UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO

FACULTAD DE QUIMICA

ANALISIS DB CALIZAS Y DOLOMITAS POR

FLAMOFOTOMETRIA
i
T E S | S
Q U E P AR A OB TENER
£ L T I T U L o D E
Q U I M I C (8]
P R E s E N T A

EMMA GARRIDO PERNA

1971 ‘



e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO

FACULTAD DE QUIMICA

ANALISIS DE CALIZAS Y DOLOMITAS PoR
FLAMOFOTOMETRIA

TESIS PROFESIONAL

EMMA GARRIDO PERNA




 PRESIDENTE MANUEL DONDE SORQZPE

VOoCAL SUILLERMO HERNANDEZ ANGELES

; SECRETARIO ALBERTQ OBREGON PEREZ
JURADO ASIGNADO

IR, SupLenTE ALBERTO CERVANTES ALVARE2
ORIGIALMENTE

200, SuPLENTE JORSE MENCARINI PENICHE
SEGUN EL TEMA
SITIO DONDE sE DESARROLLO EL TEVA: INSTITUTO DE GEOLC31A

NOM3RE COMPLETQ Y FIRVA DEL SUSTENTANTE  £1mA 3ARRIDO_PENA

NCM3RE COMPLETO v FIRMA DEL ASESOR OEL TEMA ALBERTO OBREGON PEREZ

NOMBRE COMPLETO v FIRMA DEL SUPERVISOR TECANICO MANUEL DONDE GOROPE




A MIa PADRLS con carifio,

quienes con su eJemplo y sacrificio,
contrituyeron a lograr una meta

en mi vida,

A MIS Hahbi: N ~, con el deseo de
que cWlminen favorablemente sus
ilusiones, anteponiendo & éstas
"el esniritu combativo que carag
teriza a los triunfadores,

Con rrofurdo agrudecimiento g
mis tios, ror haberme ensefiado
a mensar cor verticalidad, nor

elentarme y forwmarme en los mo
mentos mas diffciles de mi vida.




A mis queridos Maestros

que con sus doctas ensefianzas
gularon a la alumna y formaron
a la profesionista.



L NI RODQDUGCCLON .

EN LA INDUSTRIA HAY UNA GRAN DEMANDA DE CALI2AS Y DOLCMITAS CO=
MO MATERIA PRIMA PARA PRODUCCIDNES TaAN {MPORTANTES COMO CEMENTO, Vi=-
DRIO, REFRACTARIDS, CERAMICA, ETC., POR LO QUE SU CONTROL RASIIO ¥ =
£CONOMICO ES INDISPENSASLE TANTO POR PARTE DE LOS PRODUCTORES COMO =
DE LOS INDUSTRIALES,

EL METODO PRESENTADD PUEDE (HMCLUSO USAREE EN LOS LABORATORIDS =
DE CONTROL EM LAS {(NDUSTRIAS,

EL INSTITUTO DE 3ECLJG{A CUENTA COM NUMEROSOS APARATOS PARA LOS
DIFERENTES TIPOS DE ANALISIS, ENTRE ELLOS E& FLAMOFOTOMETRO MUY SEN~
CiLLO., CON ESTE APARATO SE LLEVO A CABO UNA INVESTIGACION CON EL ==
FIN DE LOGRAR SU MAXIMA UTILIDAD, EN TAL FORMA QUE SE PUDILRA APLI-~~
CAR AL ANALISIS DE CALIZAS Y DOLOMITAS CON UN MIKWIMO DE MANIPULACIO=
NES.

SE HICIERON VARIOS TiPOS DE GRAF|CAS, LAS CUALES DEVMOSTRARON ==
QUE LOS ELEMENTOS USUALMENTF PRESEMTES EN LAS CALIZAS KO INTERFTR{ AN
EN LA DETERMINACION DE CALGCID,

LOS METODOS GRAVIMETKICOS QUE SE EMPLEARON EN LA DETERMINACICH
JE CALCIO SON POR LO GENERAL SUMAMENTE ELABORADOS Y LENTOS DADO QUE
£5 PRECISO WACER LA SEPARACION DE UN GRAN NUMERO DE ELEMENTOS,

Los METODOS VOLUMETRICOS AUNQUE MUCHD MAS RAPIDOS EXISEN EL CON
SUMO DE CANTIDADES APRECIABLES DE REACTIVOS Y UNA MANIPULACION CUIEA
DOSA,

EN EsTa TESIS SE TRATARA DE APRCVECHAR LA EXCITACION EL;cwuéul-
CA DEL CALCIO A BAJUAS TEMPERATURAS PARA CUANTE4RLO POR MEDIO OCL FLA
MOF OTOMETRO MENC | ONADO,




"GENERAL { DADES DE CALIZAS Y DOLOMITAS"

ComPnsICION DE LAS Rocas CaRBONATADAS.~ EL ANALISIS DE UN CARBO=
NATO OUfMICAMENTE PURO DE UN SOLO METAL €5 SENCILLO. LOs carsonaTOS
NATURALES RARA VEZ PRISENTAN £STAS CONDICIONES DE PUREZA EXCEPTO CUAN
DO SE PRESENTAN COMO ESPECIES MINERALES BIEN CRITALIZADAS, LO USUAL,
" SIN EMBARGO ES TENER CRISTALES CON CIZRTA SANTIDAD DE IMPUREZAS QUE =
REQUIEREN SU SEPARACION, EL CASO MAS FRECUENTE EN LOS CARBONATOS NA=
TURALES ES ENCONTRAR MEZCLAS 1SOMORFAS QUE VAN DESDE CARBONATO DF CAL
C10 PUROG O CALCITA HASTA EL CARBONATO DE MAGNESIO PURO O MAGNESITA TE
NIENDD COMO PUNTO CENTRAL OE LA SERIE EL CARBONATO DOBLE OE CALCIO Y
MAGNES!O LLAMADO DCLOMITA,

SE TIENE QUE PROGRAMAR UN PROCEDIMIENTO OE ANALISIS SUFICIENTEMEN
TE ELASTICO PARA ABARCAR ESTAS TRES ESPECIES YA QUE SON |SOMORFAS, NO
ES FACIL DISTINGUIRLAS MSUALMENTE,

L ANALISIS SE SIMPLIFICA ADEMAS POR LA OCURRENCIA EN CANTIDADES
GENERALMENTE REOUCIJAS, DE AQUELLOS ELEMENTCS QUE COMPLICAN LAS ROCAS
DE SILICATDS, SOLAMENTE CUANDO 1A ROCA CAR4ONATADA ES MUY PURA, ESTA
EXENTA DE ALUMINIO, SILICIO Y METALES ALCALINOS, Y ELEMENTOS MENORES
COMD EL ZIRCONIO, BARIO Y ESTRONCIO UNICAMENTE EXISTEN COMO HUELLAS.,

POSTER | ORMENTE St DESCRIBIRAN LOS CARBONATOS DENOMINADOS CALIZAS,
MAGNESITAS Y DOLOMITAS, POR SER ESTOS CONSTITUYENTES DE LAS RCCAS CAP
AONLTADAS DE GRAN IMPORTANC|A ECONGMICA EN EL Pais, Dara EL PROPISI
TO DE UN ANALISIS EXACTO, LA DEFINICIéN DE ESTIS TéRMINOS NO TIENE M

CHA IMPORTANCIA, INCLUSO ENTRE LOS GEOLOGOGS HAY AMBIGUEDAD PARA LA -
DEFINICION DE ESTAS POCAS Cak30NATADAS. SEGUN ESTC SE LE DA EL NOM—~
BRE DE DOLOMITA A UNA SAL OOBLE EQUIATOMICA OE CALCIO Y MAGNESIO, —-
Ca Mo (CO3).

EN EL CASO EXTREMO ESTAN LAS CALIZAS LAS CUALES SUELEN CONTENER
DE UND A DOS POR CIENTYU DE GCARIBONATD NE MAGENSIO Y LAS MAGNESIETAS HAi
TaA CON DIEZ POR CIENTO OF CACOB.

OF ACJERDO CON He RI#s, LOS GEOLGGGS ACORDARON LLAMARLE CALI ZAS
MAGNESIANAS A LAS QUE CONTENSAN DE CINCC A D!ECIOCHO POR CITNTO DE —-
CARBONATO DE MAGBNESIO Y AL RESTO CALIZAS O DOLOMITAS Dt ACUERDO CON
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SU CONTENIDO DE CARBONATO OE MAGENT IO QUE CONTENGA ABAJC O ARRIBA DE
sUs LiMITES, ‘ . .

Para ALGUNDS GEOLOGOS, SIN IMBARGO LA DEFINICION DE CALIZAS MAG=
NESIANAS SON AQUELLAS ROCAS CARBONATADAS QUE CONTENGAN ARRIBA DE 23%
DE CARBONATO DE MAGNESIO.

Fo W, PPAFF LLAMA A LAS CALIZAS CON 11 A 46% Dg MeCO3, DoLOMI~--
TAS, '

RARA VEZ SE NECESITO UN ANALISIS DETALLADO DE LAS ROCAS CARBONA=
TaDAS. LA MAYOR PARTE DEL ANALISIS HA SIDO HECHO CON REFERENCIA A SU
UTILIZACION TERMICA Y CON LA DETERMINACION DE SUS MAS IMPORTANTES CONS
TITUYENTES. EN TAL CASO HA SIDO UNA PRACTICA COMUN EVITAR LA DETERML
NACION DIRECTA DEL 818X1DO DE CARBONO Y YA SEA, CALCULAR SU CANTIDAD
SUPUESTA SOBRE LAS BASES DE LA CANTIDAD TOTAL DE CALCIO Y MAGNESI|O [N
CONTRADA O SUPONER LA PERDIDA DEBIDO A LA IGNICION COMO REPRESENTANTE
DEL 002.

LA PORCION ES SOLUBLE EN ACIDO CLCRHIDRICO HA S100 FRECUENTEVEN=
TE REPORTADO COMO s5iLICA, CUALGQUIER FIERRO QUE PUEDA SER DETERMINADO
SE REPORTA COMO FE5O3, EL AGUA ¥ LA MATERIA CARBONOSA SE DESHECHAN EN
TERAMENTE, CoMO TamBI€N Ti,F v CONSTITUYENTES MAS RAROS, Y EL AZUFRE
HA S100 REPORTADO SIEMPRE COMOD 503.

UCOMPOSICION MINERAL DE LAS ROCAS DE _CARION-TOS".

LOS PRINCIPALES COMPONENTES DE LAS ROCAS CARBONATADAS SON EL CAR
BONATO DE CALCIO Y EL CARBONATO OFE MAGENSIO JUNTO CON OTROS ELEMENTOS
QUE GENERALMENTE SE ENCUENTRAN COMO CARBONATOS COMO SON EL FIERKO Y =
EL MANGANESO

UNA FUENTE FRECUENTE DE ERROR EN EL REPOITE DE ANALISIS ES CUAN-
DO NO SE TOMAN EN CONSIDERACION ESTOS CONSTITUYENTES MENORES DE CARBO
NATOS, DONDE ES MUY COMUN ENCONTRAR REPORTADOS COMD CARBONATO SOLAMEN
TE €L CA ¥ €L MG v TalL VEZ Una CONSIDERASLE CANTIDAD DE FIERRO COMO =
F£203 Y EL MANGANESC COMC £n UN GRADO DE OX1DACION MAS ALTO, AUNDUE -
ES PRACTICAMENTE CICRTO QUE [+10S% DELBEN HABER EXISTIDO COMO CARJONA~=
TOS FERROS0S 0O MAKGANOSGCS, Uha CUIDADOS DETERMINACION DE CO2 BONERA
EN MANIFIESTO & MENUDO St FoT0 £5 CtERTO, POROUE TAL VEZ SE LNCONTRO

UN EXCESO CORRESPONDIENTE PAR2 LA CAL Y LA MAGNESIA., UN RESULTADS




NEGATIVO NO ES PARA TOMARSE COMO PRUEBA DE LA AUSENCIA DE FIERRO O ==
CARBONATO DE MAN3ANESO O AMBOS PORQUE A MENUDO UNA PEQUERA PORCION DE ™
LA MAGNESIA PUEDE ESTAR EN COMBINACION COMO SILICATO O EN ALGUNAS ==
FORMACIONES POOR{A HABER YESO EN UNA PECUEWA PORCION DE caL. EsTo Uy
TIMO NO ES NECESARIAMENTE CL CASO EN EL PROMEDIO DE UNA ROCA DURA QUE
€S USADA PARA LA MANUFACTURA DEL CEMENTO, EN TALES CAS50S EL AZUFRE RE
PURTADO COMO ANHI{DRICO SULFURICO £S EVIDENTEMENTE QUE VENGA EN LAS PJL
RITAS DE FIERRO Y TAL VEZ A UNA EXTENSléN LIMITADA EN TIEMPOS DE LA =
MATERIA CARBONOSA, DE aQUI EN ADELANTE ES FACIL VER GUE EXCEPTQO EN =
LA AUSENGCIA DE FIERRO Y MANGANESO NO ES POSISLE ACERTAR LAS PROPORCIQ
NES [XACTAS DE CARBONATOS DE CALCIO Y MAGNESO,, Y EN ALGUNOS DE LOS =
CASCS EXCEPCIONALES ES POSISLE SOLO DESPUES DE ANALISIS SEPARADOS OF
LAS PARTES SOLUBLES £ INSOLUBLES HAN SI10D HECHAS EN ACIDOS DILUIDOS =
€L SULFURO MAS COMUN EN LAS FORMACIONES OF CAL E£S LA PIRITA, AUNQUE A
MENUDU SuU PRESENCIA SE OBSCUREZCA POR SU EXTREMADO ESTADD DL DIVISION
.é POR LA MATERIA CARBONOSA EN LAS PIEDRAS DE CAL OUE HAN SUFRIDC ClEﬁ
TOS CAMBIOS ESPECIALMENTE AQUELLOS ALTERADOS POR CUERPOS IGNIOS, OTROS
SULFURDS, COMO ESFARELITA Y GALENMA, SCN COMUNES, Y OTROS SULFUROS PUE
DEN FORMAR IMPOXTANTES CUERPOS DE MINERALES O DAR POR OXIDACION MAS =
MINERALES VALUABLES DE DIFERENTES CLASES, LOS CAMAI10S FURTES SUFR{=-=
DOS POR LAS PIENRAS DE CAL SILiGCOS5AS SON RARAS VECES SUJETAS A ANALI=
SIS QUIMICOS, ESPECIALMENTE PARA PROPOSITOS COMERCIALES,

LOS COMPONENTES OCL SILICIC PUEDEN SER OF CARACTER VARIADO. BAS
TA MENCICNAR LA METAMCRFOSIS DE ROCAS COMO GFANATE, VESUVIANITA, = w-
WALLASTONITA, TREMOLITa, DICGPSIDA, SCAPOLITA, TURMALINA, APATITA Y ==
CUARZO EN FORMA PRINCIPAL,

LAS CALIZAS ARCILLTSAS SON SUMAMENTE COMUNES Y SUS COMPUESTOS SI
L1C0SOS FUERON [NTRODUCIDOS DURANTE SU METAMUAFISMO, ESTOS COMPUES==-
TOS SILICOS0S SON PRINCIPALMENTE ARCILLAS Y ARENAS, LAS ARCILLAS CON
TIENEN COMUNMENTE AGUA POR LO QUE ES NECESAR|O EN MUCHOS ANALISIS COM
PLETOS PROCEDLR A SU DETZRMINACIAN., LA ARCNMA PUEDE CONTENER UNA GRAN
CANTITAD DE CUARZO, O PUEDE ESTAR CUMPUTCSTA DE MUCHOS OTFOS MINERALES
QUE SO COMUMMENTE ENCONTRACOS EN ELLA, COMD SON MICA, GRANATE Y ZIR=~
cone  EL ULTIMO PUEDE SER DETECTADC COM FRECUENCIA, AL IGUAL QUE EL =
SILICIC EN RDOCAS ARCILLOSAS POR DISCLUCION EN CANTIDADES GRANDES DE =
ACIDO CLORHIDRICO O ACIDO aCfT16n ¥ SUJETANDO EL RESIDUD A UM EXAMEN

MICPUSCéPICO, DE3PUES LA MATERIA CARBONDSA SE CALCINA SI ES NECESARIO.




SI NO SE CALCINA E£L RESIDUO SERA INOTIL DECIR.QUE CONTIENE PIRI=
Ta LA ROCA Y OTROS SULFUROS QUE NO SON ATACADOS POk ACIDOS DiLU{DOS.

LA PRESENCIA DE TALES CONSTITUYENTES EN LA PIEDRA CALIZA ES INDL
CADA POR EL COLOR ROJIZO EN LA RUCA PURA O FRESCA, LA CUAL ESTA EXEN=
TA DE MATERIA CARBONOSA. EL COLOR MORADO PUEDE SER DEBIDO EN ALGUNAS
CANTERAS POR LA ADMISION DE Gx1DO FERRICO O HIDRGXIDOS CON MATERIA CAR
30NOSA, MIENTRAS QUE A ESTOS ULTIMOS SE DEBE EL COLOR GRIS O NEGRD ==
QUE SON ENCONTRADOS CON FRECUENCHIA, ©~L COLOR BRIS DE LA CALIZA SEDI=
MENTADA PUEDE SER CAUSADO PORCIERTOS INERALES DE LAS FAMILIAS MICA =
COMO SON LAS CLORITAS.

