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l N T R O D 1 ~ C I b U 

Washington decía ":Sl flúor como un componente de la apati..,­

ta, biotita, etc., no muestra tener una preferencia especial -­
por determinado magma, am1que en for:oa general see encontrado -
r.ias frecuenteUiente en rocas silícicas· que en r ocas ferroma.gne­

si::Hias". 11 flúor es 1in constituyente esencial de la fluorita 

(Ca1!'2 ), topacio (AlF2 )(üH) 2AlSi04 , apatita (fluoropatita) 
CaF2.3ca

3
P2o8 y puede llegar a tener una concentración impor­

tante en micas , anfibola.s, condritaa y otros minerales del gr~ 
pode la humita, vesuvianita y apofilita, ya sea por ser const.!, 
t~iyente i!undamental Ó por remplazar los iones oxbidrilos de -
las mismas. Des6raciadaraentc éste remplazamiento puede ser en -
los dos sentidos y no es pos i ble calcul'lr s•J extensión (8). :Es­
t~ Últico hecho hace q• e la observación al microscopio de las -
muestras que se van a analizar no permita evaluar la cantidad 

de flúor presente, aún cuando se localicen entre los minerales 
constitu;;entes de la roca algunos fluorf!'eros. 

Aún cuando el flúor es uno de los elementos más ampliaioentw 
distribuidos, su ooncentraciÓl'L..filL_~l caso de- rocas es relativa-----·- - ·-----------------, 
m1:~~-~ .. J:¡_aja. En la tabulaciÓi¡ hecha por Clarke y Washington~l9241 
, acerca ñe la ab 1.u-¡jancia de l os elementos en la cort.eza te­
rre::itre, éste e] emento está s i tuado en el 22avo lu¿;ar con uaa -
concentración de 300 ppm. Sin embargo Ull exácen cuidadoso de -
los métodos usados para su deteI'!llinaciÓn y de los análisis re­
lativa~ente escasos en los que éste elemento se . informa como -
deterr:rinado, Lacen suponer que la esti:naciÓn anteri or no es C,2 

rrecta sino relativamente baja. Bsta suposición está confirmada 
con los datos publicado¡¡ por 1íason Jn 19:)B, en los c;.ue coloca :il 
flúor en el l3avo lugar en orden de abW1 .. a.'!cia con una c::mcentl!! 
ciÓn promedio de 700 ppr;. 



La biotita usualmente contiene arriba de dos por ciento de -
fl~or, flogopita arriba de 5-6 por ciento, zinwaldita y poliliti~ 

ni ta hasta 7 por ciente ' o níáa. Recientemente se ha encontrado -
que la estructura cristalina del eefeno ( titan.ita ) co~tiene fl ~or 
e hidroxilos en cantidades sorprendentes. De'éata manera seis a­
nálisis hechos por T. G. Sahama de esfenos de gabbrc, ca.liz11s y 

algunas sienitas y ·nefelinas mostraron de 0 .10 a 1.40 por ciento 
de flÚor (0. 12-0 .68 por ciento) en eafenos de cincuenta localid~ 
des. \ 7) 

En rocas el flÚor usualffiente se encuentra en cantidades in­
feriores de 0.1%, pero, la pureza de contaminaciones del fluor~­
ro de calcio determinado se refleja en res ultados bajos debido a 
la inexactitud de los métodos usados pa~a su separación. 

Normalmente la concentración de flúor en rocas ácidas es s~ 
perior a la concentración del mismo en rocas alcalinas, aunque -
puede haber rocas ~ltamente sódicas que difieran de lo anterior. 
Rocas cercanas a incrustaciones ácidas pu~den llegar a ser enri­
quecidas considerableQente en flúor durante neumatélisis como -
greisens, rocas turmalinizadas y muchas de las micas-hornfelses. 

Un examén petrcgráfico de las rocas es una valiosa ayuda ya 

que nos da una apreciación probable de la cantidad de flúor, coa 

siderando la proporción de los minerales que aparentemente lo -
contengan. Desafortunadamente las rocas que forman silicatos las 
cuales contienen flúor varían considerablemente en el contenido 
de éste. ( 7) 

Es interesante señalar que Armand Gautier y P. Clausoann , ~) 

creen que el fl~or ea indispensable para la célula viviente. ex­
ponen que é-sto ocurre junto con el fósforo en todo tejido vege­

tal y animal • 
La importancia de las determj naciones de .fl1for aumenta co_a 

tinuamente en aguas naturales, en plantas, en menas tales cooo -
fluoritaa, criclitas y rocas fosfóricas y en materiales cerámi~ 
cos tales como vidries opalecentes y esmaltes .( 2') 



I 
La presencia del fluor causa considerables problemas en el 

curso de un análisis ordinario, muchos elementos interfieren en -
su determinaci6n y el fl~or interfiere en la determinaci6n d~ o­
tros tantos elementos. Esto es debido a la gran tendencia de los 
iones fluoruros a formar complejos con los metales y a que muchos 
fluoruros metálicos son escasamente solubles. En el caso de rocas 
ricas en el elemento una exactitud estricta requiere que la separ~ 
ci6n de la silice sea posterior a la separaci6n del flÜor como en 
algún procedimiento semejante al método de Berzelius, pero en la 
práctica no es a menudo necesario recurrir a ééte procedimiento t~ 
dioso, por que, la cantidad de flúor es usualmente pequeña, y aun­
que te6rica~ente podria ocas:icoar una pérdida de silice equivalen­
te a tres cuartas partes de su propio por ciento, en la práctica -
l a pér di da es mucho :nenor ya que algo de flúor escapa de solucio­
nes ácidas como ácido fluorhídrico y el resto que forma fluosilic~ 
tos sufre a su vez una J.escomposici6n parcial cuando la silice cal:, 
c.inada es tratada con ácido fluorhídrico y ácido sulfúrico. 

Cualquier flúor que quede en el filtrado de la silice puede -
ocasionar una p :'ecipitaci6n de aluminio muy incompleta. Algunas v~ 
ces las precipitaciones incompletas de aluminio con hidr6xido de -
amonio de soluciones sulfúricas, despúés de que la roca ha sido a­
tacada con ácido fluorhi.Jrico y ácido sulfúrico y la solución eva­
porada a hu~os iel Último se deben sin duda a la com?leta expul­
sión ._ie l ácido fluorhÍ•lrico. 

Además de causar errores con el alu;ninio el fl~or ocasiona -
precipi tac ion.es parciales de calcio CO i:!O fluoruro de calcio, dur<!E 
te la preci;:iitación de los hidróxidos, con hii r6xido de amonio oc~ 
sio~:mdo un futuro error en la d~terminaci-On ¿e calcio. 

~i o es difícil aetectar flúor en :1ateriales tales co;uo, apatita 
6 fluorita que contienen cantidades apreciables del ele~ento 9 En -

tal caso la prueba de ~rabaüo con ácidos, l a prueba de la ;ota col­
r::in te 6 la prueba Je la fla:na son todas satisfactorias. Por otro -



lado éstos métodos no revelan la presencia de flúor con certeza, 
aún cuando se aplica directamente a material semejante a .rocas que 
contengan mu~ poco del elemento. No obstante en algunas rocas con 
cantidades pequeñas como 0 .1 por ciento de flúor se pue1e i etectar 
con facilidad, en rocas de otras clases con grandes cantida·jes pu~ 
de mostrar errores. 

