientras se eu~ 
ciona xileno, Posteriormente se miden la absorbancia del P! 
trón y de la muestra, y se compara el valor de absorbancia 
del patrón con el del elemento correspondiente que aparece 
en la tabla 3 para verificar que lae condiciones instru
mentales estén optimizadas. Se registran los valores obten!_ 
doe para cualquier aclaración posterior. 

Se establece un tiempo de integración de monitoreo de lect~ 
ras de 3 segundos. 

Para determinar la concentración de loa elementos se intro
duce al microprocesador del equipo, el valor d~ concentra
ción del patrón del elemento correspondiente. Para los ele
mentos Na, Ag y Zn loa valores deben tP.ner 3 cifro.e decim~ 
les, y 2 cifras decimales loe restantes elementos, 

Antes de leer la muestra se debe verificar que el equipo iE 
dique cero al succionar el blanco, o que el promedio de va
rias lecturas seguidas sea cero, También se debe cuidar que 
el promedio de las lecturas del patrón sea igual al valor 
introducido al microprocesador. 

Después de lo anterior se procede a la lectura de la mues
tra registrando el promedio de 3 lecturas ei éstas son est~ 
bles y de 5 ó más si las lecturas son variables. 



TABLA 3 B 

Condiciones instrumentales para la cuantificación del contenido metálico del aceite 
dieselmex nuevo por espectrometr!a de absorción atómica 

Variables Condiciones ssleccionadas 
Instrumentales Ag Zn Na cu Cr Fe Pb Si Al 

'-MODO AA AA AA AA AA AA AA AA AA 
'-TIPO DE FLAMA a-ac a-ac a-ac a-ao a-ac a-ac a-ac on-ac on-ac 
'-FLUJO DE GASES 

( l/min) ( 1) 
- aire (a) (2) (2) (2) (2) 21. 7 (2) (2) - -
- acetileno (ac) 1.8 1.8 1.8 1.8 1.65 1.8 1.8 6.2 6.2 
- óxido nitroso(on) - - - - - - - 12.2 13.2 

-TIPO DE QUEMADOR 3R 3R 3R 3R 3R 3R 3R 5 cm 5 cm 
'-ANGULO QUEMADOR oc oº oº oº oº oº oº oº oº 
'-ALTURA DEL HAZ SO- 5 5 5 5 5 5 5 7 7 

BRE EL QUEMADOR(mm) 
'-NEBULIZACION D D D D D D D D D 
'-LONGITUD DE ONDA(nn ) 328.1 213.9 589.0 324.8 357.9 248.3 283.3 251.6 309,3 

c..REGION ESPECTRAL uv uv VIS uv uv uv uv uv uv 
~PASO DE BANDA (run) 0.7 0.7 0.7 0.7 0.7 0.2 0.7 0.2 0.2 

NOTAS: (1) Ver gráficas de conversión en el manual de operación del instrUJ11ento. 
(2) Flama oxidante color azul intenso. 3R: tres ranuras. D: deflector de flujo. 



7 • CALCULOS Y RESULTADOS 

La concentraci6n de cada metal en el aceite ee calcula me
diante la siguiente !6rmula: 

En donde: Cm 

1m (pg/g) PT (g) 

pan (g) 

• concentraci6n del metal considerado en el 
aceite 

1m • lectura promedio del elemento considerado 

Pan • peso de la muestra de aceite nuevo 

Los resultados finales para todos loe elementos ee redondean 
a dos cifras decimales, excepto para el aluminio y el sili
cio que ee redondean a una cifra decimal. 
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APENDICE C 

MEDIDAS DE CONTROL PARA EL PROGRAMA DE ANALISIS DE 
ACEITES USADOS DE LOCOMOTORAS, POR ABSORCION ATOMICA 

PATRONES; PREPARAOION, ALMACENAMIENTO Y MANEJO, 

1.1 Los patrones primarios que se utilicen en la prepa
ración de loe patrones subsecuentes deben adquirir
se en solución de aceite, como los de marca Conos
tan, y no como sales organometálicas que deban di
solverse (las sales organometálioas usuales para a~ 
sorci6n atómica son higroac6pioas, lo cual puede 
conducir a errores en las pesadas, además sus solu
ciones no son muy estables.) 

1,2 Los patrones de calibración que se utilicen en el 
programa de análisis deben ser preparados por un B.2, 

lo laboratorio, que se encargará de su envase y di! 
tribuci6n apropiados. Dicho laboratorio deberá con
tar con los recursos materiales, hu.anos y t~cnicoa 

que garanticen el análisis y características reque
ridos de las soluciones patrón. 

1.3 Loe analíetae y personal que maneje las soluciones 
patrón, debe observar las siguientes recomendacio
nes: 

- Mantener los recipientes que contengan las solu-
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ciones patrón, tapados herméticamente. 

- ConserTar los recipientes limpios, al abrigo de 
la luz y alejados del calor y de posibles !uentee 
de contaminación. 