EL FOSFORD EN LOS MINERALES SE ENCUENTRA EN MUY PEQUERAS CANTIDA
DES GUE NO ES DETERMINADO CON CERTEZA, POR LO TANTO, PUEDEN ENCONTRAR
SE ALGUNAS TRAZAS DE FOSFATO PESADOS COMO SON MONAZITA Y LA XENCTINA
EN LOS RESIDUDS INSOLUBLES Y SE ENCUENTRAN TAMBIEN FIERRO ¥ ALUMINIO
COMO FOSFORITA O APATITA,

De ACUERDO CON HILLEBRAND ENCONTRO QE UNA CALIZA CONTIENE UNA CAN:
TIDAD MUY PEGUERA DE VANADIO.

ALGUNDS PRODUCTOS DE MATERIALES BITUMINOSOS SON CARACTER!ZADOS =
POR EL OLOR FETIDO CUANDO SE CALCINA, ESTO TAL VEZ SE DESC A QUE OEs=
PRENDEN £CIDO SULFHI{DRICO O CUALQUIER RESULTADO DE LA DESCOMPOSICION
DE MATERIA ORGANICA., LA PRESENCIA DE st ES ALGUNAS VECES INEQUIvOCA
Y B, J. HAaRRINTON DETERMING ESTA CANTIDAD comMo 0.2 % EN LA FORMA INCLU
SION LiQUIDA OE LA CALCITA FETIDA DEL CanADA. LAS OBSERVACICNES NO =
HAN S1D0 EXHAUSTIVAMENTE SUJETAS A LA DESCOMPOSICION DEL MINERAL DE =
ROCAS caLizaS. EsTE TERMING £S5 USADO EN OTRA PARTE Y EN ESTO EN EL =
SENT)DO GENERICO QUE INCLUYE LAS VARIEDADES DE MAGNESIO., ESTO PUEDE
SERVIR COMO GUIA A LOS QUIMICOS GUE HACEN ANALISIS DE ESTAS ROCAS, La
IGNORANC!A DE LOS COMPONENTES MENORES DEL MINERAL TIENE UN ORIGEN PROw-
LiFICC DE ERRORES EN ESTOS ANALISIS.

"GENERAL IDADES SOBRe FLAMOFOTCMETRIA".

PROSABLEMENTE TODO £l MUNDO HA OBSERVADO ALGUNA VEZ, LA CARACTE~
RISTICA LUZ AMARILLA GUE EMITL UNA FLAMA AL INTRODUCIR EN ELLA UNA PE
QUENA CANTIDAD DE SALES DE SGOI0. LA EMISION DE TaAL RADIACIONCARAGTE
RISTICA DE UN ELEMENTO Y LA CCRRELACION CNTRE LA INTENSIDAD DE EMI~==
SION Y LA CONCENTRACIGON DE ESE ELEMENTC, ES LA BASE DE LA FOTOMETRIA




OE FLAMA,

LA MUESTRA A ANALIZAR, PREPARADA EN FORMA DE SOLUCION, SE INTRO-
DUCE ROCIADA EN LA FLAMA, BAJO CONDICIONES CONTROLADAS,

LA RADIACION PROCEDENTE DE LA FLAMA PASA POR UN MOND=CROMADOR ==
QUE AISLA LA REGION DESEADA DEL ESPECTRO, UNA FOTOCa&LDA Y UN MEDIDOR
O AMPL IF 1 CADOR ELECTRéNlCO, SE MIDE LA INTENSIDAD DE LA RADIACION AlS
LADA,

UNA VEZ cALIBRADO CUIDADOSAMENTE EL FOTOMETRO CON SOLUCIONES DE
CoMPOSICION ¥ CONCENTRAC 1 6N CONOCIDAS, SE RELACIONA LA INTENSIDAD DE
UNA DETERMINADA RAYA ESPECTRAL OE LA SUSTANCIA DESCONOCIDA CON LA CAN
TIDAD DEL ELEMENTO PRESENTE QUE EMITE LA RADIACION PART ICUL AR,

EL RECURSO DEL ROCIC DE LA soLUCISN PERMITE QUE LA MUESTRA SE o~
DISTRIBUYA POR TODO EL CUERPO DE LA FLAMA |NTRODUC!ENDO EN ELLA TODO
EL PROBLEMA O UNA PORCION REPRESENTATIVA, DE ESTA MANERA SE EVITAN ~
MUCHAS DIFICULTADES QUE PRESENTAN EL ARCO O LA cHisPa, (Ver Fia 1).

UN FOTEMETRO DE FLAMA CONSTA ESENCIALMENTE DE SEIS PARTES:

1.~ REGULADORES DE PRESION O MEDIDCGRES DE FLUJO PARA LOS GASES ~
COMBUSTIBLES, ‘

2= ATOMIZADOR.,

3= QUEMADOR,

4.- SisTema OpTicCO.

S~ DETECTOR FOTOSENSIBLE.

6.~ INSTRUMENTO PARA REGISTRAR LA SALIDA DEL DETECTOR,

DESCRIBIREMOS CUIDADOSAMENTE CADA UNA DE LAS PARTES DEL FOTOME=—~
TRO.

Ve~ REGULADORES DE PRESION O MEDIDORES DE GASTQ5.~ HAv¥ QUE INSTA
LAR CALIBRADORES ADECUADOS, INDICADORES DE PRESION O VELOS IOAD DF FLY
<O REINANTLS DURANTE EL FUNGCIONAMIENTO DEL INSTRUMENTO, QUE PERMITE -
EFECTUAR 10S AUUSTES DEBIDNS, CADA VEZ QUE SE HAYA OF ULILIZAR FL FO-
. TOMETRO,

CENERALMENTE BASTA UN ViNOMETRO OE (10 Ls) 4,53 x IO"3 KG PARA =~
EL comBUsTIBLE ¥ EL OxfgENO v uno DE (25 Lu) £.03 x 10~ kg, PARA EL =
AIRE. ES RECOMENDABLE USAR VALVULAS DE DOBLE CIAFRAOMA, A LAS CUE ==
COMBIENE ACOPLAR ALGUN CONTROL ADICIONAL COMO POR EJEMPLO, UNA VALVU=

—




LA OE AGUUJA,

AUNGUE CADA VEZ QUE SE PONE EN SERVICIO EL INSTRUMENTO, LA PREe=
510N DE LOS GASES SE GRADUA OE MANERA GUE EL MANOMETRO SENALE LA MiSe
MA LECTURA, OCURREN A VECES FLUCTUACIONES DEL FLUJO DE GAS AL QUEMA==
DOR, ESPECIALMENTE €L OX{GENDO, OCASIONADO POR OBSTRUCCION DEL OR|F|==
€10, ADEMAS DEL MANONETRO COMUN Y CORRIENTE, ES CONVENIENTE INSTALAR
EN LA TUBERIA QUE VA DEL TANQUE DE GAS DEL qQuemadQl UN MED|DOR CAP{==
LAR DE LA VELOCIDAD OE FLUJO} ESTOS MEDIDORES PUEDEN CAL IBRARSE CON = .
UN MEDIDOR PARA PRUEBA DE HUMEDAD, AUNGUE TAM3IEN SON SAT{SFACTORIOS
Los @0TOMETROS, EL 6ASTO vamrfa DE (2 A 9 rr3/HR) 6.1 x 107 & 2,74 x
10 -1 m3/HR;

1.
3
.
Y.

Ante
ANRY
rende
-

raneso ‘ T 4 L

Col/mtoen

~Nverin
angaran

. F1a 1 DIAGRAMA SIMPLIFICADO DE UN FOTOMETRO DE FLAMA.

2.~ ATOMIZADOR.,- UNO DE LOS PROBLEMAS MAS OIFfCILES EN EL DISERO
DEL FOTOMETRO DC FLAMA ES EL ATOMIZADOR, ESTE PEGUERO ARFEFACTO, EN
APARIENCIA SENCILLO, TIENE LA MISION DE INTRODUCIR LA MUESTRA LiQUIDA
EN LA FLAMA A UNA VELOCIDAD ESTASBLE Y REPRODUCIBLE, HA DE SER INATA=
CABLE POR SOLUCI{CNES CORROSIVAS, AS{ COMO RESISTINTE Y FACIL DE LiM==
PIAR, EL GUE INTRUDUCE EL ROCIO DIRECTAMENTE EN LA FLAMA,

ESTE TIPO DE ATOMIZADOR CONTADE DOS TUBOS CONCENTRICOS, QUE SON
DOS TUBOS INTZIRIORES, LA MUESTRA SE INTRODUCE POR EL MAS INTERNO, -=
LUE £S UN CAPILAR VERTICAL DE PALADIO,

UN CaNAL CONCENTRICO GUE DA PASO AL OX[3ENO, SE ESTREZCHA AL FiNAL
FORMANDO UN ORIFICIO., LA CORRIENTE OE OX{BENO AL PASAR PUR EL ORIFI=
ClU HACE ASCENDER LA SOLUCION RASTA LA PUNTA DEL CAPILAR INTERNO. AHf
SE DESMENUZA Y DISPERSA EL LIQUIDO EN 30TITAS DE DIVERSO TAMARO, LAS
CUALES SON INTRODUCIDAS DIRECTAMENTE EN LA FLaMA, EL CONSUMO OF LA =
MUESTRA VaR{a DE UNO A NOS ML POR MINUTO,




8

CADA ATOMIZADOR, DEL TIPU QUE SEA, REQUIERE UNA CALIBRACION POR SE=
PARADO Y NO ES ESTRICTAMENTE INTERCAMBIASLE POR OTRO DEL 'MISMO TIPOL

3.~ QUEMADOR.- EL REQUISITO PRIMORDIAL DEL QUEMADOR ES QUE PROPOR-
CIONE UNA FLAMA ESTABLE CUANDO SE LE SUMINISTRE EL COMBUSTIBLE Y EL OXj
GENO O ALRE, A PRESION CONSTANTE, PARA FLAMAS DE TEMPERATURA BAJA SE =
SUELE EMPLEAR UN QUEMADOR TIPO MEKER, EL GAS COMBUSTIBLE SALE POR UN =
PEQUENO ORIFIC!IO Y AL PASAR POR UNA GARGANTE DBENTURI ARRASTRA UNA CANT|=
DAD DE AIRE CONS IDERABLE. LA ME..CLA DE GAS Y AIRE SUBE POR EL TUBO DEL
QUEMADORY SE INFLAMA AL LLEGAR A LA BOCA, CONTRIBUYENDO A LA COMBUST I ON
EL AIRE CIRCUNDANTE, UNA MAYA ESPESA DE METAL COLOCADA TRANSVERSALMEN=
TE EN LA BOCA DEL QUEMADOR IMPIDE QUE LA FLAMA RETROCEDA POR EL TUBO.

ALGUNA VECES SE PROBEGE A LA FLAMA CONTRA LAS CORRIENTES DE AIRE CON UNA
CHIMENEA, QUE TAMBIEN SIRVE PARA RESGUARDAR AL OPERADOR.

EL ESPECTROFOTOMETRO DE FLAMA BECKMAN FUNCIONA CON UNA COMB INACION
DE GUEMADOR~-ATOMIZADOR, POR VIRTUD DEL CUAL, LA MUESTRA SUCCIONADA POR =
EL TUBO VERTICAL DE PALADIO SE PULVERIZA DIRECTAMENTE DENTRO DE LA FLA=
MA . ’

UN CANAL CENTRAL SUMINISTRA EL OXiGENO QUE ACTUA SOBRE EL ATOMIZA=
DOR Y LA FLAMA, Y OTRO CANAL CONCENTRICO PROPORCIONA AL COMBUSTIBLE

PTE CANLAR (@Klﬂﬂﬁﬂmﬂmﬂ

LATARS4 ML
CONBUS /I8

LENTANRY DEL OXI18ENO

FIGURA DOS ASPIRADOR Y QUEMADOR EN UNA
CAPILAR 50LA PIEZA.

4,- S1STEMA OPTico.~ LA FUNCION DEL SISTEMA OPTICO ES RECOGER LA =
RAD!ACION PROCEDENTE DE LA PARTE ESTABLE DE LA FLAMA, HACER LA MONOCRO=-

MATICA, Y ENFOCARLA DESPUES SDBRE LA SUPERFICIE FOTOSENSIBLE DEL DETECe
TOR.

ALGUNAS VYECES SE COLOCA UN ESPEJO DETRAS DE LA FLAMA. LA INTEN-

e T S S U oY




SIDAD DE LA EMISION DE LA FLAMA PULD: SER INCRIOMENTADA PGR UN FACTOR DE
D0S, %I SE DISPONE DE UN ESPEJO CONCAVU DE MANERA QUE LA FLAMA QUEDE EN
EL CENTRO DL CURVATURA,. Es IMPRITANTE ENFOCAR LA CARA FRONTAL DE LOS ES
PEJOS Y LLNTES, PARA QUE LA RADIACION SE DISTRIBUYA POR TODA LA SUPERFL
CIE DEL DETECTOR FOTOSENSIBLE.

EN LOS FOTOME TROS MENOS COSTOSOS SE USA UN FILTRO PARA AISLAR LA =
RADUIACION CARACTERISTIOA OC UN DETERMINADO ELEMENTO. EL CAMPO DE APLI-
CACION DE ESTOS INSTRUMENTOS QUEDA LIMITADO A AQUELLAS MULSTRAS Y ELE--
MENTOS GUE AL SER EXCITADOS POR LA FLAMA DEN UN ESPECTRO SENCILLOs

Los FILTRbS USUALES TRANSMITEN LUZ DE BANDA ESPECTRAL MAS BIEN AN=
CHA. SON INCAPACES DE ABSORGER LA RADIACléN DEBIDA A LAS LINEAS DE ===
OTROS ELEMENTOS MUY CERCANOS AL DE LA RAYA anNaL{Tica. EN GENERAL, EL =
USO DE LOS FOTOMETROS DE FILTRO SE LIMITA A LA DETERMINACIéN DE sOOtO Y
POTASI0, ALGUNAS VECES SIARVEN TAMBIEN PARA DETERMINAR EL CALCIO.

ESTE TiIPO DE INSTRUMENTO ES MUY UTIL PARA EL ANALISIS DE CALCIO Y
METALES ALCALINOS EN LOS FLUIDOS BlOLéGICOS, EN LOS SUELOS Y EN LAS = =
PLANTAS.

Los FILTROS DE INTERFERENCIA MEJORAN LA RESOLUCION DE UN APARATOC =
FOTOMETRICOs LA SUSTITUCION DE LOS FILTROS DE INTERFERENCIA POR FILTROS
DE VIDRIOS ORDINARIOS, REDUCE CASI A LA MITAD EL ERROR EN LA MEDICION =
OE LA RADIACION DE S0DIO A 589 wm CUANDO SE MIDE EN PREBENCIA DE CAL~=
CID EL CUAL EMITE DEBILES BANDAS DE OXIDO EN ESTA REGON,

AUN CUANDO ES MAS SELLCTIVA, LA RADIACION ABSORVIDA POR LAS SUPER==
FICIES PLANTEADAS, MERMA LA EFICACIA DE UN FILTRO DE INTERFERNCIA,. La
TABLA NUMERC 1 PONE DE MANIFIESTO SU MAYOR RESOLUCION. SE MEUORA EL --
AISLAMIENTO DE LA ENERGIA ESPCCTRAL, INCORPORANDO AL INSTRUMENTO UN E5=
PECTOFOTOMETRO MONOCROMADOR. S1 SC UTILIZAN CIRCUITOS DETECTORES SEN=
SIBLES Y PCQUENAS ABERTURAS DL RENDIJA, LAS CUALLS SON AJUSTABLLS SC -—=
PUEDEN AISLAR BANDAS OF LNCRGIA RADI:NTE BASTANTEL ESTRECHAS. [Es0 SE LO
GRA MEDIANTE UNA CUMA DE INTLH: CRECNCIA, UN PRICMA O UNA RCO, Y UN Clke==
CUITO DETECTOR MAS SENSIBLE FAK- COMPENSAR LA MLNOR ENLRGIA QUL LLEGA ~
AL FOTODETECTOR.