La prueba de grabado por medio de ácidos es bien conoci1a y -

depende de la grabaci6n sobre vidrio, del ácido fluorhídrico qc;.e ~ 
es liberado cua.,do el materia l se calienta con ácido sulfúr~co 6 -
se funde en una fusi6n ácida, tal como metafosfs.to s6dico . Si el 
silicio 6 boro están presentes el tetrafluoruro de silicio 6 tri­
fluoruro de boro se for::ian debilitanüose la prueba ~,- a que és1;os 
compuestos no gr a Jan el vidrio. 

La p rueba de la gota ·~o lgante se basa en la tur;;> id.ez ;?roduc];_ 
da en una ¡:;ota de a.:;u g, por el tetrafluoruro de silicio, que s e ha 
for::iado por la acci6n del ácido sulfúrico en :rna !::ezcla seca de -
fluoruro y sílice 6 silicatos en polvo . La .turbidez es causada por 
el ácido silícico for!!!ado de acuerdo con la s i:; üente ecuaci6n : 

= + 

Esta prueba es ~ás satisfactoria que el grabado por medio de 
ácidos cuando se aplica a mat ;o riales sili.cosos conteniendo r:J.uy po­
co flÚor. Co!'.!o en la prueba de grabado, cantidad.es ::-elativa::rr ente -
grandes de boro pueden causar resultados ne~ativo~. 

· La prueba a l~ flama toma éste nombr e del color verde causado 
por el tri:luoruro de boro, cuando una perla conteniendo fanJ.ente 
ácido, flÚor y boro silicato se fu=iie :~ en una llama i e Bunsen,. (8). 



AGEUTES ACOL:?!XJANTBS 

:':l iÓn :':11,;.cruro '?.S el más pequeño y el menos polc.rizali>le de 

:0 : '.ls los anion.,s, Compite con éxito con el iÓn hidrÓxilo en la 

::rriaciÓn de com¡;lejot! , por ésta razón los ca tiones del subgrupo 

;,, ~ltamente carbados (Ti, Zr, Nb 1 Ta), pu~den mantenerse en s ol~ 

clones ncuosas sin que se hidrolizen acomplejandolos con el iÓn -

fluoruro, La qu{mica de sus soluciones se sim~lifica notablemente 

en contrast~ con la gran complejidad de los iones parcialmente hi­

c!rolizados y los elementos se pui:•den separar por intercambio ani.2, 
nico . A causa de su peq¡,¡eñc tamaJio el iÓn fluoruro induce el nt.L~e­

r o máxi ~o de coordinación da los átomos con l os cuales se comoina, 
= c o•;o en, m·¡ , SH6 , SF6 ó TaF~ (14) y ésta tendencia se refle-

ja en la red cristalina de los fluoruros sólidos. En ca.F2 por .e­

jl•:7iplo cada iÓn calcio está rodeado por ocho iones fluoruros. :Ss­

t<1.:> rectes son g•-meralmcnte diferentes de las de los cl oruros co­

rrespondientes y ésto pueda ser la. razón de la baja solubilidad de 

~ :"nt <)S f luoruros me tálic os. ~s peligroso generalizar, sin embargo 

p:; ra Iigi2 , que tiene la misma red cristalina que C~'2 y es a pesar 

·ie ésto soluble en at;ua. Los fluoruros man.os sol 1,bles son los de 

las tierrus raras y torio,( El método más común de determinación p~ 
r:i el fluoruro »s con nitrato de torio volumétricamente, mientras 

qu>3 la mE• j or forma gravimétri ca es probablemente c omo cloro flu.2, 
rqro de plorr.o Pb~'G l), 

La qu{::ü ca analítica del flúor es en e;ran medida la química 

d'o 1 os i onea cmn1>le jos. Se considerará primero los métodos usados 

r oro la determinación colorimétrica del iÓn flúor, Hay muchos y 

t ndos dependen de la capacidad del iÓn fluoruro ~e destruir loa -

coriplejos coloridos metálicos formando f luorocomplejo incoloros 

~s t<1'JlP. s con los metales. 
Uno de los más antiguos (1908), usa la solución amarilla fo~ 

: 1:Yl? por la adición de peróxido de hidrógeno a una s-0luciÓn ácida 

:!e una sal de t i tanio • ..;;1 color aoarillo probablemente se deba -



al i6n Tío~+ .En adición del fluoruro l a solución se decolora y 
l a dife r encia entre la i ntensidad del color i n icial y final da la 
cantidad de fluoruro presente. La reacción es: 

T1F6 (incoloro) + 2H2o 

Este método tiene las ventajas de tener un solo complejo colQ 
rido y solamente un compléjo incoloro fluorado . Así que la reduc­
ción en color (densidad óptica) obedece la Ley de Beer sobre un -
rango considerable de concentración de fluoruro. Otros complejos 
coloridos los cuales se decoloran por los iones fluoruros y son 
usados para la determinación colorimétrica de fluoruro son el tiQ 
cianato férrico, salicilato férrico y zirconio-alizarina. El últ{ 
mo es en realidad una laca coloidal formada entre el hidr6xido de 
zirconio y el alizarin sulfonato sódico. El método zirconio-aliz~ 
rina es el más sensible pero es dificil de usar como en cualquier 
laca coloidal, debe tenerse mucho cuidado para obtener resultados 
reproducibles. El método más exacto es ~robablemente el método del 
sulfosalicilato férrico. 

Un nuevo método colorimétrico el -cual ti~ne grandes promesas 
usa el quelato rojo de cerio (III) con alizarin complejona. 

011 

_ C:.H& - N (C: Na. C:OOH~ 

o -

Este reaciona con iones fluoruro a pH 4. 3 para formar un com­
plejo azul, el cual contiene l a complejona, cerio y los iones flu~ 
ruro en la relación 1: 1:1. El complejo es escasamente soluble pero 
permanece supersaturado por t i empo suficiente para que su absor­
c i ón luminosa se pueda medir. En todos éstos métodos es neces~ 



ria una cuidadosa atenci6n a los detalles para obtener resultados 
di gnos de confianza. Cuatro clases de substancias interfieren: 

a) Aquellas que forman iones complejos 6 sales insolubles 
con filuoruros. 

b) Aquellas que forman iones complejos 6 sales insolubles 
con el metal~ 

c) Aquellas que forman iones complejos con los radicales 
acomplejantes del metal. 

d) Aquellas que tiene su propio color. 