2 CONTROL DE LAS SOLUCIONES PATROH 

Cada laboratorio lleTará un registro de los valores 
de absorbanoia obtenidos para cada uno de los ele
mentos de las soluciones patrón de calibración, el 
registro deberá incluir la siguiente in!ormaci6n: 
La concentración correspondiente a cada elemento, 
las condiciones instrumentales bajo las cuales se 
obtuvieron las lecturas registradas, número del lo
te de loe patronee y !echas de recepción y termina
ción del lote. 

Cada vez que un laboratorio reciba un nuevo lote de 
soluciones patrón, debe proporcionar al laboratorio 
de control, la información pertinente de loe regis
tros que lleva. El laboratorio de control llevará a 
su vez un registro de la información recopilada pr~ 
cedente de todos los laboratorios incluidos en el 
programa, con la finalidad de detectar: 

- Cambios de concentración en las soluciones patrón 
o su posible degradaci6n. 

- Pallas en la optimización de loe instrumentos, 
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Necesidad de cambios relativos a la cantidad de 
las soluciones, 

Por otra parte la recopilación de la información 
permitirá disponer de datos para la realización de 
estadísticas e inducir a la ejecución cuidadoea de 
loe trabajos. 

3 MUESTREO, 

La toma de las muestras debe normalisarse conside
rando las variantes que pudieran requerirse debidaa 
a loe di!erentea tipoa de máquinaa, Una supervisión 
constante debe mantenerse sobre la forma de llevar 
al cabo el muestreo. 

4, PREPARACION DE LAS MUESTRAS. 

Las siguientes actividades deben !ormar parte de la 
rutina: 

- Veri!icar que la balanza esté calibrada y calibra!'. 
la si se requiere. 

- :Examinar el material por limpieza, 

- cuidar que la dilución de lae muestras sea exac't!, 
mente 1:5 (una variación de t 0,02 g ea aceptable} 

- Tomar medidas para evitar la posibilidad de con!,!! 
aión de laa muestras, 
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5 CALIBRACION DEL ESPECTROFOTOMETRO 

Antes de iniciar cada determinaci6n, en lo relati
vo a la calibraci6n del espectrofotómetro de abso~ 
ci6n atdmica debe verificarse que: 

- Las condiciones instrumentales estén optimimadas 

- Al iJ1iciar la preparaci6n del instrumento el area 
de trabajo est' limpia y seca. 

- Los Talores de calibraci6n introducidos al micro
procesador sean los correctos. 

- El instrumento quede debidamente calibrado 

6 ANALISIS DE LAS MUESTRAS 

Durante el análisis de las muestres se debe cuidar: 
que: 

- Las muestras hayan sido preparadas recientemente. 

- Al succionar el blanco antes de iniciar las dete~ 
ainaciones el instrumento de lectura de cero. 

- La verificación del cero y del Talor de concentr! 
ci6n del patrón de calibraci6n se realicen con la 
regularidad indicada o necesaria para asegurar la 
exactitud de loe resultados. 

- Los resultados regietradoe correspondan exactamea 
te a las lecturas obtenidas. 
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7 MUESTRA DE REFERENCIA 

El laboratorio de control deberá periódicamente swn! 
niatrar a cada laboratorio incluido en el programa 
de análisis de aceites, una mueetra común de aceite 
usado que eervirá;;inicialmente para determinar la 
reproducibilidad del método y posteriormente como r.!!. 
ferencia de acuerdo al siguiente procedimiento: 

- Se elige y toma una muestra (de 0.5 a 1 litro) con 
alto contenido metálico, en su defecto se mezclan 
cantidades adecuadas de diversas muestras. 

- Se adiciona a la muestra o mezcla de mueetrae, la 
cantidad suficiente de solución patrón de 5000 ppm 
de níquel para obtener 1 ppm en la solución prepa
rada 1:5 con xileno. 

- Se homogeneiza la muestra de aceite usado y ee di
vide en 9 ó 10 partee (de acuerdo al número de la
boratorios incluidoR en el programa) y ee envía una 
parte a cada uno de los laboratorios bajo la iden
tificación de muestra de referencia. 

- Cada laboratorio analiza por triplicado la muestra 
de referencia para loe metalee de interés y remite 
loe resultados del análisis al laboratorio encarg~ 
do de coordinar y supervisar el programa (laborat2 
rio de control). 

- El laboratorio de control evalúa loa reeultadoe,e.!! 
tablece el valor correcto para cada elemento, de-
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termina la reproducibilidad del mátodo y propor
ciona la intormaci6n a los laboratorios del pro
grama para que utilicen la muestra de aceite usa
do como muestra de referencia en los análisis de 
rutina. 

8 PERSONAL 

El personal que se seleccione para la realizaci6n 
de los trabajos relativos a la preparaci6n y anál! 
sis de las muestras debe ser responsable y cuidad2 
so y antes de responsabilizarlo de loe trabajos c2 
rreepondientee debe entrenáreele y evaluársela. 
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