COMBINANDO LA RENDIJA AUl *~iLE, LL CONTR.IL DE SENSIBILIDAD EN EL
CIRCUITO DETECTOR v EL 1AMBOK D : oNGITUDLS DE ONDA, EL GFLRAROR PUEDE
SELECCIONAR LA PROPORCION MAs §iv HABLE LN(RE L FONDO Y kA RADIACIUN

~ DD oLA Tirea ANALITICE Pafia 1o, A% mAS ELICATMENTE La @auta  OR DL~
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BIOA AL ELEMENTO OBJETO DEL AHALISIS, LOS ESPECTOFOTOMETROS DE FLAMA ~
ENSANCHAN EL CAMPO DE APLICACION DE LOS METODOS DE FLAMA., CON ELLGS ES
FACTIBLE SEPARAR EMISICGNES DE UNA MEZCLA DE METALES COMO POR EJEMPLO, =
LA RAYA DEL MANGANESO A 403.3 u DEL AZUL DEL POTASIO A 404,6 M Y OB
TENER ALTOS VALORES PARA LA RELACION ENTRE LA RADIACION METALICA ESPEC]
FICA Y LA ENERGIA CONTINUA DEL FONDO. ASIMISMO LOS INSTRUMENTOS CON &P
TICA DE CUARZO TAMBIEN PERMITEN UTILIZAR MUCHAS LINEAS ATOMICAS QUE SE
PRESERTAN,
TasLa # 1

ComMPARACION ENTRE LOS FILTROS DE VIDRIC ORDINAR{IOS Y LOS FILTROS =

DE INTERFERENCIA,

50010 .CaLcto S0010 HALLADC S0D10 HALLADO CON
PaPoM, PaPoM, CON EL FILTRO DE . FILTRO DE VIDRIO
INTERFERENCIA P, P.M, PoP.M,

0 100 0.3 0.5

0 200 J. 1.7

0 400 1.7 31

0 600 2.5 4,8

0 800 3.3 6.7

0 1000 4.2 8.2

. 5.~ DETECTORES FOTOSENSIBLES. = EN LA FOTOMETRIA DE FLAMA, CUALQUIER
APARATC FOTOSENSIBLE SIRVE COMO DETECTOR., EL DETECTOR DEBE DAR UNA RES
PUESTA EN LA PORCION DEL ESPECTRO QUE 3L VA A UTILIZAR Y TENER LA SENSL
BILIDAD SUFICIENTE PARA LA TAREA A RCALIZAR. LA CELDA DE BARRERA ES EL

MEDIO MAS SENCILLO Y MENOS COTTUSD, S1 LLESA CHCRGIA SUFICIENTE A LA =
CELDA, NO HACE FALTA SUMINISTRAR ELLRGIA EXTERIGR NI AMPLIFICACION Y SO
LO SE REGUIERE UN GALVANOMETRO SCHSIGLE. SIN EMBARGO, LA CELOA DE CAPA
DE BARRERA TIENE UN COEFICIENTE CE TRMPERATUHA ALTO. DEBE 1R COLOCADA
EN UNA PARTE FRIA QEL FOTOMETRG Y ESPERAR A GUE LA CAJA DEL INSTRUMENTO
ALCANCE LA TEMPERATURA AMBIENTEL FARA JuMaRk As LOSTURAL,

5€ PULSEM UTILIZAR OIVERSOS TIPOS DE FUTOTUBOL SIEMPRE QUE SE CUEM
TE COM AMPLIFICADORES ¥ FUENTE DE PODER ADECUALOS. CCeN ESTE DISPOSITI-=
VO SY LUGRA MUCRKA MAYOR SENSHIHILIDAD QULD CON EL U0 DL LA CELOA DE CAPA
OE BARRLRA,
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TROFOTOMETROS DE FLAMA, ESTOS TUBOS SON MUCHO MAS SENSIBLES QUE EL SIM
PLE FOTOTUBC Y PERMITEN HACER USO DE UNA MAYOR RESOLUCION ESPECTRAL CON
EL CONSIGUIENTE AUMENTC EN EL GRADO DE AISLAMIENTO DE LA ENERGIA RADIAN
TEs LA SELECCION DEL TUBO FOTOMULTIPLIGADOR DEPENDE DE LA PARTICULAR =
REGION DEL ESPECTRO DE FLAMA QUE INTERESE. EL TuBO 1P28, QUE ES UN Tu=
80 931-A SELECCIONADO CON VENTANA DE CUARZO, DA UNA BUENA RESPUESTA EN
EL INTERVALO OE 630 A 250 M QUE ES DONDE SE PRESENTA LA MAYORIA DE ==
LAS RAYAS INTENSAS DE LOS ELEMENTOS EXCITABLES A LA FLAMA. LAS RAYAS =
INTENSAS DEL POTASIO, LITIO, CESIO Y RUBIDIO SE DESCUBREN CON GRAN SEN=
SIBILIDAD MEDIANTE EL TUBO FOTOMULTIPLICADOR LP22 SENSIBLE AL ROJO.

6.= EQUIPO DE REGISTRO.~ LA ELECCION DEL INSTRUMENTO IDONEO PARA =
INDICAR O REGISTRAR LA SALIDA DEL DETECTOR FOTOSENSIBLE DEPENDE, EN ===
GRAN MEDIDA, DEL TIPO DEL DETECTOR UTILIZADO Y DE LA SENSIBILIDAD Y PRE
CISION DESEADAS. UN GALVANGMETRO OF ESPEJO CON UNA SENSIBILIDAD MAXIMA
DE 0.001 MICROAMPERIO POR MILIMETRO DE LA DIVISIGN DE LA ESCALA O PERIQ - =
DO OE-3 SEG ES UN INSTRUMENTO DE MEDICION ADECUADO PARA LAS CELDAS DE =
BARRERA., CONVIENE USAR, JUNTO CON LOS FOTOTUBOS, UN MEDIDOR MULTISERIAL
EN EL CIRCUITO DE SALIDA DEL AMPLIFICADOR.

LA TECNICA REGISTRADORA OFRECE VENTAUAS DE QUE CARECEN LOS INSTRU=
MENTOS OPERADOS MANUALMENTE. EL CUADRANTE DE LONGITUDES DE ONDA ES = =
REEMPLA ZADO POR UN MECAN|SMO IMPULSOR QUE HACE GIRAR EL TAMBOR DE LA ==
LONGITUD DE ONDA A LA VELOCIDAD DE O.1 a 0.2 R.P.M. PARA UN AVANCE DEL
PAPEL CUADRICULADO DE 5 A 20 cm POR MINUTO, LA SENAL DEL FOTODETECTOR,
TRAS LA ADECUADA AMPLIFICACION, VA DIRECTAMENTE A UN POTENCIOMETRO CON-
VENCIONAL REGISTRADOR DE PLUMA, EL CUAL DEBE DAR UNA RAPIDA RESPUESTA =
DE LA PLUMA DE 1 SEGUNDO APROXIMADAMENTE PARA UMN DESPLAZAMIENTO D€ TCDA
LA ESCALA. CON UN INSTRUMENTO REGISTRADOR, SE SIMPLIFICA ENORMEMENTE -
LA SELECCION DE LAS CONDICIONES DE OPERACION PARA UN TIPD PARTICULAR DE
ANALISIS, DETERMINANDO LOS ESPECTROS DE FLAMA DE LOS ELEMENTGS COMPONEN
TES. A PARTIR DE E€STOS ASPECTOS ES POSIBLE PRCDECIR ENTONCES LA INTER=
FLCRENCIA A VARIAS LONGITUDES DF ONDA Y SELECCIONAR LAS LONGITUDES DE ON
DA DE INTERFERENCIA MINIMA O NULA. UN ESPECTRO OE FLAMA PROPDRCIONA —=
TAMBIEN UN RAPIDO ANALISIS SEMICUANTITATIVO DF LA MUESTRA DESCONUCIDA.
PONE DE MANIFIESTO INMEDIATAMENTE QUE LOS ELEMENTOS ESTAN PRESCNTES O -
AUSENTES, Y PERMITE HACER UNA ESTIMACION DE LA CANTIDAD PRESENTE QUE =--—
AHORRA TIEMPO EN LA PREPARACION DT LSTANDARES COMPARATIVCS.

FOTOMETROS DE FLAMA COMERCIALES.~ LUNDEGAKDH Y UTROS PRCCURSO-

o . g o e G
e 5
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RES, USARON LOS METODOS CONVENCIONALES ESPECTOGRAF 1COS PARA REGISTRAR = -
LAS INTENSIDADES OE LAS RAYAS ESPECTRALES. E5TE PROCEDIMIENTO IMPL ICA
EL EMPLEO DE PLACAS FOTOGRAFICAS PARA EL REG|STRO DE LOS ESPECTROS, SE=-
GUIDO DE ALGUN METODO PARA MEDIR EL ENNEGRECIMIENTO DE LAS RAYAS SELECe
CIONADAS SOBRE LA FOTOGRAFIA., EL USO OFE UNA FOTOCELDA PARA DESCUBRIR =
LA ENERGIA RADIANTE FUE MENCIONADO POR PRIMERA VEZ EN 1935, v pEsPués -
APARELCIERON EN EL MERCADO VARIOS INSTRUMENTOS ALEMANES,

FLamas v sus TEMPERATURAS.~ LA FLAMA QUE DAN LOS HIDROCARBURDS w~=-
CUANDO HAN 5100 PREVIAME NTE MEZCLADOS CON AIRE U OXIGENO, PRESENTA LA =
FORMA Y ESTRUCTURA DIBUJADA EN LA FIGURA # 3., EN LA REGION A LA MEZCLA
DEL COMBUSTIBLE Y OX{GEMO ES CALENTADA HASTA LA TEMPERATURA DE COMBUS==
TI6N, POR EnciMA DE A, SE OBSERVAN TRES REGIONES, EL CONO INTERIOR, EL
CONO INTERMEDIO Y EL CONO EXTERIOR MANTG DE LA FLAMA. EL CONO INTERIOR
CORRESPONDE A LA ZONA DE REACCION EN DONDE SE VERIFICA UNA COMBUSTION =
PARCIAL DE CCMBUSTIBLE CON EL OXiGENO., ES UNA DELGADA ‘CAPA LUMINOSA, =
COMO OE D,1 MM DE CSPESOR Y DE FORMA APROXIMADAMENTE CONICA. INMEDIATA
MENTE POR ENCIMA DEL CONO INTERIOR ESTAN LOS GASES CUE FORMAN EL CONC =
INTERMEDIO Y QUE ALCANZAN VARIOS MILIMETROS. ESTOS GASES CONSISTEN EN
LOS PRODUCTOS RE1aTIVAMENTE ESTABLES DE LA COMBUSTI GN PARCIAL, POR NO =
HABER OX(GENO SUFICIENTE PARA LA COMBUSTION COMPLETA, EL cowno EXTERIOR
SE DEBE A LA INCANDESCENCIA DE ESTOS PRODUCTOS PARC)ALMENTE QUEMADOS AL
REACCIONAR CON EL AIRE QUE LOS RODJEA.

LA ENERGIA LIBERADA EN UNA FLAMA SE PONE MEJOR OE MANIFIESTO POR =
LA TEMPERATURA TEORICA DE LA FLAMA. EN LA TABLA # 2 FIGURAN LAS TEMPL-
RATURAS MAXIMAS DE LA FLAMA PARA VARIOS COMBUSTIBLES., LA TEMPZRATURA ES
MAS O MENGS, PROPURCIJNAL AL CALOR DE REACCION HASTA 22300°C, APROX IMADA
MENTE; FERO A MAYORES TEMPERATURAS, LA DISOCIACION DE LOS PRODUCTOS DE
LA COMBUSTION Y DE LOS REACCIOMANTTS LLEGA A TENER IMPORTANCIA Y LA =w=
ENERGIA SE HEPARTE ENTRE LA ENTALP (A DE LOS PRODUCTOS DE LA COMBUST|ON
Y LA CANTIJAD CRECIENTE DE ENERSIA GASTADA EN LA DI33CIACIGN. Los rac-
TORES QUE LIMITAN LA TEMPCRATURA MAXIMA QUE ES POSISLE ALCANZAR EN UNA
FLAMA OC COMBUSTINLE~AIRE O COMBUSTISLE~OXIGEND SON: LA O1SOCLACION PE
LAS MOLECULAS DE OXIGENO, LA Si50CIACION DEL R1JX1D0 DE CARBONO EN MONG
XIDO DE CARBONC Y OXiGENO, Y LAS DE LAS MOLECULAS DE AGUA EN H1DROGEND,
OXIGENO Y RADICALES HIDROXILO.

Las CANT IDADES NORMALES 9w ECUILIBRIO DE ESTOS CONSTITUYENTES PA--;f




13

RA LAS FLAMAS DE HIDROGENO Y ACETILENO VIENEN TABULADAS EN LA TABLA # 3
TOOAS ESTAS DISOCIACIONES CONSUMEN UNA FRACCION APRECIABLE DE LA ENER==
Gia TERMICA PUESTA EN LIBERTAD EN LA COMBUSTION DEL COMBUSTIBLE Y LiMi=
TAN LAS TEMPERATURAS MAXIMAS DE LA FLAMA A UNOS 3000°C o mcnos. LA TEM
PERATURA EXTRAORD INARIAMENTE ALTA QUE ALCANZA LA FLAMA DE CIANOGENO=-OXi
GENO SE DEBE AL HECHO DE QUE LA DISOCIACION DE LOS PRODUCTOS DE LA COM=
BUSTION MONGX1DO OE CARBONO Y NITROGENO NO ES APRECIABLE POR DEBAJO DE
4000°C ¥ DE QUE EL CALOR DE LA REACCION PASA A LOS GASES QUEMADOS. Ca=
BE DECIR LO MISMO PARA LA FLAMA DE 4IDROGENO-FLUOR, EN LA QUE EL PRODUC
TO DE LA COMBUSTION ES EL FLORURO DE HIDROGENO,
TasLa # 2
TEMPERATURAS MAXIMAS DE LA FLAMA PARA VARIAS MEZCLAS DE COMBUST|==

BLES.

CoMBUSTI BLE o TemPERATURA © C

GaS DEL ALUMBRADO EN EL _AIRE . EN EL OXiBEND
PROPANO 1700 ; 2700
Butano 1925 ; 2800
HiORGGENG 1900 ! 2900
ACETILENO 2100 ° ; 2780
CianGGENOD 2700 ; 3050
ComMBUSTION DEL HIDRS ' i
GENO EN EL FLOUR "~ 4700 ] 4080

CONMD eRTERIOR

COWR M TEANESIO

COND INTRRIOR
ZONA DE mau-nmurp

QUEMACOR

Fie 3 FfomisA Y ESTRUCTURA DE UNA FLAMA,

LA TEMPERATURA DE LA MAYDi{a DE LA FLAMA, COMPARLDA CON LA DE UN =~
ARCD QUE 3ALTA ENTRE ELECTRONNDS DE CARBON, NO ES PARTICULARMENTE ALTA.

LA FLAMA ORDINARIA DE 3AS DEL ALUMBRADO~AIRE, SOLO TIENE LA ENER=--
GTA SUFICIENTE PARA EXITAR UNA DOCENA DE CLEMENTOS, PRINCIPALMENTE LOS

e e e enenie drany R U
D g eeneee §7
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ALCALINGS Y ALCALINO-TERREOS. LA FLAMA OBTENIDA CON LA MEZCLA RELATIVA k
MENTE RKiICA EN COMBUSTIBLE DE ACETILENO Y OXIGENO, DA LA TEMPERATURA MAS
ALTA QUE SUELE EMPLEARSE EN FOTOMETRIA DE FLAMA:. CON ESTA FLAMA SON ==
EXCITADOS ALREDEDOR DE 57 ELEMENTOS, DE LOS CUALES SE PUEDEN DETERMINAR
CON GRAN PRECISION 35, EN La TaBLa # 4 FIGURA UNA LISTA DE LONGITUOES
DE ONDA E INTENSIDADES RELATIVAS DE MUCHAS RAYAS Y. BANDAS. LAS FLAMAS
SOLO EXCITAN UNAS CUANTAS RAYAS OE CADA ELEMENTO Y £STA ES UNA DE LAS =
VENTAUAS DE LA FOTOMETRIA DE FLAMA. ES TAMBIEN MENOS DIFICIL ESTABLE==
CER CONDICIONES OE EXCITACION REPRODUCTIBLES CON LAS FLAMAS Y OBTENER,
POR TANTO, DETERMINACIONES CUANTITATIVAS EXACTAS, SE PUEDEN LOGRAR TEM
PERATURAS COMPARABLES A LAS DEL ARCO CON LAS MEZCLAS OE CIANGGENO ¥ ox{
GENO 0 DE FLUOR E HIDROGENO., EL MANEJO DE E£STOS 3ASES Y LA v;urlLAcuén
DE SUS PRODUCTOS DE COMBUSTION NO ESTA EXCENTA DE PELIGROS,
TasLa # 3
ComposiciOnN TESGRICA DE LAS FLAMAS PRODUCIDAS EN LA COMBUSTION DE -

VARIAS MEZCLAS ESTEGUIOMETRICAS,

COMPONENTES EN LA MEZCLA HiDROGENG (Hz) ACETILENO ACETILENO
AIRE 05 AIRE OxfseEno
C0, -.- -- 0.116 0.136
Cco - - 0.039 . 0.315
HZO 0.32 0.545 0.069 0.107
02 3.004 0.047 0.016 0.125
0 0.0005 0.033 0.0022 0.099
H, 0.0173 0.154| 0.0038 0,034
H 0.002 0.082 0.0019 0.060
OH 0.0097 0.134 0.0095 0.110
NO 0.002 - 0,058 -
Ny, 0.645 - 0.731 -

R1OR

ESPECTORS METAL1COS.~ CUANDO SE PULVERIZA UNA SOLUCION EN EL INTE-

OE LA FLAMA, OCURREN EN RAPIDA SUCLSION LOS SiGUIENTES FENOMENOS!