El i6n hid.r6geno está en las categorias (a) y (c) así la aci­
dez de las soluciones es relevante. Metales tripositivos y · tetrap2 
sitivos forman complejos con aproximadamente todos los aniones, así 
que el número de substancias de la clase (b) es e:xtremedamente 
grande. Concentracioñes moderadas de cloruros o'suJ.fatos por e jem­
plo, at~ta el resultado considerablemente. Así como pequeñas con­
centraciones de fosi'asos. El i6n aluminio es un ejemElo de la cla-
se (a), formando AlF++ a bajas concentracio~s y AlF6 a altas co~ 
centra-ciones. Afortunadamente uno puede separar el i6n fluoruro sle 
casi todas las interferencias, si es necesario por _destilavión con 
vapor de. una soluci6n caliente de ácido sulfúrico concentrado con­
teniendo silica suspendida o'vidrio triturado. 

Un mM:odo volumétrico depende de la formación de ilF6 • El -
f'luoruro se titula con una solución de cl:o:rurode aluminio y el -
punto final se encuentra por hidr6lisis del exeeso de Al+++ : por 
formación de .una laca roja con un colorante, midiendo amperométri­
ca 6 conductom~tricamente. Una revisión de2. los métodos volumétricos ' 
y gravimátricos completa para fluoruros la da Geyer (14). 

La capacidad de formaci6n de complejos del ión fluoruro ocasio 
na que éste a menudo interfiera en la determinación de otras subs­
tancias. En presencia de mucho f'luoruro, las determinaciones de hi~ 
rro y aluminio pueden ser bajas y la precipitaci6n de fosi'omolibda­
to de amonio puede ser incomplet_a debido a la f'ormaci6n del Mo02F4. 



Afortunadamente el f~uoruro se elimina fácilmente, con wia simple 
ev?-porac{on del problec;a con 'ácido sulfúrico .ó perclÓrico. Alter­
nativamente puede reprimirse la acción de pequeñas cantidades de 
fluoruro en soluciones acuosas adicionando un exceso de ácido bó­
rico el cual forma B.<i estable , ésto es suficiente para pr<:!venir 
la interferencia en la dete rr1inaciÓn c0l ori~6trica de sÍl~ce Ó 
fósforo con ~olibdato de amonio. Las sales de b eril~o son, ~o ob;t 
tante ¿,ás efe -:: tivas que el ácido bÓrico, por ro r:::ar ux1 iÓn muy e 

estable Be.t'¡ • 

Por formar el fluoruro complejos con fierro férrico, abate el 

potencial normal, impidi éndole reac-=ionar con ~'Od «iros en ::iedio á­
cido; éste factor se emplea en l os procedimien t os co~unes de vo~ 
lumet r{a, para riet er '.!'.!inar c obr e en menas.de cobre, pcr el ::iétodo 
de yoduro- tiosulfato. Una vez ter:.:ünada la titulaciÓr. rie1 c obre , 
el fierro pued e ser desenmascarado con cloruro de alw:inio y as{ 
determinarse por métodos volUJ::)étricos (14). 



COHSTANT.ES D::. !:STA.jlLIDAD 

DE LOS CQl•;pLEJOO Fúí'.MAOOS CON EL ICN 

FLUOR 

CCN(.;~l~TRA\,;ION 

ION l01>IGA Log 8i LogB8 Log 83 Log B~ Log B5 Log 86 

H+ 0.1 3.05 

" Al3+ 0.53 6.1 11.15 15. 0 17.7 19 .4 i9.7 
Be8 + 0.5 5.1 o.o u.o 

e~· 0.5 '+ .<+ 7.7 10. 2 

euª• 0.5 0.7 
Fe8 + Var. 1.5 
Fe3+ 0.5 5.2 ;; . 2 11 .9 
Ga3+ 0.5 5.1 
rlgª+ 0.5 1.0 
In3+ l 5.7 6. ) b.6 9.7 
La3 + 0.5 2.7 
Mg2+ 0.5 l • .) 

i.12• 0.7 
Pb8 + 0.5 º·' 
SbO+ 5.5 
Sc3+ 0.5 6.2 ll. 5 15.5 
Sn"'+ Var 25 
Th..,+ 0.5 7.7 13.5 lo.o 
uo2 • . ' 5.4 9.8 1).7 17.4 
U01111+ l 4.5 7,9 10.5 11.o 
z.na• 0.5 0.7 
zr•• 2 u oV 16.l 21.9 

TABLA TOMADA Di:. RlNGBOl•i, A. (13) 



Se ha hecho un estudi o del desarrollo del color de l a la­

ca zirconio-ali zari na para .la determinación espectrofotométrica 
/ 

de cantidades de microgra11os de fluor. 

:si r e8c t i vo ncdificado zirconio-a1iza!'ina el cual desarro­

lle. un c0lor · ntenso y que puede leerse en el rango de O a 4 m!, 
c :ro;ra::os d e fliior po r ol de prob ~ e ma :1 que en c o~icentraci ones 

b;~ J s d e o . l nicrn .;:raC!OS po r ml da resul tad os satisfactorios, -

sE: Só;r.: et io a di ve:rsoa proc ed :~ mi ent o~ aproved:ando el efecto de­

color ante :i e l iÓn fl~or s otre él para estanda rizar s u absorción 

~á -'i rra y sii período de reposo Ópt imo des pués d el cual se debe 

l:ace r 1'1 ·~edi ci ón, evitando l os error ·~ s ca us ,, dos por los dife­

r? ~tes par~metros . 

La ~ráf ·~ en 1, il itstra l a trans mi tancia espe r. tr2l de los co 

_',-n T ¿ __ - ;_;--""l ~ ::i - 1 )', ::io r el reflcti.vo zi r conio-alizar ina . :::n la­

·_· ur-.' 9 1 pode1'lcs oprecia:- en la cur va l el efecto decol Grante -

·:!c1 i Ón f l unr uro sobre l & laca y enc ontr3-r q_ ue el p unto de má­

xir::a absorción ea a 525¡:µ • is una curra t {pica de estandariza~ 
ci Ón . 

i::n la Gráfi co 2 no;; muestra 4 Curvss hecha s con distintas 

concentra cinnes da f l úor, en las c ;1ales ;iod emos observar que -

i 0 ;,_;i ;.;.é'i de dos h or :<s de re poso la variación en la intensidad -

d.; co::..o r e.; mini. mu _;i o r l o c ,1al, en éste nétodo usado por Buns­

~a ~ :2) , ae rec omienda e fec tuar las lecturas después d e é s te 

::-eri Óo o . :-.1a¡; re;_;i an :-'.ai. er re corJi enda hace rlo des pués de una ho.;1; 

ra . 

11 
o 

Complejo formado po r el flLÍ 0r y la laca 

zirccnio- alizarina . 
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BX..l•J;c;:.Il CRITICO DE mws ANALISIS 

~. s. larsen en un ariículo~ tltulado "La exactitud de loa -

análisis quÍ::iicos de an .:."Í"oolas y otros silicatos" ( 7), presenta 

análisis de seis an!Íbolas laa cuales han sido analiz¡j.das de dos 

a cuatro " <le l os mejore3 químicos " de quienes dependen loa mi­

neralo::istas y g.eÓloe;os. Deplora el hecho de que pára cada a.zUÍ­

hol a l os análisis no coincid i eron en uno ó maá de los const l tuy_!!1 

tes por más de uno y oed i.o ~i or ciento • .01 c:3.reccr de un acuerdo 

n o está limita rlo a u 1os cuant os Óx.idos sino presente en c~da con_! 

t ! tuyente ;~ayor. Este desacuerdo fué sin d.uda debid P ·en gran Pª.!: 
te al hecho de cpe, hasta más de dos por ciento .de fl~or estab~ 
present~, y que ést·e fact.or i:o fué tornado e n cuenta por cuatro -

ae l os cinc o analistas ~ nvol ucrados. 11 quinto el único nombrado 

(J . A. Gonyer) se cree que t uvo las preca uciones para un análi­

sts digno de c m1 :' ianza, us an.J o los métod.os requeridos para un 111.!, 

neral f luorifero. CiertaMente las divergencia• no todas se pue­

den atribuir a l flúor y c ooo Larsen no los c01:1enta desde el pun­

to de vista .:1 e un analista c onvi e.ne- revisarlos en ést_a forma. 

De los seis ¡;rupos de anri'.bolas- citadas por Larsen se cons,i 

derara wiicam~nte una, pero convendria que ios interesados· consul 

t a ran el ex amén .i e 1 as otras. 

cl1 el cas o de la anfibola X, el cont ;;nido de fJ,úor de l. 30 
por ciento, debe esperarse que cause al¡;w1a pero Ii O mucha pérdi­

da de sÍlice por YolatilizaciÓn del tetrailuoruro de silicio du­

ra:ite l a evapo'rac{Ón con ácido. La totalidad de la de!Tc,iencia -

de sÚice espec ial mente de los analistas B y D se debe 'l cual­

q uiera de las dos s ·" ¿;uientes causas, bién sea a un secado inc-0m­

pleto de 1 3 sílice Ó a una omisión en hac e r la seg unda recupera­

ción de sÍlice. Esta sílice puede esperarse que se distribuya ªE. 
bre la alúmina, cal y magnesia, particularmente en alúmina :¡ cal. 



A N F I B C L A I 

Comparación de cLOatro análisis de una a11fÍbcla. 

· (Libby, Mont. 16943) 

·"· Analista A Analista 13. Analista .; ;.1 
~ . Ccn:,rer 

s~c2 •..•••.• . _. 56.40 ~'~ 56.04 ·' . 56.28 
__.,, 

56.97 í .1 / ' ·' 
Ti.02.· • •.• ~ ~. •. · -· .14 tr .36 ?R 

.~ ~ 

..\1203 ". • • • •. • . •• • .43 l. 79 .90 
_, . ,_ 

·:;, o 4.14 4.ll 4.94 4. ~, ~e2 '3• • • •. • •.•. • • '°" 
:b,eo ••••••••••• 1.28 1.65 .57 . c.7 
Mno •• ~.~.-- .;.· •• tr .10 .os . 07 
M,g·o • • ·•· •.• ." • . ."~ •• 21.s2 20.63 22.22 21.<;) 5 

CaO • .•••••••• •. 8.08 6.56 6.46 6 .15 
Eao.· •• • · •.••••. 

1.' ' 

SrO •• • • .•.•.. .- .• .02 
Na2ci •• : ••••.. ~ 5.01 5.45 5.04 5.15 

ISº·~~ -- ._ · . ~ .. :_ ... 1.86 2.30 l. 74 1. 80 

~o- .. ~ . ·, ·:. · . · .. ·· .. .20 .06 .02 

H20+ •• • _ · ,·· ••• , •• .48 1.02 1.08 . 07 
NiO ••••• ~ .. + ••• .u 
CuO. :.;;;.-•• • :·· •• tr 
s .. .... -· ...... .02 

P205. : ••• ' ••••• .01 

ªº2· ... · - ~- · .... •. 
Gr2o3_._. .. • .. ·• .. .06 

F. • • • • • • • • • • • l.20 

100.33 
Menos o por F .54 

99.84 % 100.00 % 99 . 71 ·" ,., 100.29 -~ 



Volviendo a las cifras de alúmina en las que el analista B 

es evidentemente uno por cient o alto, por haber f allado en impe­
dir una ca-precipitación de· magnesia, ya sea debido a ins uficieg 

te cl or uro de amoni o, Ó f alta de una dobl e r eprec ipitaciÓn, Ó a 

ambas causas. Zsto está corroborado por el dato de su maenesia ~ 

proximadanente uno por ciento bajo. i l dato de A parece deber su 

P. rror ne~ativo a una precipitación incompleta con amoniaco y lo 
corrobora un por ciento al t o en cal. i>l hi erro total de los c ua­

tro análi s is s on de izquier da a derecha: 5.56, 5.94, 5 , 57 y 5 . 67 
tres de ést os concuerdan satisfactoriamente pero desafortunadameg 

te éstos tres muestran la más exagerada variaci Ó~~ en sus deter­

min~ciones de ? eO para las cuales no hay una razón aparente, el 
hecho de que B tenga alto su fierro total y t odaví a consiga una 

al1Ímina muy al ta muest ra qu~ hu'bo parte de la co-precipi taciÓn -
de síl ice y magnesia . 11 análisis de B es tan i nexacto en otros 

as oect os, que el hecho de que la cifra de J eO sea de alrededor -
del doble de lo que debe es menos snrprendent e cuando c onsid e ra 

unn que s u s uma es de 1 00 . 00, a p•:s a r de la im:1ensa pr obabil idad 
ma temát ica de CJ. ll e . .:st n s uceda . Tres de l os analistas c 0ncuerdan 

s9tisf,,ct c•:::-ia.we1: te con el r.1an c:;aneso, el hecho de que él cuarto -

ir1f ('·rn:e s olament e huellas, sut,;i ere que no pud o oxidar s u mane;a­
n"!n n a ác i do pe r rnan¡_:;á ro ico • ..:..1 hecbo de que .i3 r eporte sola¡;¡ente 

en traza:::; <-! l 'l'iü2 , s ugiere que el no hizo una c om pa ración colo ­
r í mP. t rica, de otra roa.riera es muy dific i l de expl icar, 

:n hecho de que A haya r eportado l a cal c on 2:; cás de l o -
que debe ser , es dif icil de explicar, ya que su magnesia coinci­

de con la Gonyer. Podría debe r se a la preci'pi tac i cÍn de sÍJ.ice 
<?n és t e punto Ó más pr obabl er:iente a una precipi taci Ór: i11c omé_le­
t o. ·1e:'. R.

2
G? . Ia. cal relati ·r8':en te alta de By D s uoiere f alta -

1e repreci~itaci ¿n . ~1 bajo valo r de magnesi~ de B es evidente­
~ente debido a s u co-precipitaci6n con los Óxidos mezcl~dcs, 3 
de les analistas c oncuerdan bas:ant e bién en l os ál calis per o -
no B. 