1= EL AGUA, U OTRO 0 SOLVERTE,
TICJLAS DE SAL O MEZCLA DE SALES.
2.~ A LA TEMPCRATURA ELVADA DE LA FLAMA,

St EVAPORA,

DEJANDO CIMINUTAS PAR-

£S POSIBLE QUE SE VERIFI=

QUE UNA DESCOMPOSICION U OTRAS REACCICNES QU(MICAS.
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. 3.~ LAs sALES, 0 Sus PRODUCTOS DE DESCOMPOSICION, SE VAPORIZAN Y =

TAMBIEN PUEDEN DISOCIARSE EN LOS ATOMOS o RADICALES CONSTITUYENTES,

4,= LOS VAPORES DE LOS ATOMOS METALICOS, O DE LAS MOLECULAS QUE ==
CONTIENEN EL ATOMO METALICO, SON EXCITADOS ENTONCES POR LA ENERGIA TER=
MICA DE LA FLAMA,

Los ESPECTROS DE LOS ELEMENTOS PERTENECEN A DOS CLASES!

A) LOS QUE CONSISTEN DE RAYAS QUE SE ORISINAN EN LOS ATOMOS 0 (D=~
NES EXCITADOS;

8) Y LOS DE BANDA QUE SE DEBEN A LAS MOLECULAS. EN MUCKOS CAsOs,
'SE OBSERVA UN TERCER TIPO ESPECTRAL DE RADIACION CONT [NUA,

EL PROCESO DE LA EXCITACION RESULTA DEL ASCENSO DE UN ELECTRON A -
UN NIVEL MAS ALTO DE ENERGTA, SEGUIOA POR LA PERDIDA DE UNA CANTIDAD ==
DISCRETA DE ELLA EN FGRMA DE ENERGTA RADIANTE, CUANDO EL ELECTRON VUEL=~
VE A CAER A sU POSICION ORIGINAL O A UN NIVEL DE ENERGIA INFERIOR,

EN LOS ESPECTROS DE ATOMOS NEUTROS, LA EMISION OF LA RADIACION ocY
RRE EN LINEAS DISCRETAS CUANDC UN ELECTRON EXCITADO DE LOS NIVELES DE =
ENERGIA SUPERIOR DEL ATOMO NCUtAO DESC1ENDE AL NIVEL DE ENERGIA MAS sa-
JO O AL ESTADO FUNDAMENTAL (EL €5TADO DE ENERGTA MAS B4JO) DEL AToMo.
LA RELACION ENTRE LA FRECUENCIA, Y DE.LA RADIACION EMITIDA Y LAS ENER==
6ias E v E DE LOS DOS ESTADOS OEL ATOMO, VIENE DADA POR LA EXPRESION:
E1 - E2 = H . EL ESPECTRO OE EMISIGN DE UN ATOMO PARTICULAR DEPENDE
DE LA CONCENTRACION DE LOS ATOMOS EN LA FLAMA, DE LA DISPOSICION ¥ DE —
LOS NIVELES DE ENERGIA ELECTRONICOS, DEL METODO DL EXCITACISN v OF LAS
VISCISITUDES POSTERIORES DE LOS ATOMOS EXCITADOSs NO TODAS LAS TRANS -
CIONES POSIBLES ENTRE LOS E£STADOS DE ENERGIA DEL ATOMO SON REAL IZABLES.

EsTas LIMITACIONES SC ECXPRESAN LN UNA SERIE DE NORMAS DE SELCCCIAN
CUE REGULAN LOS CAMBIOS POSIBLES DE LOS DIVERSOS NUMERODS CUANTICOS.

EN CONSECUENUIA, LA PRIMERA ETAPA PARA LA INTERPRETACION DE CUAL=~=
QUIER ESPECTRO CONSISTE EN KECONSTRUIR EL ESGUEMA DEL NIVEL DE ENERGIA
PARA CADA ATOMO. LA FiGuURA # 4 MUESTRA LOS DIAGRAMAS DE NIVELES OF =—m
ENERGIA DEL LITID, S0D10, PGT4310 Y CALCIO Can LOS COGNTEN:DOS ENERGETI-
COS DE LOS DIFERENTES NIVELES ¥ “PRESADOS EN ELECTRON, VOLTIOS Y LAS LON
GITUDES DE ONDA OE LAS RAYAS [S#LCTRALES PRODUGIDAS POR LAS TRANSIC | Qmw
.NES ENTRE DS DISTINTOS NIVELES, MAVRODINEANU Y BOITEUS, HAN EUBLICADO
UNA RECOPILACION COMPLETA DE ESTOS ESQUECMAS PARA TODOS LOS ELEMENTOS =~=
EXCITADOS POR LAS FLAMAS.

Los ESPECTROS EMITIDOS POR MUCHOS ATOMSS, CSPECIAULMENTE LOS =—-

-
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PERTENECIENTES A LAS FAMILIAS DE LOS ALCALINOS ¥ ALCALINO-T!RREOS, SON
BASTANTES SiMPLES, Ey CADA CASO, LA RAYA MAS CONSPICUA és LA LINEA RE-
SULTANTE DE LA TRANSICION ENTRE EL NIVEL EXCITADO MAS BAJO Y EL ESTADO
FUNDAMENTAL, EsTas TRANSICIONES DAN ORiGEN A LA RAYA AQUA OFL LITIO EN

671, AL DOBLETE AMARILLO DEL SODIO SIN RESOLVER A 589 M AL DOBLETE RY -

JO DEL POTASIO EN 767/769 M Y A LA RAYA SIMPLE AZUL DEL CALCIO EN LAS
422,7 m SIGUEN EN INTENSIDAD LAS L{NEAS QUE ACABAN EN EL MISMO ESTADO
FUNDAMENTAL PERO ORIGINADAS EN EL NIVEL INMEDIATAMENTE POR ENCIMA DE ==
LAS RAYAS PRECEDENTES. FESTAS SoN: LA Rava A 323 4 peL LITIO, EL PaAR
DEL s00DIO A 330 M Y EL OOBLETE DEL POTASIO EN EL AZUL A 404/4/404.7 -
M« MUCHO MENOS INTENSAS SON LAS LINEAS QUE PROCEDEN DE LAS TRANSIC 10~
NES ENTRE UN ESTADO EXCITADO Y OTRO AUN MAS EXCITADO. Cow LA FLAMA, LA
PROBABILIDAD DE ESTE TIPO DE EXCITACION ES BAUA,

|
[:.37 V. Priemcial on lomisaelé
o T i
‘“ar Iy SaF
) |
T P
4 2019
g -
2r 2p
o
. ‘ tf Y,
or 1 2y
Lithe

F1G6 4 Di1acRAMAS DEL NIVEL ENERGETICO PARA LAS RAYAS ATOMIiCAS
DE caLcio,

NO OBSTANTE LAS LINEAS DEGIDAS A ESTAS TRANSICIONES SON {MPORTAN==
TES CUANDD SE FPRESENTAN ALTAS CONCENTRACIONES DE LOS ELEMENTOS EN LA ==
FLAMA. Ravas tfepicas sonN La DEL LITIO A 610 &, EL DOBLETE DE 50000 =
A BIB/B1I9 1 v LA RAYA DE PnTASIN A 696 M { PCRD NN ES RARC QUE EN ~
£STAS APARCZCAN INTERFERENCIAS, SIN EMBARGO, EL ESPECTRC DE FLAMA DE =
UN METAL, GENERALMENTE SOLO INCLUYE LAS RAYAS ATOMICAS MAS SENSIBLES.

CONTROLANDD LA TEMPERATURA GE LA FLAMA, E5 PO3IBLE REGULAR EL NUME

RO DE ELEMENTOS EXCITADOS Y EL TiPOo OC LransSIiCIONES EN LOS NIVELES = =~
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ENCRGETICOS., EN UNA FLAMA DE GAS OE ALUMBRADO=AIRE, SE OBSERVARAN soLa
MENTE LAS TRANSICIONES ENTRE EL ESTADO DE EXCITACISN MAS BAUO Y EL :srg'
DO FUNDAMENTAL. PARA EXCITAR TRANSICIONES DE ENERGIA MAS ELEVADAS, .5E
REQUIERE UNA FLAMA DE ACETILENO=OX{GENO, CUYA ENERGIA ES DE APROXIMADA=
MENTE 5,0 ELECTRON=VOLTIOS.

TasLa # 4
LimiTESs HALLABLES ¥ LONGITUD DE ONDA DE LAS RAYAS UTILES PARA EL ANAL |~
S1S,
ELEMENTO Lome TUD DE  ANCHURA DE Limites
ONDA M RENDIJA MM HALLABLES
‘ P.P.M,
Bario 553.6 0,05 1.0
455,4 E!g 0.03 1.3
55 ] 0.05 8.0
CaLcio 422.7 0,05 0.08
554 (@) 0.05 0.22
HIERRO 372.0 0.05 1.0 g
373.7 0.05 1.8
386.0 0.05 143 §
Litio 670,8 0.05 0.2 '
610.4 0.05 4
MaGNESIO 285.2 0.05 0.6
383, éa; 0.05 8
an ] 0.05 8
MANGANE SO 403.1 0.05 0.1
Potasio 767.0 0.05 0.05
Sooio 589 0,05 0.001

1) DENOTA UNA RAYA DEL 16N

8) La MAXIMA DE UNA BANDA MOLECULAR

EN UNA FLAMA, LA MAYOR[A OF LAS L{NEAS EMITIDAS PROCEDEN DE ATOMOS
NEUTROS] PERO PARA LOS METALES ALCALINO~TERREOS TAMBIEN SE OBSERVAN L[~
NEAS DE EMISION DEBIDAS A LOS ATOMOS INDIVIDUALES ION!ZADOS CUANDO SE =

'USAN FLAMAS DE ALTA TEMPERATURA, COMO LA DEL OXIACETILENO.

EL £sPeECTRO

OEL 16N SE PARECE AL ESPECTRO EMITIDO POR EL ELEMENTO QUE LE PRECEDE EN

EL NOMERO ATSMICO.

SiN EMBARGC, A CAUSA DE LA CARGA POSITIVA ADICIONAL

DEL NUCLEO, EL NIVEL DE ENERGIA CERO €S MAS ALTO QUE EL ELEMENTO OEL NG
MERO ATOMICO PRECEDENTE ¥, EN COMSECUENCIA, LAS LINEAS DE EMIS]dN SE -
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DESPLAZAN HACIA EL ULTRAVIOLETA. Pog EJEMPLO, EL DOBLETE DE 10N CALCIO
APARECE A 393,4 v 396.9 M  £N COMPARACI SN CON EL DOBLETE ROJO DEL POTA
SI0O A 767 v 769 m

LOs ESPECTROS DE BANDA SON OCASIONADOS POR LAS TRANSICIONES ENTRE
LOS ESTADOS DE ENERGIA CUANTIZADOS OF LAS moLécutas., DE CUALQUIER MODO,
LAS MOLECULAS POSEEN ENERGIA DE ROTACION v OE VIBRACION INTERNAS ASl cp
MO EXCITACION ELECTRONICA. Por CONSIGUIENTE, LOS ESPECTROS SE HACEN ==
MAS COMPLEJOS. PARA CADA TRANSICION ELECARONICA HABRA- UN JUEGO COMPLE=
TO DE NIVELES VIBRATORIOS Y CON £STE UNA SERIE OE NIVELES ROTATORIOS,
SENERALMENTE, LA ENERGIA EN ESTAS FORMAS CAMBIA AL MISMO TIEMPO Y ORIGY
NA EL DESPLIEGUE DE LA RADIACIGN EMTIDA SOBRE UNA PORCION DEL ESPECTRO
EN LUGAR DE CONCENTRARSE EN UNA RAYA DISCRETA. La RADIACION QUEDARA ==
CEYTRADA ALREDEDOR DE LA LONGITUD DE ONDA ASOCADA CON LA TRANSICION ==
ELECTRONICA] SIN EMBARGO, LAS BANDAS NO GUARDAN SIMETRIA CON EL CENTRO,
SINO QUE sE ATENGAN BIEN SEA HACIA EL ROJO O HACIA EL AZUL DEL ESPECIRQ-
CoN La DISPERSION QUC €S CAPAZ DE DAR LA OPTICA DE UN ESPECTROFOTOMETRO
ORDINARIC, SOLAMENTE SE OBSERVA LA ENVCLTURA, LA FIGURA # 5 ILUSTRA LA
ESTRECHEZ DE LAS BANDAS ATRIBUIDAS A LA MoLécu;A 0E 8203 QUE SE OBSER==
VAN CUANDO EL BORO SE INTRODUCE EN LA FLAMA.

EsTas pisTINTIvas Lingas ATOMICAS O IGNICA Y ESPECTROS OF BANDA OE
CADA ELEMENTO EXCITADO, VAN SUPERPUESTAS A UN FONDO CONTINUO MAS OfBIL
OE RADIACIGN AL QUE CONTRIBUYEN TODOS LOS METALES PRESENTES EN LA FLAMA,
as{ coMo aL esepecrTro COMTINUD PRODUCICO POR LA MISMA FLAMA.,

LA RADIACION CORTINUA DE Los METALES E5 DEBIDA A LAS TRANSICIONES
ELECTRONICAS EN LAS QUE UNO DOF LOS ESTADOS DEL SISTEMA YA SEA INIGIAL O
AL FINAL, NO ESTA CUANTIZADO Y POSEE ENERGIA CINETICA LIBRE.

La enrsidn PUEDE ORIGINARSE EN LA RECUMBINACION OE LOS IONES POSI=-
TIVOs v ELECTRONES LIBRES, O COMO RESULTADC DE UNA TRANSICION ENTRE UN
£sTADO CLECTRONICO ESTABLL Y CTHO INCSTABLE DE UNA MOLECULA, CUANDO LAS

MOLéCULAS S5 T1SUCHAN [SPONTANEAMLNTE-

Fonno e FLava.- No MAY ESPECTRG CARACTER(STICO QUE PUEDA IR ASO==

ClADO CON LA FLAMA DL UN DETERMINADO CUHUUSTIDLF.» EL €sPECTRO DEPENDE,
EN GRAN MANERA, OC LAS CONDICIONES DE LA FLAMA, PRINCIPALMENTE DE LA RA
Z6n COMBUSTIBLE~OXI{BEND ¥ DE LA TEMPERATURA,. EsPzcTROS TIPICOS OE FLA=~

MA SE MUESTRAN EN LA FIGURA # 6.
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Fie 5 Espectro DE EMISION DEL SiSTEMA OXIDO DE BORO EN SOLU=
CION 1 A 1 DE METANOL AGUA.

DE LAS FLAMAS UTILIZABLES, LA DE OX{GENO-HIDROGENC DA LA MEJOR COM
BINACION PARA LA SENAL DE METAL=A=FONDO E INTENSIDAD DE EMISION, '

EL FONDC DE FLAMA PARA GRANDES ZONAS DEL ESPECTRO €S INSISNIFICAN-
TE, SIENDO LA ONICA EXCEPCION LA BANDA INTENSA QUE EMITE EL RADICAL OH.
ESTRUCTURAS MUY NOTABLES DE LA BANDA OH APARECEN DESDE LAS 280 A 295 -~
M Yy DE 305 a 320 m . AFORTUNADAMENTE, ESTOS SISTEMAS DE BAKDAS NO
INTERF1EREN CON NINGUNA RAYA IMFORTANTE DE LCS METALES, A EXCEPCION OE
LA RAYA DEL MAGNES!O EN 285,2 m . PaRA ALGUNOS LABORATOKIOS PUERE ~-
SER UN INCONVENIENTE FL RAPIDO CUNSUMO DE HIDROGEND.

EL ESPECTRO DF LA FLAMA OF ACETILENU MUESTRA, AL 13UAL (UE LOS CO-
NOS EATERIORES DE LA MAYORIA DE LAS FLAMAS ORGANICAS, SCBRE TODU EL ES-
PECTRU DE LA BANDA OH Y CL CoMTINUO DE LAS moLfcuLas D1socrabas ok CC.
HaCla EL ROJO, LA ESTRUCTURA OC BANDA DEL ESPECTRO OH DESAPARECE A 3220
M APROX [MADAMENTE, EXCEFT. UN DEBIL SISTEMA [N LAS PRUXIMIDADES OE --
342 m Y EN LUGAR APARLCCE (L ESPECTRO CUNIIAUO DE LA FLAMA DEL MONGX | -
DO DE CARDONO. ESTE GONTINGG SE EXTIENDE CGESDE tas 300 a ras 500 wm -~

APRGXIMADAMENTE, CON U MAYCFH INTENSICAD A UNags 450 mM,

SOBRE CSTE FONDO VAN SLPTEPUCSTAS DEBILLS BANDAS OLBIDAS AL FADI--
cat CH a 431.5 M v 390.0 Y MUY DEBILMLNTE, DIVERSAS CABEZAS DL ~-=

BANDA DEBIDAS AL CARBONO ATOM1 ., C (Bawcas CE SwaAN) En €L VERDE A
437.7, 516.5 v 563.6 u . Las =zanpas of CH, C v oTrRAs TrLAMAS DE HICRG
CARBURUOS SON MUY INTENSAS En EL ESPECTRO OE L@S GASES DLL CONG INTERME-
010 Y APARECEN CUANDO EL MONCCROMADOR SC ENFOCA !NAUECUADAMENTE SO--
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BRE LA FLAMA.