I.as c ifras al50 al t as para '3.t;'..la re ?ort ad as pc r B ~· J son -
evidentemente debidas a la f alt a de us~ de un abs orb ed0r para -
flúo r. ~i entras que A probableruente no empleo sufi ciente calor 

para eliminar el a~ua y el fl~or. 
Lars en da énfasis al fB ct or ec onómi c o 

/ 

J c oi:c luye que los :;_::e· 



l og0s usualmente no pagan suficiente a sus analistas pare espe­

rar que reporten un análisis de priGera clase; pero el presen­

te autor puede hace r tres puntc.s r:-,ás: a) Tres de los analistas -

rin~ s umitlemente c on ociendo que ell e s ·iebian ar.alizar u.na anfÍbo* 
, / 

la, omitieron la dr:trmir:aci on de fl uor . ::=:stc ;,1 uede l:aber sido a 

causa de que no ten{an c cnoci~ri en tes "'ineralé¡;i ::: os , pc:.ra sai:er -

que las anfÍbc.las coriUilll!en te co r. t ienen :·11Íor ó pueden !-:c..ber tom~ 

do la acti tuci coraercial de que el fl~or tiene una d,,te r e.inaciÓn 

gravimétrica partic ulurr.ien te lenta y deberá ser c r d ': nada . especi~ 

mente con una paga adicional. :..1 a;·,alista ,, J :) está:: satis .!: echos 

c cn un total corto, lo cual en e l .cas o de una s.nfÍbola en parti­

cular, es una .fuerte evidencia d e un c ontenid o s u'::stancial de .f* 
fluor. Nuevamente el punto d e vista cor1ercial :irevalece sobre el 

cient:í'.Eco. 

Este es 1m ejemple típic o de la importancia de la detern:ina 

ciÓn de fliior en rocas, dad o que en algunos ce.s os puede !.éOdifi--

car el análisis normal de la misma • ._ 7 ) . 



DESCOMPOSICION DE ROCAS 
y 

SEPARACION DEL FLUOR 

---·----- ----

Dos son las técnicas que se han usado para la separaci6n 
del flÚor de los demás elementos acompañantes que podr:!an interfe• 
rir en su determinaci6n. La precipitaci6n como fluoruro de calcio -
CaF2 , que forma la base del método propuesto por Berzel i us en 1816 
en el que se describen detalladamente las separaciones (8), tiene -
una serie de inconvenientes como la solubilidad de la sal, y la ne­
cesidad de remover numerosas impurezas como sulfatos, fosfatos y -

cromatos que dar:!an también sales de calcio poco solubles y el he­
cho de ser uno de l os procedimientos más tediosos en análi.sis. 

La separación por vo1atilizaci6n ya sea en forma de tetrafluo­
ruro de silicio (SIF4 ) 6 ácido hidrofluosil:!cico (H2SiF6 ), de las~ 
lución con una concentraci6n conveniente de ácido sulfúrico 6 per­
clórico a temperaturas aproximadas de 150 e, ea un procedimiento en 
teramente satisfactorio ya que ~plicación principal s e limita a­
materiales que contengan bajo por ciento de flÚor. Como éste es el 
caso de rocas cuyo contenido de fl~or ~aramente excede del 0.1% y 
de muchos minerales en los que, mediante una adecuada diluci6n y s~ 
lección de tamaño de la muestra se puede determinar hasta el 8% de 
flÚor s i n error de importancia; se recomienda éste método<~az que -
da resultados mucho más reproducibl es. 

Los materiales fluor:!feros natural es dif ieren en su comporta­
miento hacia el ataque .ácido, por lo que éste hecho en f orma direc4 
t a rarw¡¡.ente es satisfactorio. Si el i 6n flÚor ·está unido a ~~­
gún fosfato el ataque es completo y la reacción del flÚor por des­
tilación de ésta solución ácida es cuantitativa. Este es el caso -
de la apatita y desde luego de la fluorita , pero si en la molécula 
existen iones silicatos como en el topacio 6 en las micas l a recup~ 
ración del flúor puede ser muy deficiente y para evitar éste error 



s-e funde previamente la muestra ci>n una cantidad adecuada de car..;. 
bopatos, disolviendo la fusión en una peq_ueña cantidad de agua an­
tes de aciduJ.arla con el ácido escogido (3; 7, 10). , 

En gen:eral. las destilaciones para separar el fluo~ se hacen -
de eolucl.one11 su1ffueas o perclóricas. La el.ecciÓn del. ácido tie­
ne alguna infl.uenci:a en los resul.tadoe, principalmente en la faci­

lidad de liberar el .·nifor de algunos complejos aptos a formarse -
con los d-emlÍa elementos de las rocas por ejemplo aluminio, berilio 
etc •• Aparentemente es de recomendarse el uso del ácido perc1Órico, 

pero éfr·te ácicto lleva el riesgo de explosiones en los numerosos -
casos en qu.e es'tf! cali.ente y en con.tacto con mete_ria orgánica, en 
su uso exige máximas precauciones y un tratamiento previo ccn áci­
do nftrico que no siemprs es porible ha~erlo. Además es indispens!!: 
ble operar con aparatos totalmente de vidrio. , 

En vis'ta de los inconvenientes anteriores, en los Laboratorios 
del Instituto de Geología, se ha optado por el uso de'ácido sul.fÚ­
rico, según las sugerencias de Ho!!man y ~undel.1 citadas por Gro­
ves (7), y ,prolongar suficientemente la destil.aciÓn para tener ur.a 
recuperación cuantitativa del f1~or. El método .de deStilaciÓn de­
fltior tiene en rasgos generales las mismas características, cualit~ 

quiera que sea el ácido usado. La velocidad no. es critica si se e­
vita el arrastre de gotas de ácido. La temperatura · en todos los c~ 
sos debe estar entre 145 y 150 ºC. La colección del destilado se ~ 
fectúa en erlenmayers de 250 ml (3). 

Numerosos procedimientos se han propuesto para automatizar la 
destilación, bafio de aire a temperatura .constante Ó bafios líquidos 
de puato de ebul.liciÓn apropiados, pero en general para la determi . . / -
nacion ocacional de fl.uor, el aparato de la figiara l que es posible 
ensamblarlo con material corriente en todos los laboratorios, rin­
de un servicio muy eficiente. 

Según Boltz (3), se puede considerar que eill los 50 primeros -
ml de destilado logrados a la temperatura necesaria estará la casi 
totalidad del fl~or; sin embargo, como en rocas la cantidad de al.u 
minio es muy superior a la de .fl6.or siempre, se c ontinúa ésta des: 
tilaciÓn basta-ctener poco menos de 250 ml. En la practica, en el -
Instituto de Geología~ se utiliza una solucion de bidrÓxido de so­
dio para ir neutralizando el destilado, de suerte que siempre esté 



alcalino a la fenoltale{na con el fÍn de evitar cualquier pérdida 
de ácid o ó bién que el matráz -colector ee ataq~e. 

La destilación de flúor como operación previa a su determina­
ción es absolutamente imprescindible, cuando se analizan materia­
les naturales. Los diversos métodos de determinación de flúor (3) 
indican las interferencias ' y la extenciÓn en que pueden estar pr~ 
sentes los elementos que las causan; uno de los principales . es el 
aluminio, que siempre se encuentra en rocas, as{ coco titani o que 
debe causar interferencias del mismo ti po, por otro lado una des­
tilación rinde una solución excenta de todos los aniones y catio­
nes que puedan interferir. 

Un estudio amplio y comprensivo sobre la determinación de -
flúor y las características de su destilac ión as{, c omo numerosas 
referencias bibliográficas entan presentes por Boltz (3). 

O. Ruf!' y E. Schiller ( 3) a.firman que el flúor puede separar­
se cuantitativanente del columbio, tántalo como sigue: precipitar 
con hidróxido de amoni o , dejar asentar, decantar y guardar el lí­
quido claro. El precipitado se di suelve en un poco de ácido nítri­
co dilu{do caliente, nuevamente precipite y decante; repetir la o­
pP. raciÓn por tri plicado. Se determina el flÚ0r en los fi ltrados -
combinan os. 

La eliminación del f lÚor de las soluciones en las cllies no 
se ha verificado la separación princi pal, está basada en su vola­
tilización como ácido fluorhídrico, ó si hay s{lice presente como 
tetraf luortlro de silicio Ó ácido hi dro--f : uorosil{cico. La descomp.Q 
si ciÓn cnmpleta de fluoruros es difícil algun~s veces . 

Para la eliminación coapleta de flúor, por el uso de ácidos 
rr.ás vnlátiles, tales como nítri co , A. A. Uoy (s) rec o. ienda la a­
d1ciÓn de sílice finamente dividida a la s oluci ,~ que supleaenta 
la del á cido . Posiblemente el ácido bórico puede servir igual1Jente. 
üna eli~inaciÓn complena sin la in~rod uciÓn de ácido sulfúri co, -
t3'.llbién se puede llevar a cabo mediante evaporaciones con ácido -

p0 rclÓrico (p. eb. 203 ºC). Cuenda éste ácido se usa, la evapora­
ción es mucho m~jor, si s e lleva a seq_uedad repetida una ó dos ve_­
ces. Los percloratos res ultantes pueden entonces convertirse en -
cloruros Ó cl oruros básicos por calentamiento cuidaj oso has ta ~ue 
no haya efervescencia. 



METODOS DE DETEIDU:UACIC.?i 

A partir del destilado obtenido, que contiene la totalidad -
del fl~or, es posible escoger entre varios métodos para su deter­
minación. Después de los métodos de Berzelius, se han propuesto -
los métodos colorimétricos y volumétricos en los que ésta determi­
nación se hace en forma indirecta, .aprovechando la propiedad del -
fltÍor de formar complejos muy estables con una serie de metales y 

extraerlos de diversos compuestos coloridoa, es decir una acción -
blanqueadora. Como ejemplo de los anteriores tenemos el método en 
el que se usa como sistema colorido el del ácido pertitánico con -

agua oxigenada, Ó el del iÓn férrico con tiocianato. Ambos son not~ 
blemente decolorados en presencia aún de trazas de fl~or. Mediante 
la construcción de c-urvas de calibración adecuadas y teniendo las 
condici ones requeridas para la reacción , la det el"I!!inaciÓn de f lúor 
se hace sin errores . (l~). 

Los métodos volumétricos usan un principio similar, en el que, 
el destilado se usa como solución ti tulan·~e para decolorar algún -
complejo colorido formado previamente. El ámbito de. éstos métodos 
es propio para cantidades de fl~or mucho más considerables que en 
los métc.dos colorimétricos. 

Actualruente está propuesto (1) un método que difiere funda­
~entalmente de los anteriores, consiste en agregar a la solu~iÓn 
de fluoruro una cantidad de cloratiilato de lantano sólido. El rea~ 

tivo ea bastante insoluble, pero el fluoruro de lantano es mucho 
más, por lo que se produce una reacción de desplaza.ciente liberán­
dose el iÓn clorenÍlico fuertemente colorido en cantidad proporci~ 
nal a la cantidad de flúor presente. La medición de la densidad Óp_ 
tica de ésta solución colorida indica la cantidad de fl~or presen­
te. 

Ia elección del método a s eguir f ué indi cada por los reacti­
vos con l os que se contaba y l as inter f erencias presentes en las 
muestras. Aún cuando Boltz recomienda como me ~ or la determinación 
por el método de Megregian con el sistema de zirconi c eriocromo -



cianina R, en el caso de usar una destilación con ácido sulfúrico 
se corre el riesgo de tener oen el destilado huellas ae sulfúrico,­

l o que interfiere seriamente en éste método; en car::bio en el mé­
t odo de zirconio alizarina, la tol erancia hacia el iÓn sulfúrico -

es ::: ucho may or ( puede estar presente en la solución hasta 400 pe¿ 
t es de so~ , por una!·parte de fluor) siendo los dos reactivos nec~ 
sar i os f~ciles de c onseguir en plaza, por l o que fué el mét odo 4ue 
se eligió. C.. ¿~ 



PROC:ZDE.IENTO D.i:: D.:::T::::E •. i lfACI ON 

A) ROCAS COlf HENOS .DE 1 % DZ ;;-::..uoR 

Se pesa una cantidad adecuada Oo.5 a 1 g ) de ~ues tra =~ l i~a 

a 100 mallas, pasándol a a un crisol de platino de 30 ml • .Se a¿rega 
5 g de mezcla equimolecular de carbonatos de sodio J pot asi o , s e ~ 
funde a la menor temperat~a posible para obtener una fusión tra.~­
quila, se retira del mechero y se deja enfriar. Se disuelve l a fu­
sión en la menor cantidad posible de agua y se trans~iere c uanti t~ 

tivamente a un matraz I. G. de 250 Ó 300 ml usando extricc~~ente -
el agua necesaria .Se agrega 500 mg de cuarzo fina.mente mol i i o , y 

20 rol de ácido sulfi.Írico c onc entrado, resbalando por las pe.re 'i es -

del matraz. Montar el aparato confo:r'Cle a la figura 1, c olocan i o en 

el matraz b, una cantidad aproximada de 500 ;;; l de agua y :;o::iendo 

en el ·erlenrnayer recibidor 20 ml de agua con una gota de r'enol tale 
{na y 5 gotas de hidróxido de s odio 0.1 N. 

Se calientan simultaneamente los matraces b y e, tez:ienio a­
bierta la llave hasta que la temperatura en el matraz b haya ale~ 

zado 140 ºC. Entonces se cierra la llave y por medio de l es rEÓs­
tatos se mantiene ésta temperatura de suerte que oscile entre 145-
150 °C. 

Si los tubos son del calibre adecuado, la destilación es bas­
tante rápida, pudiendose colectar en una hora los 250 ml requeri­
dos. 

Es conveniente que, si el destilado se decolora, se agregue 
gota a gota hidróxido de sodio para tener siempre una so bciÓn al- l 

calina. 