280 300 350 400 %00 600 700

Lomitid 4¢ o2, Bp
Fie 6 FONDOS DE 14S f,LAMAS DE ACETILENO E HIDROGENO
ARDIENDO EM OXiGENO,

S ecciON DE LAS CONCICIONES OPTIMAS DOE OPERACION.,= HAY MUCHAS VA==
RIABLES QUE AEECTAN LA EMISION DE UN ELEMENTO EM LA FLAMA, APARTE DE «=
LAS INTERFERENCIAS FRANCAS, CON LOS FOTOMETROS DE FILTRO MUCHAS DE ES=
TAS VARIABLES SON FIJAS, LO GUE SIMPLIFICA EL MANEJO DEL INSTRUMENTO.

SIN EMBARGO, LOS ESPECTROFOTAMETROS DE FLAMA MAS VERSATILES PERMITEN AL
OPERADOR SELECCIONAR LAS CONDICIONES OPTIMAS DE TRABAJO PARA CADA PRO==
BLEMA, HAY QUE ELEGIR LA MEJOR LONGITUD DE ONDA Y PODER RESOLVER DE AL
GUNA OE LAS LONG!TUDES DE ONDA UTILIZABLES DE LAS L{NEAS O BANDAS DE —-
EMISION ESPECTRAL, LAS MEDICIONES DEBERAN EFECTUARSE A PRESIONES MUY =
VARIABLES DEL OX{GENO Y EL COMBUSTIBLE, Y LOCALIZAR LA REGION DE MAXIMA
EN EL MANTO DE LA FLAMA. CONFIENE HMACER ENSAYOS CON VARIOS OISOLVENTES,
PUESTO QUE SE OBTIENE MAYOR SEMSIBILIDAD £ INTENSIDAD OE LA EMISION POR
ROCIO CON UN DISOLVENTE ORGANICO QUE CON LA PULVERIZACION DE SOLUC!ONES
ACUOSAS,

RESQLUCION ¥ ANCHURA DE RENDIJA., = LA ELECCION OE LA ABERTURA DE LA
RENDIJA C© DE Ls ANCHURA DE LA BANDA DE UN FILTRO, AFECTA LA RELACION EN

TRE EL FONDO OE FLAMA Y LA SENAL, Y TAMBIEN LA RAZON OE INTERFERENCIA -
DE DOS LiNFAS DE EMISIAN MUY JUNTAS, La RELACISN DEL FONDO, QUE ES LA
LECTUKA DEL FONDO OIVIDIOA POR LA RAYA O BANDA GE EMISION NETA, DEBE --
SER LO MAS BAJA P0SIBLE. CON UN FILTRO PARA FOTOMETRO DE FLAMA, ESTA =
VARIABLE £S5 FiJuA. SIN EMBARSC, CON UN MONOCROMADOR, TAL COMO EL INCOR=-
PORADO AL ESPECTROFOTOMETRO DE FLAMA BECKMAN, EL OPERADOR PUEDE SELEC--
CIONAR LA RAZON OPTIMA PARA CADA LINEA DE ANALISIS. LA RESPUESTA AL ==

FONDO DE FLAMA VARIA CON EL CUADRADD DE LA ANCHUKA DE LA RENDIJA, EN ==
TANTO QUE LA RESPUESTA A LA LINEA ESPECTRAL £S FUNCION LINEAL DE LA AN
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CHURA DE LA RENDOJA. EL EFECTO NETO DE LA DISMINUCION DE LA ANCHURA OE
LA RENDIJA ES LA PRODUGCION DE UNA RELACION SERNAL-A=-FONDO GRANDE. SIN
EMBARGO, LA EMISION NETA DE UNA RAYA ANAL{TICA HA DE SER LO SUFICIENTE=
MENTE GRANDE PARA QUL SE PUEDA OISTINGUIR DE LA DE UN TESTI60 EN BLANCO
.Y PARA SUMINISTRAR LA SENSI1SILIDAD ADECUADA AL ANALISIS DEL ELEMENTO QUE
SE ENSAYA. ALGUNAS VECES £5 NECESARIO AUMENTAR LA ANCHURA DE LA RENDI=
JA A FIN DE OBTENER UNA DESVIACION SUFICIENTE DE LA AGUJA MEDIDORA PARA
CONCENTRACIONES CADA VEZ MAS BAUAS DE UN ELEMENTO, TAL COMO MUESTRA LA
TaBLA # 5 PARA ANALISIS OF SOOIO Y DE POTASIO. EN LOS EJEMPLOS SENALA=
DOS, UNA MAYOR ABERTURA DE LA RENDIJA DA POR RESULTADO UN AUMCNTO DE LA
ANCHURA DE LA BANDA ESPECTRAL, GUE A SU VEZ SE TRADUCE EN UN AUMENTO ==
DEL FONDO Y LA POSIBILIDAD DE INCLUIR OTRAS LINEAS DE EMISION EN LAS ==
LECTURAS,

TABLA # 5
EFECTO OF LA ANCHURA DE LA RENDIJUA SOBRE LA RESOLUCION,

AMB1TO DE LA ANCHURA DE LA BanDA INTENSIDAD
ESTANDARIZACION, RENDIJA ESPECTRAL, DEL FONDO,
PyP.M, MM M %

DETERM I NAC IGN DEL SOD10: LONGITUD DE ONDA, 509 M
0 a 100 N N 0,5
0 a0 D.3 10.9 2+5
O _al 0.6 20,5 28.0
T TERM I NACION DCL POTASIO: LONGITUD DE ONDA, 7G/ M
0 a 100 0.1 3.3 0.5
0 a2 0.4 26,0 3.0
241 0.8 49.6 45,0

, La ABLRRACION LSFERICA Y CL COMA JEL CSPEJD COLIMATOR, LA DIFRAC-=
CION, LA REFLEXION DIFUSA, LAS IMPERFECCIONES DL LAS CARAS DE LOS PRIS=

MAS Y EL EMPARLJAMITCNTO IMPCRFECTO DE LA IMASCN DC LA RERDIJA DE ENTRA~
OA CON LA DE SALIDA, SC UDMEINAN PARA UCASIDHNAR PCROIDAS DL RESOLUCIOGN.,

ESTO DA DRISEN & UL L4 RAZON DE LA SCRAL AL FOKDO SE ACERQUE A UN VA==

LOR LIMITE A MLOITA £UE DISMINUYE LA ANCHURA DE LA RENDIJA Y CUANDO fs-

TA ES INFERIDR A .03 MM SE LOGKA POCA RESOLUCISON apicionaL.  PoOR DEBAJO
UDE E£ST VALOR, LA CLECCION OF £A ANCHUKA DE LA RENUiJA DEPENDE ONITCAMEN=

TE OC CONSIDERACICNLS DL SEHG! - ILIDAD,

CUANDC LA RADIACIGN DEL © .00 AUMECNTA 25 VECES ENTRE 0,01 v 0,05 -
MM, Y UNA LINEA DE EMi510N Auminia 17 VECES AZRDXIMADAMENTE, LA RENDIJA

€5 OTIL PARA €L CONTROL DE 5EL7131LIDAD. GUANDO LAS BANDAS OE EMISION

SON ANCHAS, LA RELACION ENTRE Ls PMISION METALICA O CL FONDO DT FLAMA =

ES CASI INDEPENDIENTE DE LA awWCHUNX DE LA RENDIJA ¥, CON FRECUENCIA, R%
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SULTA VENMJOSO EMPLEAR RENDIJAS DE 0.2 MM, A MENOS QUE LA PRESENCIA DE
RAYAS CERCANAS DEBIDAS A ELEMENTOS INTERFERENTES OBLIGUE A HACER USO OE
ASERTURAS MAS PEQUENAS.

LA ANCHURA DL LA RENDIJA INFLUYE TAMBIEN EN LA SEPARACION DE LAS =
RAYAS DE EMISIGN CONTIGUAS OEL MISVO ELEMENTO O OE OTROS CONSTITUYENTES
DE LA MUESTRA Y, EN ESTE ULTIMO C450, SE DICE QUE LA RAZON DE INTERFEREN
ClA £S5 PERMISIBLE. EL MONTO DE LA .SUPERPOSICION O INTERFERENCIA ENTRE
LAS LINEAS MUY POCO E£SPACIADAS DEPENDE TANTO DE LA CURVA DE RESPUESTA =
ESPECTRAL DEL DETECTOR FOTOSENSIBLE Y DE LAS EMISIVIOADES NATURALES DOE
LAS DIFERENTES RAYAS COMO JE LAS PROPIEDADES OE LOS FILTROS Y DE LAS ==
RENDIJ&S, EL EFECTO RESULTANTE SE MIOE POR EL VALOR OE LA CONCENTRACION
DE CADA ELEMENTO DESEADO QUE DA LA MISMA DESVIAC)ON QUE UNA CONCENTRAw==
CION ALTA DE CADA ELEMENTO INTERFERENTEZ, POR EJEMPLO, UNA SOLUCION con
TENIENDO 133D p.p,M, (PARTES POR MILLON) OF SODID, DID UNA DESVIACION -
OE 0.5 DIVISIONES CON UN FILTRO USADO PARA AlSLAR LUZ DE POTASIO A 767
MM CON EL MI3M0 FILTRO 10 P P M DE POTASIO DARIAN UNA DESVIACIAN DE ==
45 DIVISIONES, DE MODO QUE 1/9 P P M OE POTASIO DARIAN UNA DESVIACION
DE D.5 0Ivisiones., La razéNn OE INTERFERENCIA SER[A, PUES, DE 1 EN = ==
9 000,

ESTA CLASE DE DIFICULTADES PUEDE REDUCIRSE AL MINIMO O INCLUSO ELJ
MENARSE, EN CIERTUS CASOS, DISUINUYENDO LA AGERTURA OE LA RENDIJA O cAM
BIANDD LA LONGITUD DE ONDA; FERO PARA QUE ESTAS OPERACIONES TENGAN EX|=
TO £S5 NECESARID CONTAR CON LA ALTA SENSIBILIDAD OEL DETECTOR FOTOMULT |-
PLICADOR., LA RESOLUCION DE LAS CERCANAS RAYAS DEL H!ERRA EN 372,0, A -
373.7 ¥ 373 M QUL MUESTRA LA FI5URA # 7, ES IMPOSIBLE SIN UN FOTOMULT!=
PLICADOR DETECTOR, CON UNA ABERTURA DE HENDIJA NO MAYOR DE 0,04 MM, ==
LAS RAYAS SINGULAHES DEL wiZRRO N 372.0 v 373.7 M GUEDAN COMPLETAMENTE
SEPARADAS uNA OC OTRA, Y EL VERJADERO FONOO DE FLAMA PUEDE LEERSE EN EL
VACLE ENTQE Las LinEas, ANALOGAMENTE, A £STA ABERTURA DE RENOIJA, LA =
ANCHURA LINEAL EFECTIVA DC LA HAYA 386,70 M DEL HIERRO Y LA RAYA 387-( M
DEL COBALTO SOM SUFICIINTEMENTE ESTRLCCHAS PARA PERMITIR LA RESOLUCION =

OE AMBAS LinEas.,
L4 RAYA 02U COBALTG SE UTILIZA ALGUNAS VECES PARA ESTANDAR INTERNO,

PRESIONES OPTIMAS DE GaS,- UNA VARIACIGN DE LA PROPORCION ENTRE EL

COMBUST I 3Le v g OX{3ENO AFECTA LA TEMPCRATURA Y LAS DIMENSIONES DE FLA
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MA:. LAS PRESIONES QUE PRODUCEN LA MAX!IMA INTENSIDAD DE EMISION DE UNA
BANDA O LINEA DE ANALISIS VaR{AN ALGO, DEPENDIENDO DEL ELEMENTO, DE Sy
CONCENTRACION Y DE LA LONGITUD DE ONDA USADA EN LA MEDICION. EL MALOw=
GRO DE OPERAR CON LA MAXIMA INTENSIDAD NO AFECTA DIRECTAMENTE A LA EXAC
TITUD DEL ANALISIS, _SIN EMBARGO, CONVIENE HACLRLO LO MAS CERCA POS |3LE
DE LA MAXIMA INTENSIDAD OF EMISION, PORQUE PUEDEN USARSE ANCHURAS DE ==
BANOA ESPECTRAL MAS ESTRECHAS Y PORQUE HAY MENOS PERTURBACIONES DE LA =
PRESION DEL Ox[3ENO Y EL COMBUSTI3LE,

EL FLUJO DE AIRE 0 DE OXTGENO ACTUA TAMB:EN COMO AGENTE DE ASP)RA=
CION. DIFERENCIAS ENTRE LOS DOS DIAMETROS OE LOS ORIFICIOS CAPILARES Y
DEL OX{GEND, AS{ COMO MENUDAS 0BSTRUCC!ONES DENTRO Y ALREDEQOR DEL OR{=
FICIO DEL OX/GENG ALTERAN, NO SOLO EL FLUJO DE OXIGEND, SIND TAMBIEN LA
VELOCIDAD DE ASPIRACION DE LA SOLUCION QUE SE EXAMINA. ESTOS MISMOS ==
FACTORES TAMBIEN ALTERAN LA TEMPERATURA OF LA FLAMA Y, POR CONSIBUIENTE,
AFECTAN A LA VEZ AL FONDO DE FLAMA Y A LA EMISION DE LA LINEA DE ANALI=
SIS,

120

Fedrzo co 387 | 41
4

190

Fel06.0

2 go Fe 3737
X
: Fo 374 Fie 7 ESPECTRO DE EMISION
{ ’
foor DEL HIERRO. CONCENTRACION
: j A 100 ppmMm DE HIERRO; 420
t
A i ALTO.
! — ﬁ_ﬁ\L\ P P PM DE COBALTO
2OF
|
j ]
[+] 1 ]
370 378 380 38% 390

Lamite fe s e wy
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SE HALLAN E€XPERIMENTALMENTE LAS PRESIONES Ab:cuaoAs FIJANDO EL TAM
BOR DE LONGITUDES DE ONDA PARA UNA OETERMINADA RAYA DE EMISION Y AJUS~~
TANDO LAS PRESIONES DEL COMBUSTIWLE Y DEL OXISENO ( 0 DEL AIRE ) INDEPEN
DIENTEMENTE, HASTA OBTENER LA MAXIWA EM1SION DE LA RAYA., LA FIGURA # 3
ES UNA GRAFICA DE LA EM1SION DE LA RAYA 372,0 M DEL HIERRO MEDIDA POR =
EL DESPLAZAMIINTD DE LA ESCALA L0BRE EL FUNDO DE FLAMA, TOMANDO ESTE Dy
Tiwo a4 371.0 M, La MAXIMA EM1510N DEL HIZRRO SE O T IENE EMPLEANDO UNA
PRESION =aRA EL CoMsusTIoLE 0E (2,5 18 Por P1G) (0.315 KG POR CM). Deg
PUES DE HALLADA LA PRESISN OPT (v PARA EL OX{GENO TAL COMO SE ILUSTRA =
EN LA FiGuka # 3, LA PHESION OEL COMBUSTIBLE SE MANTIENE CONSTANTE & =
SU YALOR [PTIwy MIEKTRAS VARIA LA PRESION DEL OX[GENO. EN ESTE EJEMPLO,
EL FONDU DE FLAWA DISMINUYE GRADUALMENTE Y PERMANECE CONSTANTE PARA PRE
SIONES DE 0xi5END supERIZRES A (9 18 POR Pla) (0.630 K& POR CM)s LA ==
EMISION RESULTANTE OCL WIERRO ALCANZA SU VALOR MAXIMO A PRESIONES LIGE=
RAMENTE INFERIORES DE CX{SENO.  ASI, LAS PRESIONES DE OXIGENO QUE DAN =
LA PROPORZIGH wis FAVORABLE DE RAYA-A=FONDO, QUEDAN POR ENCIMA DE 9 LB

-1 ,
POR oL 5, (4,37 5 137 %uAD v POR DEBAJO DE LA PRESIGN A LA QUE TIENDE A
=3 xs/bm) Pa

APAGARCE LA FLAMA, LO CUAL OCURRE A MAS 0 10 tas (4.5 x 10
RA OTHAS LINEAS Y UTROS ELEMENTOS, LA EMISION Y EL FONDO OE FLAMA PUE=-=
DEN MOSTRAR UN FIRME INCREMENTO g MEDIDA SUE LA PRESléN DEL COMBUSTIBLE
AUMENTA O LA PRESIGN DEL OXI3ENO DISMINUYE, SIN QUE APAREZCA, O SOLO FU
SAZMENTE, UNA MLSETA, TAL ES i CASO PARA EL COBRE, LA FIGURA # 10 ==

.

CONTIENE DATOS ILUSTRATIVOS.