Se pasa el destilado a un matráz aiorado de 250 ml, se compl~ 

ta el trazo con agua destilada mezclandolo per f ectamente. De és t a 
solución se toman alícuotas que se pasan a matraces volumétricos -
de 100 ml : 1) 10 ml; 2) 25 ml y 3) 50 ml • A cada matraz se le a­

gregan 5 ml de solución de ~ojo de.alizar~na~OS .EXACTA.a.ENTE 
CON PIPETA y 5 ml de solucion de m. trat.o o c. de zirconio me-



didos en la misma forma. Se aforan los ruaj:races al trazo, se agi-: 
tan'perfectamente y se dejan reposar EXACT.illENTE una hora entes -
de medirlos en un espectrof otómetro graduado a 525 mmc Ó un foto­
colorímetro' con un filtro de transmisión máxima cercana a 525 mmc 
ajustando el cero con una concentraci9n de 2.5 ppm de fluoruro de 
sodio (NaF) con la misma cantidad de reactivos y el 100 con los ~ 
reactivos solos. 

La curva de calibración se prepara usando una s olución de -
fluoruro de sodio q •. · p. de concentración adecuada y poniendo a 
todas las soluciones las mismas cantidades de los reactivos. Como 
ejemplo se indio~ las dos curvas de calibración de los aparatos 
usados en el Instituto de Geolog!a ·en las que se puede ver que la 
concentración máxima recomendable es de 2.5 ppm de f luor (graf 4- ) 

De las cuatro aiícuotas leídas se escoge la que tenga la le~­
tura .en la porción más ÚtiI de la curva. En general deben coi~ei­
dir las concentraciones, pero es preferible seleccionar la más -

confiable. (1 'l.) 

B) ROCAS t'OSFORICAS EN LAS QUE HA.Y FLUORAPATITA. 

Este tipo de material es más sencillo de analizar que el an­
terior, ya que no necesita fusión con carbonatos .• Se pesa 0.2500 g 
de muestra molida a más de 100 mallas y se pasa directamente al ma 

traz Kjeldahl egándole 30 ml de ácido sulfÚrico (1:1) y 500 mg -

de cuarzo finamenie molido y un poco de sulfato de plata (Ag
2

so
4

), 

continuando con todo el procedimiento como en el caso anterior. (, 7\ 
' ' - ) 

REACTIVOS EMPLEADOS 

A) Solución de nitrato Ó cloruro de zirconilo. 

Disolver 0.354 g de ZrOC12 .8.ff:20 (cloruro de zirconilo) ó 
0.95 g de ZrO(N03 ) 2 .2~0 (nitrato de zirconilo) en 800 ml de agua. 

Agregar 33 ml de ácido sulfÚrico conc. y i <'-1.~!e ácido clorhÍdri 
co conc. agitando continuamente. Enrriar a ~tura ambi ente y 



afo rar a un lt , déjese reposar por una hora antes de usarse. 

Bi Solución de rojo de ,_alizarina.- Disolver 0 .750 g de rojo 
de alizarina S en i lt de agua destilada. 

C0 Solución de f luoruro de sodio con una concentración equ! 
v:;.lente a 10 ppm de flúor.- Se pesan 2.2100 g :le f luoruro de so­
rl.io que contienen 1 g de flúor , se disuel ven y se aforan a 1 lt, 
se to~a una alícuota de 10 ml que contiene 100 p~ y se afora -
r.ueva~ente a 1 lt, obteniendo la solución de 10 ppm. 



D~SCRIPCION DEL A?ARATO 

El aparato se contruyó especialmente para la determinación -
de fl6or y consta de las siguientes partes: como medio de calefac­
ción dc·s calentadores eléctricos tipo Gilmer, los cules ee usan en 
l as determinaciones de Kjeldahl, montados en una base especial (a), 
provista de un reóstato. Un mat raz de 1000 m1 de fond o redondo (b 
generador de vapor), con tapón de hule con dos horadaciones, una -
para el tubo de seguridad (i), y otra para una T de vidrio, conec­
tándose de un lado un tubo de hule (tl) de 10 cm provisto de una -
pinza, para controlar la salida de vapor, y por el otro lado un t,!! 
t o de hule ( d) que va a dar a un segundo matráz y por donde pasará . 
el vapor. 

31 S· ·gundo matraz de fond o redondo (e, con muestra problema) 
y capad.dad de 500 ml, está adaptado con una entrada inferior don­
de •ra con ectado el t¡¡bo de hule (d' del matráz (b) (ver diagrama) 
~ éste está provisto de un tapón de hule con una horadación para -
el terr.:Ómetro de 0-400 ºC (f) y un brazo del cual se conecta un -
refrJ.gerante (g) por donde pasará el destilado que se colectará en 
un matraz erlenmayer de 400 m1 (h). 
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C01IPROBACION DEL i..ETODC· CON kUE ST?.A 

REGULADA 

En 1955 el Dr. Richard P. Hollingworth ( 9) preparé una serie 
de r ocas conteniendo. huellas de minerales fluorÍferoa e invitó a 
analistas interesados para poder estudiar los diferen tes métodos 
en us o para la determinación de flúÓr y poder comparar los resul­
tados. Por cortesía del Dr. c . O. I.ngamells se pudo cons eguir una 
pequeña cantidad de las diversas muestras preparadas y fué <: posible 
l l evar a cabo su análisis de fl~or, con los aparatos y métodos ex­
perimentados en el Instituto de GeologíaL1¿}?ornc la primera serie de 
deteripinaci ones dieron resultados consistentemente bajos, se repi'ii. 
tiÓ la determinación pero incorporando una f usión previa del mate­
rial con carbonato de sodio (4 g por 0.5 g de muestra) en crisoles 
de platino agregando- la cantidad de ácido sulfúrico necesaria para 
neutralizar el fundente y tener libre l a misma cantidad que se ha­
bía usado en la seÍ-ie de det erminaciones anteriores. A pesar de -
ésto las determinaciones en general dieron resultados ligeramente 
inferiores a los i n f ormados como promedio. Esto puede sugerir que 
no todo el flúor se reetqiera en las destilaciones llevadas a cabo 
en las condiciones del experimento Ó bién que la p~queña cantidad 
de ácido sulfúrico que pueda destilarse ya sea por arrastre ó por 
el mismo proceso influya en los valores obtenidos. las muestras a­
nalizadas corresponden a la siguiente serie (12): 

1.--Cuarzo monzonita, 'llestmoreland fuglB.'.terra. 

2.-Turmalina granito, Cantera de Rame, Cornwall, Inglaterra. 
3.- Sienita de nef elina, Gronnedal, Groelandia. 
4.- Tonalita, Stratian, Escocia. 

5.- Diabasa, cantera cerca de Holwick, Yorkshire, Inglaterra 



6.- ~ucrita, Achnaha, Península de Ardnamu:cb..han, Escmcia. 
/.- Migmatita, Pont de Nanat, Macizo Central de Francia. 
e.- Lsquisito, Distrito de Clifden, Condado de Galway, Irlanda 
9.- Hornfels, Dristito de Clifden, Condado de Galway, Irlanda. 

10.- Muestra de pizarrq, marina cerca de Hexan, Northumberland, 
Inglaterra. 

Después de realizar éstos análisis, se observa que aunque hay 
un ligero error, éste está dentro de los límites aceptables, lo -

cual certifica que el método es bastante bueno. 