LFECTOS TiPICUS PRODUCIVOS POR LAS PRESIONES DE OX{GEND Y DE CoM-~
BUSTIBLE SOOKRE LAS INTENSIAADES RELATIVAS DE LAS- RAYAS DE EMIsSION DE VA
RIOS ELEMONTDS SON LOS RESULTANTES REPRESENTADOS EN LA FIGURA # 11, La
RAYA ATOMIZA DEL CALCIO A 427, 7 & v La OEL £5TRONCIO A 460.7 M MUES~
TRAN UNA MARCADA DUSMIHNLIION DE INTENSIDAD PaRa PRESIONES MAS ELEVADAS
OE AIRE, EN TANT: ZUE LOS D#AS ELEMENTIS PROSENTAN UN AUMENTO QUE LLEGA
A SER CONSTANTE (wunwtz mTaL ). INDUDABLEMENTE, ESTA DIFERENCIA SE DEBE,
EN PARTE, A L& ALTZ £neER3(A DE 0OI50CIACION CE LAS MOLECLLAS DE CAQ ¥ =
SRY, A SABEH, Sui fLLCiHGM=vOLIIUS Y 445 ELECTHON=VOLTIOS RESPECTIVAMEN
TEs  PARA fLakas mis Fr{AS, EN LAS ZUE LA ENERGIA ES CONSIDERABLEMENTE
INFERIOR A 4,3 ELLCTRON VOLTIOS, LAS MOLECULAS NC TIENDEN A LA DISOCIA~
CIGN, CON La CONSIGUIENTE DEBILITACION DE LAS LiNEAS ATOMICAS NEUTRAS.

AL Mismo TISMPD, L3 tMISIGN DE LOS SISTEMAS DT 3ANDAS DE CaD DISMINUYE,
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UN CAMBIO EN LAS PRESIONES DEL OXiGENO Y DEL COMBUSTIBLE ALTERA ==
TAMBIEN LA ESTRUCTURA DE LA FLAMA ACORTANDO LA ALTURA DEL CONO INTERIOR
Y AUMENTANDO LA CONCENTRACIGN DEL OX{GENO. CONSECUENTEMENTE, HAY QUE ~
CONSIDERAR LA ALTURA JUE ALCANZA LA FLAMA. LA FIGURA # 12 MUESTRA LAS
INTENSIDADES DE EMISION DE VARIOS ELEMENTOS EN FUNCIGN DE LA DISTANCIA
DESDE LA PUNTA OEL COND INTERMEDIO PARA LA FLAMA DE AIRE ACETILENO. UNA
VEZ MAS LAS RAYAS DEL CALCIO Y DEL ESTRONCID OIF LZREN OE LA PAUTA MEDIA
Y SON MA'S INTENSAS PRECISALMENTE ENCIMA DEL VE'RTICE DEL COND INTERMEDIO,
MIENTRAS QUE LA EMISISN MAXIMA PARA LOS ALCALINOS OCURRE A UNOS 10 MM -
MXS ARRIBA Y PERSISTE & UNA INTENSIDAD RELATIVAMENTE ALTA A MAYORIS Al=
TURAS, NINGUNO DE LOS ACTUALES FOTOMETROS DE FLAMA DISRNE OF MEDIOS PA
RA LOCALIZAR LA EMISION EN LA FLAMA, UNA VEZ HECHA LA ALINEACISN GPTICA
INICIAL DEL JUEMADOR, ES FACIL CONSTRUIR MONTAJES AJUSTABLLS PARA EL =,
quemador,

JISOLVENTES ORGANICOS.~ LA PREPARACION DE MUCSTRAS PARA EL ANAL f-=
SIS POR FLAMUMETRIA Y LA SEPARACION DE LOS ELEMENTOS QUE INTERFIEREN, =
SUELE LLEVAR MUCHO TIEMPO., POR LUEIMPLO, LDS ACLCITES LUBRICANTES Y LA =
MAYORIA CE LOS PRODUCTOS DEL PETROLEC TIENEN QUL SER REDUCIQOS A CEN({~-

ZAS PRIMERO Y DISULVER DESPUES ESTAS CENIZAS S| SE VAN A EMPLEAR SCLU==
CIONES ACUOSAS, [iL TIEMPO NECESARIO PARA LA PREFARACION DE LA MUESTRA
PUEDE ACORTARSE DISOLVIENDD DIRECTAMENTE LA MUESTRA EN UN DISOLWENTE ORf

GANICO, PARA GUEDAR EN 015P0SICIEN DE SCR AsPIkaDA, EN OTROS CASO: SE
PUEDEN ELIMINAZR LAS INTERFERENCIAS EXTRAYENDO LA MUESTRA CON UN DISOL=-=
VENTE ORGANICO PARA EL IMINAR SELECTIVAMENTE UNO O MAS ELEMENTOS.
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La MAYORIA DE LOS D!SOLVENTES ORGANICOS EJERCEN UNA MARCADA INFLU-~
ENCIA EN LA CARACTERISTICA EMISION DE LOS METALES. SE LOGRA UNA MAYOR
SENSIBILIDAD £ INTENSIDAD OE LA EMiSION POR ATOMIZACION DE CASI TODO TL
PO DE DISOLVENTELS ORGANICOS, LUE CON LA ASPIRACION DE SOLUCIONES ACUD--
SAS. Asi POR EJEMPLO, SE HA OBSERVADO UN AUMENTO CONTINUO EN LA INTEN=
S1320 DEL $!STEMA DE BANDAS DEL BORO A MED!IDA QUE CRECE LA CONCENTRAw--

CION DEL MLTANO,, COMO SE VE CLARAMENTE EN LA TABLA # 6

‘] 13
LA MOLECULA ORGANIZA S GUEMA Y CONTRIBUYE CON SU PROPIO CALOR DE
REACCION AL SUMINISTRARLO POR LOS GASES DE LA COMBUSTION.

Py

AUN CUANDO ESTO NO ELEVARA APRECIABLEMENTE La TEMPERATURA OE LA

FLAMA A4 CAUSA DE LOS FQUIL (45195 OC DISOCIACIGN, SUCEDE AUN MAS, CUANDO

LA FLAMA ES ENFRIADA AL SUSTRAERLE CALOR
v DISOCIACION DE LAS MOLECULAS DE AGUA,

SE ASPIRAN SOLUCIONES ACUOSASL,
PARG EFECTUAR LA VOLATILIZAGC! o

TABLA # 6
EMISION RELATIVA DLL 2RO CON SOLUCIONES DE MCTANOL - AGUA.

METAHOL PRESENTE EN 0 20
ML/ﬁWO ML DE SOLUCION TOTAL
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LoS DISOLVENTES OF34NICOS TAMB1EN INFLUYEN SOBRE LA VELOCIDAD DE =
ASPIRACION Y EL RENDIMIENTO DE OIMINUTAS GOTAS (CANTIDAD DE NEBLINA) ==
-UE RCALMENTE LLEGAN A LA FLAWA CON LOS ASPIRADORES DF CAMARA DE CONDEN
SACICN, CUANTO MAS PECUESG ES EL TAMARO OE LA PARTICULO, MAS RAPIDA €5
LA VOLATIZAC!éN CCK LCS QLX‘E’ZEE’]OI‘E"—ASPI‘?ADORES. E.L AUMENTO DE LA INTE[!
51940 EMISIVA PUCOE SER MUY SRANDE. LA EMISISN DEL CROMO SE {NCREMENTA
57 VECES CON $SOLUCIONES DE METILISOBUTIL CETHNA, Y AUMENTOS 0E 6 4 15 VE
CES VMAYORES, SON CCRRIENTES.

PUEDEN APROVECHARSE LAS TECNICAS DE CXTRACCION ENTRE LicuiDo v Li-
CUIDO PARA EFECTUAR SEPARACIONES ANALITICAS Y ASPIRAR ENTONCES DI3ECTA-
MENTE LA FASE ORGALICA DENTRO DE LA FLAMA PARA SACAR VENTAUS DE LAS EML
SIONES DE LA FLAMA AUMENTADAS, ALGUNOS EXTRACTORES [ PECIFICOS $ON org
LES PARA AISLAR UN METAL DE OTRGS ELIMENTOS CONTENIDOS EN LA MUESTRA, =
ENTRE 105 CUALES PUEDE MABER INTERFERENCIAS, ADEMAS, ES POSIBLE CONCEN
TRAR UNA PEQUERNA CANTIDAD DE UN METAL, LLO CUE UNIDO A LA INTENSIJAD AU~
MENTADA DE LA EMISION HACE FACTIBLE LA DETERMINACIGN DE METALES CON ES=~
PECTROS DE FLAMA RELATIVAMENTE DEBILES, EL HIERRO, POR EJEMPLO, PUEDE
SER EXTRA[DC CON ACETILCETONA DE TOOA CLASE DE ALEACIONES WO FERROSAS Y
OFE VARIO: MINEFALES. INTERFERENCIAS GRAVES PRODUCICAS POR GRANDES CAN=
TIDADES DE ELEMENTUS MATRICES O DE REACTIVCS ANADICOS DURANTE LA PREPA=
RACION DE LA MUESTRA, TAMBIEN SON ELIMINADOS., ELIGIENDD UN EATHAGTOR =
GENERAL PUEDEN ELININARSE OE UNA VEZ VARIOS OE LOS CONSTITUYENTES SECUL,
DARI1OS DE UNA MUESTRA Y SER ALALIZADOS UNO TRAS JTRO EN EL 'I15MD EXTHAL
Te. D€ £57a mancra, ELCOBRE, NIWLEL Y WMANGANESU AN SIDC EXTHA(OCS OF
ALEACICNES A B2SE OE ALUMINIO CON SOLUCH SN CLOROFORMICA OF DIETSLOITIC=
CARBUNLZTYD v CETLRMINADDS SUCESIVAMENTE CXPLORAND® LA PRUFPGRCION ADECUA=~
ShODEL ESPECTRO UL FLAMA.

INTERFERENCIAS, = FL TERMING INTERTERENCIA ABARCA LOS VARIOS £FLCm-

IS TUE SCBRE La Evlsidr 0E La FLAMA DE LA SUSTANCIA (UE SE EI2TudDla,
.

EUEFCEN CTRAS 0ISUELTAS. £S5 #051uLE WALLAR UNA EXPLICACIGN PARA ALGU=-
MUS OB ELLCS, PEROGTROS SEiw.i it AGN 0SCULROS. LA HISTORIA Y COMPOS I~
CION FROZABLE CL CADA MUE.TH4 <-aL:ZA0A COM LAS TECHICAS D€ LA FOTOME =~
TRIA DE FLAMA BEBEN SER GRUTT. Uf UN ESTUDIC 1 IDADGSO.
. . : f ; STROS
SACMISION D8 1onES WMETE (1G5 £S5 AFECTADA FOR LA fARCSENCIA DL GTRO

: E ATy 5 P
ELEMENTOS.  EL €PROR PRODUCIDO “uiDE SZR POSITIVO O NESATIVO Y 5U CUA

’ , , - 3 N -
TIa DEPENDE DE LA CONCENTHRACIGHN € IDENTICAD DE LOS ELEMENTOS QUE
TERVIENEN,
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TAL SOMBRADA ENTRE LAS CURVAS A Y 3 POR DERAJO OF D, TIENE LA MIsMA sI1g
NIFICACION PARA EL DOSLETE ROJO OEL POTASIO A 767 v 769 M, Para eL 0L~
TIMO PAR OE RAYAS, QUE INCLUYE LAS LINEAS DE RESONANCIA, LA COINCI|OEN==
CIA APARECE A TEMPERATURAS Y CONCENTRACIONES MAS BAUJAS.

3

100

H

it

[}

| ] |

< 80 P n
]

3 F

1

2

PN I I

i o X v -

= [+] 00 200 300 400 $00

Comantraciia o ppu.

F16 15, CURVA DE CALISRACION P4RA EL POTASIO A 769 M .

COLORIMETR[A.- DESDE EL PUNTO DE VISTA ANAL(TICO, LA COLORIMETRIA

"Es LA MEDIDA OE LA CANTIDAD OE UNA SUBSTANCIA POR COMPARACION DEL 1S~

TEMA COLORIJD DESCONDCIDO CON UN SiSTEMA SEMLJANTE QUE TENGA CANTIDAD
CONDCIDA DE ESTA SUBSTANCIA,

EsTa comparacidn SE PUEDE LLEVAR A CABO CON DIFERENTES uEToDOS EN-

TRE LOS CUALES ESTAN:

Tv~ Serizs Tiro
2= MET10D0 2E DiLucidw
3= WET000 DE EALANCED

4

40~ METLOD DE JUPLICAC BN,

LN LA COUGRIMETRIA SE UTILIZA LA LEY DE LAMBERT v BEER, PERO SABE=
TUE SHICENTA 2ESV ACITNES DEBIDAS A FENOMENOS SECUNDARIOS COMO  SON
S15uiinTeEs:

Tom PO enrz. rivac: dn

2o~ PLR FlAnaliln b SOMUIOLS

Se=~ POR DISLCIALIGN

- PR roRMatIEN 5E COMPLEJOS

. . 3-N
1,- FEJ’ + 3 SONT ey P E [(S‘JN)N]

} 3Kt 4HNO
+ SKEO‘S + 3H20 > 2HMNO, K 03 - 3.
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TAL SOMBRADA ENTRE LAS CURVAS A Y B POR DEBAJO DE D, TIENE LA MISMA st
NIFICACION PARA EL DOBLETE ROJO DEL POTASIO A 767 v 769 M, Para €L (L=
TIMD PAR DE RAYAS, QUE INCLUYE LAS LINEAS DE RESONANCIA, LA COINC!DEN==
CIA APARECE A TEMPERATURAS Y CONCENTRACIONES MAS BAUAS.

o
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~
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T

L i J h

100 200 300 400 300
Concastriziin w338,

o

Sodewiidad Gn Ja smirids an midades arbitacles
o
o
-

o

F16 15, CURYA DE CALIBRACION PARA EL POTASIOD A 769 M .

COLGRIMETRIA.— DESDE EL PUNTO DE VISTA ANAL[TICO, LA COLORIUETRIA
"ES LA MEDIDA DE LA CANTIDAD DE UNA SUBSTANCIA POR COMPARACION DEL S§IS=
TEMA COLORIJ0 DESCONOCIDO OON UN SISTEMA SEMEJANTE QUE TENGA CANTIDAD
CONOCIDA DE ESTA SUBSTANCIA.

ESTA >OMPARACION SE PUEDE LLEVAR A CABO CON DIFERENTES METODOS EN=
TRE LOS CUALES ESTAN:

1e=~ SeEriZs Tipo

2.~ MéTtopc DE Ditucidn

3.~ METoDo DE BaLancEo

4.~ METODO DE DupPLICACION,

, SABE=-
EN LA COLORIMETRIA SE uUTILIZA La LEY DE LAMBERT Y 8EER, PERO

MOS GUE PRESENTA DESVIACIONES DESIDAS A FENOMENOS SECUNDARIOS COMO  SON
LOS SIGUIZNTES:! '

VTe= P0R PRECIPITACION ,

2.« PoR ForMaC1G0 e COLUIGES

3.~ PoR DISOCIACION

4.~ PoR ForMacidN e COMPLEJOS 3om

-
1.~ FE3*  + N SONT —— e/ (SCN),, ;7

K10, + 4HNO
2e= 2 MN (N03)2 + 5KID, o+ 3H20 ey 2HMNO, 5K 104 3
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S4m CAZ‘ ¥ H2 Vr:nz' ———p CA V:a?‘" + 2xt

4. Ma2t 4 H, VER®™ e Mo  VERS™ 4 21

DURANTE LA TITULACION DE UNA SOLUCION QUE CONTENGA TANTO cal* cCoMD
Mgt EL YERSENATO, H2VCR2‘, REACCIONA AS:

o= PRIMERO CON CA®® WASTA QUE LA CONCENTRACISN 0L Ca%* sea wuy -
BAUA.
Cal* H, VEr™ = Ca ver?®~ o+ 21*

2.~ Lueco con Moz‘

Me* Hy VERS™ T M VERS™ « 2H*

3e= DESPUES CON EL COMPLEJD DL COLOR ROJO DEL INDICADOR A BASE OE
Ma, Me IN, ‘

Mc In o Hy Ver™ —> Mg VErRZ™ + HINST + H*

ROVO AZUL

"TITULACIONES COMPLEJOME TRICAS"

LA TITULACION COMPLEJOMETRICA ES EN LA CUAL UN COMPLEJO SOLUBLE, -
RO DISOCIADO ESTEQUIGMETRICO SE FORMA EN EL PUNTO DE EQUIVALENCIA, EN
GENERAL LOS ERRORES DE LA COPRECIPITACION ASOCIADA CON LAS T!TULACIO==~
NES POR PRECIPITACION NO EXISTEN. ADEMAS MUCHOS METALES PUEDEN DETERML
NARSE CON UN SOLO TITULANTEZ, LA SELECTIVIDAD DE LA CUAL PUEDE LLEVARSE
A CABO CONTROLANDC EL PH DE LA SOLUCION.

"TITULACIONES COMPLEJANTES UNIDENTADOS"

UN EJEMPLO BIEN CONOCIDO £S LA TITULACION DEL CLORURO CON HG(N0)2

2 Cl“ " Hg ————rr e HGC'
< 2
MUESTRA ESTANDAR NO DI1SOCiADO

LOS INDICADORES ADECUADL > 50N EL NITROPRUSIATO DE SOD10 NAFE =w=-

NA TITULA
(CN)sNO Y LA DIFENIL CARBOZONA, O BIEN PUEDE LLEVARSE A CABO U
CION POTENCIOMETRICA.

- . NDO =
OTRO EuEMPLO CcoNOCIDO £s La TITULAGIGN DEL CN™ con AGNOg, USA
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COMO INDICADOR K| EN SOLUCION AMONIACAL.
"COWPARACION DE TIHTULANTES MULTIDENTADOS CON UNIDENTADOS"

. EN EL CASO DE UN ACOMPLEJAMIENTO MULTIDENTADO NO SOLAMENTE EL N(==
MERO DE  ETAPAS OISMINUYE SINO QUE EN ESTABILIJAD ES ENTRE ESTOS PASOS =
SON MAYORES QUE LOS ACOMPLEJANTES UNIDENTADOS.

CUANDOD LA MOLECULA ACOMPLEJADA POSEE SUFICIENTES L1 3ANDOS PARA SA=
TURAR LA ESFERA DE COORDINACION DEL METAL SOLG SE FORMARA UN COMPLEJO =
Y LA CURVA DE TITULACION TENDRA UNA SOLA [NFLEXION,

"TITULACIONES CON EDTA"

L4 ESTRUCTURA Y PRO71ZDADES DEL EDTA .~ UNC DE LOS MAS VERSATILES =
TITULANTES POR COMPLEJAMIENTO SON LAS DEL ACIDO @TILEN=DIAMINO=-TETRACE=
Tico (EDTA o H4Y) EL CUAL TIENE VENTAJUAS EN ESPECIAL,

1.~ FORMA COMPLEJOS ESTEQUIOMETRICOS MUY ESTABLES, SOLUBLES CON RE
LACION 151, CON RESPECTO A LOS IONES METALICOS.

2e= COMO LAS CONSTANTES DE ESTAB!LIDAD DE LOS COMPLEJOS METALICOS
VAR{AN MUCHO ES POSIBLE SELECCIONAR LAS CONDICIONES EN QUE SE LLEVE A =
CABO UNA TITULAGCION DEFINIDA.

3.« LA SAL DISO0DICA DEL EDTA ES UN ESTANDAR PRIMARIO ACEPTABLE.
4,- Como LOS COMPLEJOS MET){LICOS SON SOLUBLES LOS ERRORES POR CO==
PRECIPITACION NO EXISTEN.

S.= EL PUNTO DE EQUIVALENCIA PUEDE SER DETERMINADO POR VARIOS CAM
NOS EL EDOTA €5 UN COMPLEJO SEXIDENTADO.

(o]
//

0\ :
—
”C/ ——-——-——-CH1 CH2 N7 j

4 FORMA VO 10MIZROR TV
\ ch™¢ 20
A _— / \
CH
A\ — cHa —2, O

oé v CHa —— \ JOH
H —_—

\C e ,,{ o8 ZWTTER. iz C\\
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2= 2=

3. CAZ’ + H2 VER a————> CA  VER + 2HY

4= M2t 4 Hy VER®T —— Mo Vver?™ + 2H

+
DURANTE LA TITULACION DE UNA SOLUCION QUE CONTENGA TANTO CAZ‘ como
Mcz* EL VERSENATO, H7Vcsz', REACCIONA AS(:

1.= PRIMERO CON CAZ‘ HASTA QUE LA CONCENTRACION DEL CAZ* SEA MUY =
BAJA,
- - +
calt Hy VERST === cCa VEr%~ + 2H

2.= LUEGO CON Mcz*

Ma2* o H, vere™ a— M verS™ + 2H*

3.- Después CON EL COMPLEJO DE COLOR ROJO DEL INDICADOR A BASE DE
Mg, Mc IN.

= H*

Me IN + H2 Vere™ Mg VERZ- + HIw
ROJO AZUL

"TITULACIONES COMPLEJOMETRICAS"

LA TITULACION COMPLEJOMETRICA £ES EN LA CUAL UN COMPLEJO SOLUBLE, =~
NO O150CIA0C ESTEQUIOMETRICO SE FORMA EN EL PUNTO DE EQUIVALENCIA, EN
- GENERAL LOS ERRORES DE LA COPRECIPITACISON ASOCIADA CON LAS TiTULACIO==-
NES POR PRECIPITACION NO EXISTEN, ADEMAS MUCHOS METALES PUEDEN DETERML
NARSE CON UN sOLO TITULANTE, LA SELECTIVIDAD DE LA CUAL PUEDE LLEVARSE
A CABO CONTROLANDO €L PH 0Ff LA SOLUCION,

"TITULACIONLS COMPLEJANTES UNIDENTADOS"

’ y -
UN EJEMPLO BIEN CONGCIZn £5 LA TITULACION DEL CLORURD CON HG(AO)z

2 ¢~ + Ha D HeCl
e .
MUESTRA ESTANIAR NO DIs0CiADO
o | £ e
LOS INDICADOKES ADECUAD. ~ON EL NITROPRU3IATO DE 50010 hAer

. - NA TITULA
(CN)SNO Y LA DIFChiL CARRBOZCNA, O BIEN PUEDE LLEVARSE A CABO U a

CION POTENCIOMETRICA.

- ; ANDO =
OTRO EUEMPLO comOCIDO £5 La T(TULACIEN DEL CN™ con AgNQq. US
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RRDIO MOLRR DeE EDTA A METAH

A MEDIDA QUE LA ACIDEZ DECRESE SE FAVORECE LA FORMACION DE COMPLE-
YOS Y LA INFLEXION EN EL PUNTO DE EQUIVALEN&IA £5 MUCHO MAYOR INVERSA~=

MENTE S1 sE ELEVA LA ACIDEZ LA COMPLEJACION ES MENDS CUANTITATIVA Y PUE
DE LLEGAR A sER NUL A, |

OE La F1GURA PODEMDS VLR .UE EL NI PUEDE TITULARSE A UN PH 4 SIN =

QUE INTERFICRA EL CALCIO Y EL WMAGNESIO,

"DETECCION DEL PUNTO DE EQUIVALENCIA"

EL AUMENTO BRUSCO EN EL PM EN EL CUAL EL PUNTO DE EQUIVALENCIA PUL
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DE SER DETECTADO EN VARIAS FORMAS.

te= MEDIANTE TITULACIONES POTENCIOMéTRICAS CON ELECTRODOS QE = = =
He=Ha=Y".

2.~ MEDIANTE INDICADORES METALICOS LOS CUALES SON COLORANTES OR
NICOS CON PROPIEDADES ACIDO BASE SUE SUFREN UN CAMBIO DE COLOR AL SE
LIBERADOS LOS FROTONES OEL EDTA POR EJEMPLO EL NEGRO OE ERIO CROMO.

A=
R

3u~ TITULACIONES FOTOMETRICAS .~ ESTE TIPO DE TITULACIONES ES POS)
EMPLO

BLE CON METALES QUE FORMEN COMPLEJOS COLORIDOS CON EL EDTA POR EU
CU:NI , ¥ Fe,

LA TABLA MOS INDICA LOS ELEMLNTOS QUE PUEDEN OETERMINARSE con EDTA

AUNCUE MUCHOS CLOMENTOS PUEDEN TITULARSE OIRECTAMENTE ALGUNOS OTROS PUE
gL FOSFORO, EN LOS FO3

DEN SER DETLRMINADOS INDIRECTAMENTE POR EJEMPLO! X
10 PRECIPITAN

FATOS FUEDE DCTERMINARSE MEDIANTL LA TITULACICN DEL MAGNES
L00LC COMO FUST ATU=AMONICC=MAGNE S 1ANO,

£ YA GUE su REACCION CON =
RGO, SE PUEDE AGREGAR A LA
£L CUAL SE UNI-
n{T1DO,

EL CaLcio NO PUCDE TITULARSE DIHECTAMENT
EL IMDICADOR £S5 RELATIVAMENTE 0F0IL; SIN EMBA
SOLUCION UNA CANTIUAD CONUGIDA OF SULUCION DE MAGNESIC,
RA AL IADICAGOR ¥ ACTUARA PARA TENER UN PUNTO DE VIRE
AN
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AL INICIaR £5TE CC OE INVESTIGACION SE PREPARARCN VARIAS SERIES
~

P
OE SOLUCIINES Pama AHACER UN ESTULDIC DE LAS INTERFLRENCIAS DE CALCIO, Dt

LOS ELEVENTLS QUE USULALMENTE ESTAN PRESENTES EN LAS CALIZAS,

Se tRatl oe ENCONTHAR UK METODG EXACTO CCOK EL Cual EL CALCIC KO —--
TUVIESE INTERFERENLIAS CUN LGS ELEMEINTOS ANTERICRMENTE MENCICNADOS Y ES
G .

!

LAMOFO10METRO,

R4 L2 CaLiiRACIONL SEL APARPATO SE PREPARS UNA SGLUCION DE CalCy
PARA LT CuaL SE FLLARCN 0CS GRAMOS OFE REACTIVG Y SE LE aGREZARCH 10 ML

0L HUIL, v < AFCRO A 2 LT PaRA TENER UNa CONCEWTRACION OE 1200 p.P.w,

LAS MUESTAAS SE CALIZAS Y OF ESTA FGPMA NG HUBIERA NINGUN CAMBIO,
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AL INICIAR ESTE PICO DE INVESTIGACION SE PREPARARON VARIAS SERIES
OE SOLUCIONES PARA HACER UN ESTULDIC DE LAS INTERFERENCIAS DE CALCIO, DE
LOS ELEMEKTCS QUE USUALMENTE ESTAN PRESENTES EN LAS CALIZAS.

SE TRATO DE ENCONTRAR UN METODC EXACTO CON EL CUAL EL CALCIO NO ==
TUVIESE INTERFERENC!AS CON LOS ELEMENTOS ANTERIORMENTE MENCIONADOS Y ES
TO SE LUGHO BOR MEDIC DEL FLAMOFOIOMETRO, -

PARA La CALISRACION DEL APARATO S£ PREPARO UMA SOLUCION DE CACO3
PARA LO CUAL SE PL.ARCN DOS5 GFAMOS DE REACTIVO Y SE LE ASREGARON 10 ML
o€ HCIG4 Y SE AFORO A 2 LT PARA TENER UNA CONCENTRACION OE 1000 P.P.M,

DE LACO3.

PARA LA CALIBRACION ENTERIGK SE LL AGREGO UNA CANTIDAD DE HCIO,

PARA TENER LA MISMA ACIDEZ +UE EN EL ANALISIS QUE SE REALIZO EN

LAS MUESTRAS DE CALIZAS Y DE ESTA FORMA NO HUB!ERA NINGUN CAMBIO.
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SE PESG DE NAC! 132.2 Mg,
CALcuLOS: P M NA20 - 62
P M 2NaCl= 137
62 GOl

137 X
X = 132,2 M6 0E Na

Las LECTURAS OBTENIDAS EN EL FLAMOFOMETRO SON COMO SIGUE:

SOLUCION CONCENTRADA DE CaCCy 1000 p.P.mM,
SOLUCION CONCENTRADA DE Na 50

NuMERO PaPoM, ML ML LECTURAS
CAC03 CACO3 NA20

1 0 0 0 0
2 20 2 1.5 10
3 20 2 3.0 10
4 20 2 6,0 LR
5 100 10 145 5
6 100 10 3.0 5
7 100 10 6.0 52
8 200 29 1.5 100
9 220 20 3,0 190
10 20U 20 5,0 100
H 00 | e 0 100

LA SIGUIENTE soLucION LUt St “REPARG FUE La DE K;0 ¥ LA CANTIDAD -
QUE SE PESG DE £STE FUE 111,49 MG,
CALcuLos
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LA SIGUIENTE SOLUCIGN QUE SE PREPARG FUE La OFE FeEx03 v s pesd Lo
CANTIDAD DE 2867 Mg, '

CALcuLos, -

Fey05 60
2Fe(NH, ) 5(S0,) 2°6H,0 X
P M

2 Fe(hHy) 5(SC,)  ,.6H,0 = 782

v . 158 60 '
782 ——— X

¢ ' . Xe 2867 we,

Las LECTURAS REALIZADAS EN [ X0 FLAMOFOYéHETRO FUERON LAS SIGUIENTES:

SOLUCION CONCENTRADA OF CA003 1000 pP.P. M,
SOLUCI1GN CONCENTRADA DE F£203

Muero | p.zim, of | wi oe soLu ML SE_50LU- LECTURAS
CACO, Cf?”#£0hc CroN FEsU,
2 Sl

! 0 y c v

< <3 . 1.5 10
*—ﬁ——.—‘ +

j A‘fw ! < Zaid 12
T ——— ¢ _
L4 r, 10
-L-‘—\——ahw_____ — et a =

I (4]

> 1ol : L U
———— b -

G 1L 1 K, 2]
\_ﬁ__‘__.‘____.____ -

7 135 : 15 ) >0

s doJ P 1.5 99
\—h“‘

9 250 23 S 9?
\.—’——qm

10 250 20 5.0 130
———) s -

i 203 ) O 120
h*—---‘_—_‘——-—— .....
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LA SIGUIENTE SCLUCION QUE SE PAREPARO FUE LA DE AL203 Y SE PESD
CANT IDAD DE 764 Mma.

CALcuLOS:

ALZ05 60

2 AL2(504)3.18H20 - X
'.- X - 764 MG

P MAL 0. * 108

2¥3
P M AL2(334)3.15H2‘3 - 1344

108 €0
1344 X ‘

X = 764 MG

LAS LECTURAS EN EL FLAMOFOTOMETRO FUCRON LAS SIGUIENTES:
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ConceENTRADA DE Ca CO3 1030 r,P.u,

CSOLCENTRADA DE A 1203

W - -~ o~ b4
NumERD 2,2, 2E ML DE SOLUCION | ML DE LECTURAS
TR A~ ar A -
A LU CONC T Lau ~L50
V3 ERE A
‘ K
]
2 P 2 1.5 10
2 23 2 3.0 9
4 23 : £,0 g
3 120 P2 S 39
i
: : - i o - p
B . . : 1o i S d 50
: ] - z
7 i Tl ; 1 [ 50
I - : < 08
> ! Z-s P i ie ; 1UJ
L ‘ i i
E i el 25 D 195
- . i JRN
I ¢ Ll oo L0 ; 125
o ) ; - g PLU
B . A
] v T
. c- P obT A MA LELTLEA Ty
o - - S 5 e RN T P SRR =
- AL ¥ T v P T Y ¢ > 3—’\5 ns 58
T P “ § L& AGAL 197 -
cre, I3 P n Lt e sl TN TERALA UE A I-J.} 58 LL =0 5
Sednonz onas - b s ere o motioaE < v RF M120 L& LETTUPA EN T
- - - - - - - RN - - R
ferisuieoriuea,
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No ».;Eu. u;co: ML OE | ML DE| ML DE} ML DE | ML DE | AFORAR LECTURAS
CAC03 ?LN Ms;CO3 | NaS0 | K50 Fc203 ALS04

Cone

CA003
1 0 0 0 0 0 0 0 120 9]
2 20 P 22 1.5 1.5 1.5 1.5 130 2
3 20 2 15 3.0 3.0 3.0 3.0 130 9
4 22 2 10 6,0 6.0 6,2 6.0 100 9
5 100 10 10 1.5 | 1.5 1.5 1.5 100 49
6 100 10 7.5 3.0 3,0 3.0 3,0 100 50
7 100 10 5,0 €,0 6,0 6,0 6,0 100 50
8 200 20 2.0 1.5 1.5 1.5 1.5 100 100
9 200 20 1.5 3.0 3.0 3,0 3.0 102 {NY]
10 200 20 1,0 €.0 6.0 6.0 6.0 120 100
1 202 20 0 0 0 0 0 102 120

WEROCLDIMIENT O PARA EL ANALISIS COMFLEIO JE CALIZAS Y DCLONITAS!
SE PESAN 2 GRAMCS DE MUESTRA PASANDOLA A UN VASO DE 25J ML. SE ==
ADICIONAN 10 ML 0f HCl v 5 mt DE HNC3 CONCENTRADOS{ SE CUBRL EL VASD ¥
SL PONE A HERVIR SUAVEMENTE POR 15 MINUTOS, AL CABO OL LOS CUALES SE LE

AGRCGAN 10 mL ope H#0IG, AL €D 5. SE ULESTAPA [L VASO LAVANDO CUIDADOSA-~
LA SOLULION HASTA -

MENTE EL VILKIC DE RELOJ CON LA PISETA, SE EVAPORA
QUE EMPIEZA A DESPALARDLR HUMOS DO HG1O4.

SE DEJA DESPRENDEF 2 O 2 MINUTOS LOS HUMOS Y SE TAPA L VASO BAJAN

“ARA TENER UNA EBULLICIéN SUAVE POR S5 MIKNUTOS,
100 ML DE AGUA VOLVIENDO. A LLEVAR A EBY

0O LIBERAMENTE EL CALOK
S DEJA ENFRiAR Y SC DitLYE CON
LLICION PARA DISOLVER LAS SALES S50LUBLES.

DETERMINACICN DE SILICE.= {a soLuciGn SE FILTRA A TRAVES DE UN FIL
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TRO DE 9 CM WHATMANN # 31 RECIBIENDG EL LAVADO EN UN MATRAZ AFORADO OF
230 ¢ ¢y SE BAUA CUIDADOSAMENTE TODO EL RESIDUG LAVANDOLO S VECES CON
H-SIC»4 AL 2% EN CALIENTE Y 10 VECES CON AGUA CALIENTE (LAVAR DESDE EL —-
BORDE DEL FILTRO), EL FILTRO CON EL PRECIPITADO SE PONE EN UN CRISOL =
DE PORCELANA Y SC HUMEDECE CON UNA GOTA DE AMONIACD., SE PONE EL CRISOL
EN LA MUFLA FRIA Y SE CALCIKA A 9009 C DURANTE 15 MINUTOS., SE ENFRIA Y
SE PESA; ESTE PESO SE INFORMA COMO INSOLUBLE.

DETERVINACICH JE FE.- SE PIPETEAN 5 ML DE LA SOLUCION Y SE PASAN &
UN MATRAZ AFORADOG DE 1037 ML, SE ADICICNAN 50 ML DE AGUA Y 2 GOTAS DE =
FENOLFTALEINA, SUFICIENTE NAOK U.3N HASTA QUE APAREZCA UNA COLORACION -
ROSA. SE ADICIONAR ER ESTE PUNTO 10 ML DE HNCy aL 25% {v/V) v 10 ML DE
SOLUCION 3 0f NASCN Y SE AFGRA LEYENDO LA DENSIDAD SPTICA DE ESTA SOLU
CIGN EN UN FOIOCOLORIMETRO, USANDO UN FILTRO DE 470 MMC DE TRANSMITAN--
Cla, SE CALC.LA LA CONCENTRACION MEDIANTE UNA CURVA DE CALIBRACIGN PRE
VIAMENTE PREF2KADA, CONTRGLESE EL 118P0: DESDE QUE SE ARADE EL NaSCN -
HASTA GUE SE HACE LA LECTURA NO DEBEN TRANSCURRIR MAS DE 10 MINUTOS,

DETERNVINLCICN JE T 02 .= SE TOMAN 20 ML DE LA SOLUCION Y SE PASAN
A UN VASC, SE ANADEN 5 ML DE HZOZ AL 3% Y SE AGITA, PASANDO ESTA SOLU--
CI5N A UNO DE LGS Tu2cS DEL FOTOCOLURI{METRO vt LEYENDO SU DENSI0AD GPTI-

CA A 420 mmc, CORRI{USSE ESTA LECTURA POR LA PEGUENA CANTIDAD DE COLOR
GQUE PUDIERA TENLH LA SOLLCI Ok, HACIENDO UNA LECTURA EN CONDICIONES SIML

LARES PERO AGHEGANIO AGUA DESTILADA EN VEZ OE HZDZ.

JETESM IS AT Uk of Mh,— SE PIPCTEAN &5 WML DE LA SOLULCHION Y SE PASAN

A UNG LE Do oML, BE LD ALRLGAN £ ML DE HZSO4 CUHCENTRADDG SE AGRLGAN ==
@0 ML € oanla DE9TiosDA ) omu DE HGPU, AL 0D Y OCE CLEVA LA TEMHERATURA ~
HASTA fouioinioh 7 V0 wyan ws Fakk TEHER TODAS LAS SALES SOLUBLES BN
BOLUL Ane S ENE A LiASTRAVSINTIL ¥ LE AGREGA CON PRECAUCION 100 M6 DE -
“|ﬁ: Vo LvIiiNGO & CEbTAW LuasEMENTE FL O YALU A UNA TEMPLERATURA CEHCANA

" :;u__u)in' LE LA AST L TILMPL KECLLARIO pawat® DESARPOLLO CEL CO-
L3R BR500Ci0. wia Lk Fomwani o SE MRDg BN CALO DD NO UDAR COLGH SE DEJA
CUBIERTL ZLant. WinGi GTRGS - thT1A MIKUTLS A E5A TEMPEKATURAL SE RETL
RA DL LA FARRILLA, St UEUA Lhe Ak PLEFLCTAMERTL ¥ SE LLEVA A UN MATRAZ
AFOREDE SE 25 wL (O OE WoLuwik waYOR §i EL COI Ok E5 MUY INTENSO), ¥ SE
LEE SU SENSIDAD OPFTICA EN EL ruTUGCLOURIMETRO USANDO UNA TRAKSMITANCIA =
CERCANA £ 540 M M C. Fata DETCFViHAR LA COMCENTRACIGH SE USA UKA CURVA

DE CALIBRAC i SK PRESARAUA CON anfibiLEIDAD.



ToMAN 130 ML DE LA SOLULCIIN Y SE PASAN A

ASREZAN 2 60Tas £ NH,CI CALENTANDOSE A 70=-30°C
CUIDADO AMGHIACO R:STA EL VIRE OELL ROJOQ

CEJA HERVIR DURANTE 3 MINUTCS PaRA QuUE --
E FIiLTRA {NMEDIATAMENTE SOBRE E£L PAPEL FlL-~

M DL TIAMETRS MRATMANN 7 31, REZIBIENDOST €L FILTRADO EN UN -
£

TRS 2E =
JAS0 0f 430 wL sE Lava 5 VECES CON AGUA CALIENTE TUT CONTENGA NH,CI AL
2; Y UNA 50TA SE AMvNIAC EL PRECIPITADC Y SL FILTRC SON RESRESALDS =

AL VASC CRIGINAL v OISUELTOS EN 10 ML DE HC!I{!i1), AIRVIENDD EL TIEMPO

NECESAFIC PaRA CONVIRTIR EN PULPA EL PAPEL FILTRC. SE anaden 50 ML 0E
AGUA ¥ SE REFITE LA PREC|PITACICN CON AMCNIACO HASTA EL VIRE DEL ROUO -
DE METILE EN CALIENTE., SE FILTRA POR UN NUEVO PAPEL FILTRC HHATMANN ==
# 31 DE 3 oM 0F DIAMETRC, BSAJANCO CUIDADOSAMENTE TO0O EL FRECIFPITADO -
ZON SENDAAME ¥ LAVANSD TCDQ EL PAECIPITADO S VECES COM L4 MISMA SO0LU=--
21N TEL LAVADG ANTERI(CAR! RECIBIENDD LAS SULUCIGNES Y LAVADDS EN SL MIS
MG vAZO LLE LS ANTER.CRES.  Su FILTAC Y L SRESIPITADY SIN PUESTOS EX

TN MLFLA CRLECTRICA A 302C C

STSAN. L PRECIPITADY ESTA

BA FLliwADC F3n ceufs DE DESUONTAR LOS VALD-

g3, SE TENDRA —-

RES CRTONIOUS ANTLR ormin?
POR DITERENT A EL VALCR Sowmsi5PCNDTENTE AL ALLMINIS,

. . N - 3
JUTERMITAL LA DE A=A LS FILTRADOS OBTENIIOS Eh LA SEP ARACIoN DL

ALUMINIC ¥ JUE DESERAM TON: X o VoLUMLN DE SO0 A 300 ML SE LTS AGRESAN
. ~ - L s S O3RA -

2 ML OF MUl v SE CALIENTANM A - LLICIUN, SE LIS ASRECAN & SRAMOS DE

OxaLale CE AMQNIG 3 ODE ACIDG oL dCO Y SL AGITA RASTA QUE ESTEN DISUEL-

| ACL 5° RE DE TILO
TOS LOS CRISTALES, SE LES AUR: 1A AMONIACO HAS™A VIRE DEL ROJO DE ME IL_
‘N HDRVIR, DURANTE MEDIA #CRA, AL CA80 DE

v

A
Y SE LE DEUA EN SUAVE CALOR ) o
£5€ TIEMPO SE FILIRA LA SCLUCI. A #OR UN PAPEL FILTRO WHATMANN # 31 0g Y
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CM DE DIAMETRO, EXAMINANUO CUIDADOSAMENTE LAS PR IMERAS PORCIONES QUE PA
SAN, Y REFILTRANDOLAS EN CASO DE QUE PASEN TURBIAS, SE LAVA POR DECAN-
TACICN 5 VECES CON AGUA QUE CONTENGA OXALATO DE AMONIO AL 2 %. COMO ==
PUEOE HABER ALGC DE COPRECIPITACION DEL OXALATO DE MAGBESIO, ES PRECISO
HACER UNA REPRECI>ITACION., PARA ESTO SE DJISUELVE EL REPRECIPITADO EN =
CL FILTRO Y RECIBIENDO EN EL VASO EN QUE SE HIZ0 LA PRIMERA PRECIPITA~=
c!6N.  CUANDD TODO EL PRECI®ITADO HA SIO0 BISUELTO, SE AGREGAN 50 ML O€
AGUA Y 0.5 GRAMOS DE OXALATO VE AMONID, UNAS GOTAS DE ROJO DE METILO Y
SE€ REPRECI2ITA CON AMONIACO AL VIRE., SE DEJA EN CALIENTE POR ESPACIO =
DE 15 MINUTOS Y SE VUELVE A PASAR POR EL FILTRO ORIGINAL TENIZINDO CUIDA
DO DE ALCALIZARLO PRIMERO CON UNAS GOTAS DE SOLUCION DE AMONIACO, BAJE=-
SE ESTA VEZ TODO EL FRECIPITADO CUIDADOSAMENTE USANDO GENDARME Y LAVESE
5 VECES DESDE LA ORILLA DEL FILTRO USANDO COMO LiQUIDO DE LAVADO AGUA =~ .
MUY CALIENTE. EL PRECIPITADO DE OXALATO DE CALCIC SE PUEDE TITULAR =-=
PERMANGANIMETRICAMENTE EN LA FCRMA SISUIENTE: PONGASE EN UN VASO DE 250
ML 100 ML pE H,50, AL 10% v CALIENTESE A 80-100° C; SOBRE ESTA SOLUCION
SE DESPLICGA EL FILTRO QUE CONTIENE EL PRECIPITADO Y CON-EL CHORRO DE =~
LA PISETA SE BAJA CAS! EN SU TOTALIDAD., SE TITULA ESTA SOLUCION HASTA
TOND ROSA PTRMANENTLC, OESPUES SE INTRODUGCE EN LA SOLUCION EL PAPEL FlL-
TRO QUE PUEDE CONTENER TODAVIiA ALGO DE PRECIPITADO DE OXALATO DE CALCIO,
Y SE TERMINA LA TITULACION NUEVAMENTE HASTA TONO ROSA., TOMESE ESTE (L~

TIWMO DATO COMO LECTURA FINAL.

OEToRVEPAS TGN JE MG, = SE REUNEN ToODDS LOS FILTRADOS Y LAVADOS EN ~

LA SEPARACION DEL CALCIO Y SE CONCENTRAN HASTA TENER UN VOLUMEN APROXI-
MADO DE 250 wL. CAL!ENTESE CAS1 A £HULLICION Y AGREGUENSE 2 GRAMOS OE

Aci30 TaRTARICO, 100 ms ne AC1oo ascorsico v 10 ML OE AMONIACO CONCEN~-
TITOLESE CON SoLuCtEN 2,05 Y DE VERSENATO DISODICO HASTA QUE  EL

TRADO, ’
A ROSA O VERDE S1 HABIA ROJO DE METILO =

IKDICADOR CRIDCRIONMD NLSRO PASLC

EN LA SOLULION,



53

RESULTAOO TOTAL DEL FIERRC

EXTINCION LECTURAS EN LA % DE FIER
GRAFICA EN P,P,M. ' R0
1.-0.243 0,022 0.04
2.-0.329 J.,015 J.03
3,-0,28 0.014 0.30
4,~0.005 0,00 0.20
5.,-=0, 50 0.25 ; 0,05
6,=0,22 0.11 0,02
7.~-2,01 0.005 0,01
CALCULD DE LA MUESTRA NO, 1
MUESTRA AFORO
2000 Mo 200 ML
X ' 5 aLlcuota DE Fe

X « 50 Mo

LA LECTURA HECHA EN LA GRAF ICA FUE DE:

0.22 M / 1000 mL
0,022 M6 /100 ML

50 mo/ML 100%

0.022

X

X = 0.045 % 0E FE

. X = 0,04 % DE FE
CALcULO DE LA MUESTRA No 2
50 MG / ML 100%

0.015 X
X = 0.03 % o€ Fe

"‘CALCULO DE LA MUESTRa No. 3
50 MG/ML 100 %

0.014 X
X w 0,3 % DE FIERRO,

CALcuLo DE LA MUESTRA No. 5
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50 Mo / WL
0.025
X = 0,05 ¥ oe Fe
CALCULO DE LA MUESTRA No
5D M6 / wL
0.011
X =« 0,02 % pe Fe
"CALCULO . DE LA MUESTRA No
50 ms /mL
0,025

RESULTADOD _TOTAL DEL FOSFOROQ.

X = 0,01 % oE Fe

100

102

100

3%

4

7”0

EXTINCION LECTURA EN LA GRAFICA % O0E TOSFORO
N P.P.M,
3.,-0,018 3.8 0,15

CALCULO DE LA MUESTRA ho 3

3.8 M6 /LT = 0.38 M / 100 wmL
239 AroRro
25 ALicuoTa

2000 wma
X

250
0.38

X = 250 w6
100 %
X
X =« 0,15 % o P.
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RESULTADC TCTAL DEL 'MaN3ANESD

EXT10CION LECTURAS EN LA GRAFICA % JE MAN3ANESO
EN PPN,
1.-0.00 0 0
2.0 0 0
2.-0.28 0.58 0.23
4,-0.221 9,3 0.12
5,-0,078 0.9 0,036
6.-1.02 0 - 0
7.-0 0 0
&, =0 0 0
9,-0 0 0

CALCULO DE LA MuLSTRA WO 3

230 M6 209

X 25 aLlcuoTa
X = 250 M6

0.58 Mc / LT = 0.58 Mg / 100 wmL

250 100 %

0.05¢ X

X » 0,023 7 o Mn
CALCULO DC LA MUESTRA ho 4
250 100 %
0.02 kS

X = 0,012 % or Mn
ZALCULO DE LA muEsTRa No 5
250 ' 100 %

2.09 X
X = 0,036 % pE Mn.
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OETERMINACICN VOLUMETRISA DEL CALCIO

56

VOLUWEN DE A DE Ca
ML KMNO4

1.-132.2 93,49
‘2.- 78,4 54,41
3.~ 93,6 59.60
4,~- 132.4 93, 64
5,= 27.6 20.56
6.~ 121.40 90,44
7.,=-_ 738,00 58. 11
.- 132,9 99.01
9,- 53.2 33.88

NORMAL IDAD DEL KM~O4 = 0,149

% CaC04

w VoL kim0

X

NORMAL IDAD X

MiL1eEQu

X

109

x

PESO DE LA MUESTRA

MILIEQUS VALENTE DEL CAC03 = 0,050

OETERMINACION VOCLUVETRICA DE MAGNESIO

2

VOLUMEN OE VoLuveh Ot % DE Mo
£DOTA EN ML VsCliik ML
1o= 12,0 Lh. s 0.29
o= Sh, 0,0 37.46
o= ALl e 35.47
A= 0 e 0.69
S5, 2,5 R 60,20
o~ 1o e 0.67
o= v, R 41,08
Som 12,7 4 63.41
9,- 3.0 IS 1.0

Mool LDIA = J.1001

MGGl , = W05 M,
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RESULTADCS DEL ANALISIS OE CALIZAS DOLOMITAS Y MASNESITAS
C A LCUWL O s
£ N
%
NCUERE P % IR % %
CACO3 102 Fe |MN | AL M:aCO3 TOTAL
o (X1 XAl A i
CACLy MINCMESA 195 49 10,32 .04 | 0 1 .09 | 00,20 99.14
MAGNESITA 66-1 | 54,41 |0.41 |.05 | 0 ' ,07 | 37.86] 92.80
MAGNESITA 66=2 | 59,60 12,70 |.30 | O . .33 35,47! 99,90
CALIZA 6o=1 95.64 10,09 1,00 | 98 .09 00.69] 99,55
CaLiza 66=2 20.56 5,84 .05 | 042 .8Y 60,20| 87.66
CALIZA 66=3 9,44 13,97 1,00 | 003.28 00.671 95,22
DoLomiTa 66<1 58,11 19.2 L 01 0 ' Q1 41,98] 99.33
DOLOMI TA 33,85 {1.59 0 0 10.1 63.41{ 99,65
CaLiza 99,01 [0,00 | 0 RIY) 1.0 [100,00
CALCULUS oL ERRUR U AL IO EN LOS OUS TIeuS DE ANALISIS,
% b %
Ca  VOLUMETRICO CA  FLAMOFOTOMETRICO Ca ErRROR
1o- 99,49 | o 0.49
2o Su,4] @ - 1,59
Jam OO, 000 Lok = 2,40
i 4,— 91,0 A 1.64
. )( o - 6,44
' : ');_»;_.. ) 91 = 0.56
a 1.11
o o - 1,12
B 9y ot D,Ol
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