PRI ;JJ ,11:.A !3.t:HI.8 lJj:; D::.TE!C1IN!.Cl c1n;s 

~inuOR ALI0UU'í'A ' . 
,1fUESTRA ?ESADA YOLUIEJI T!:'.JiP. u2su4 

vern:.¡¿r¡ ALICUüTA ;b ~·1µun ,t. ~·Lt;OR 

Di:.:lTHADU •e (1:1) AiOTW T.BORICO 

-----
I I/C-1 0.5g 220 1111 140-150 'º ml 

250 ml 25 ml 0.16 90 ml 0.07 0.0.8 

G/C-1 ~ 11 
11 

11 11 11 0.01 11 0.04 0.05 

¡;/MC-17 11 
11 

11 11 11 11 0.06 h 0.08 0.09 

" S/A-1 ti 11 " 11 11 o.oo " o.oo 0.01 

1-Js-1 11 11 " 11 11 11 0.06 " 0.10 0;.12 

B/P-1 n11 11 " ti 11 " 0.15 11 0.15 0.24 

S/T-1 11 11 n " 11 11 o.oo 11 0.04 0.07 

1':/M-1 .. " " ti 11 11 o.oo " 0.02 0.05 

I/C-2 " 11 " 11 11 " o.oo " 0.04 0.06 

F./H-1 " " " " 11 " o.oo " 0.04 0.07 

TABLA l 



,MUESTRA .PESADA . FUNDENTE. 

N._2co3 

I/C-1 0.5g 4 g 

O/G-1 11 .. 
F/MC-17 ,, 

" 
S/A-1 ti 

E/S-1 " " 
E/i-1 " 11 

S/T-1 " " 
E/M-1 " " 
I/C-2 11 " 
E/H-1 " " 

·,· 

SllilJlfPl.. QJllUl!l l!~. l>:W'l'~!I~Ol9h~ . 

'VOL~N 

DliSTlUDO 

220 ml 

.. 
" 

... 

" 
" 
" 

" 
11 

'Ti.'!.IP . ~so4 
•(; (111) 

140-150 40 ml 

" ! 

~ 

ti 

ti " 

" " 

" 

ti 

.. 

TAl!LA 2 

·"OLlJWN 
MORO 

0
AL1CUOTA 

1 • 
~. b'.LUOR· DI.V.llifU;!WIA 

- · -.~~------~--. ~~-·......---,---. - · -= --- - ---

250 111 90 a¡ 0.01 -0.01 

" ... 0.04 -0.01 

" \ " 0.10 -0.01 

" " o.oo -0.01 

11 0.11 +0.01 

" " 0.17 -0~01 

" 0.05 ... 0.02 

0.04 -0.01 

0.05 -0.01 

o.oo ' -0.0l 



CALIBRAG:ION DE.L COLúRI1LTRO PARA LA 

DET:i::fü:ÜNAC ION D.w iLUOR 

La construcción de la curva de calibración'para ésta deter­
minación, es un ejemplo típico de la secuencia de operaciones que 
tendrán como resultado final el aprove chamiento al máximo de apa­
ratos relativamente simples y baratos. 

Después de la revisión bibli ográfica realizada se encontra-
ron los siguientes datos para éste método~ 3 ). 

a) longitud de onda del filtro, 525 rnmc. 

b) Paso de luz 50 mm. 
e) Amplitud de lectura 0-2.5 ppm de fluor. 

Tomando en cuenta que los aparatos de que se dispone tieaan 
paso de luz en tubos del orden de 12 a 15 mm es doble suponer que 
pued e admitir concentraciones mayores a la de 2.5 ppm por lo que 
se planea prim~ro poder medir hasta 5 ppm de fluor. Se prepara una 
s ol ución de fluoruro de sodio q. p. previamente secado a 200 ºU por 
medi.a hora de tal suerte ql.le tenga 10 ppm de flúor. - . 

Los aparatos de que se disponía eran el lO.ett-Summerson y el 
Lange con los cuales se construyeron e ráficas comparativas. a obos 
a.parat:c s ,;r ':'::: .:intaJ.·:is t ienen un ámbit o similar, por lo que se se­
lecciona el de máa fácil manejo Ó sea el íCl.ett- 'Summerson para la 
construcción de las grá.!'.icas de trabaj"O ( Grá.:fica .No.5 ). 

Cot10 los fil tres de éste aparato lio son muy selectivos con~ 
ne correr la gráfica con los dos de que se dispone y cuya transn&­
t ancia está cercana a los 525 aune, o sea el 52 (485 a 550 mmc) y 

el 54 ( 520 a 580 mmc) • .<'unbas curvas están presentadas en la gráfi­
ca No~. Desde luego -aún cuando el filtro 52 es el más cercano a 
la l ongi tud de onda requerida se ve que el 54 dá _una gráfica recta 
de ~ayor a~plitud, por lo que se selecc ionó éste para la gráfica -
defini t iva. 

;::sta se encuentra en la c;ráfica No • . '.) • En general e1 .- ee si­

gue nn orocedirliento definido es posible no solo presentar los -



datos de conc entraciones en ppm, sino presentarlos para leer di­

rectamente en por ciento del elemento en la muestra. Este Último 
paso sin embargo exige que, pesadas, aforos y alícuotas sean 
constantes. En el caso presente en que hay .posibilidad de variar 

las alícuotas tomadas conviene hacer una gráfica rn Últiple, en la 
cual la variable sea precisamente la alícuota tomada. ·tsta prese.!! 
taciÓn está en la gráfica No 3' 

Modo de emplear la gráfica No. 3 . 
Si la muestra tratada s egún el procedimiento nos dá una lectu 

ra de 40 y la alícuota tomada es de 10 ml, tendrem os un por cient:o 
directo de 0.75. 

Si la al{cuota en vez de ser de 10 ml f~ra de 5 ml y .la le~ 
tura de 40, nos daría un por ciento de 1.5 • 

Por el contrario si la alícuota es de 25 ml siendo la lectu­
ra de .40 el resultado será de 0.3 ~. 
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TA.l:ULAC!Oif Pl;.li.A LA Gfu\.l:'ICA 

P11ntns ppm de i ml de sol. ml de rojo LECTURAS 
tipo de de alizari 

Nal!"' na s Y...Lr;TT LANGE 

o o.o 5 ml 5 ml ., 109 0.492 o .... 
l 0.5 " 109 0.46; <; ..... 
2 1.0 

e; 80 0.365 
o 
"' 3 1.5 
"' 

57 0.254 

"' 4 2.0 "' 38 0.167 ID 
a. 

5 2. 5 .. ID 21 0.096 Q) 

6 3.0 
>. 20 0.068 
"' al 

7 3.5 .... 15 0.052 o .. 
8 4.0 Q) 10 0.047 a 

9 11 .5 ,.: 
"' "' 10 5.0 11 o .... 
< 

T A B lA 3_ 
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CONCLUSI OllES 

Al .finalizar .éste trabajo, se puede dar uno cuenta de lo 
importante que puede ser conocer ó tener una idea del material 
en el que vamos a efectuar un añálisis. En éste caso se ha de­
mostrado que el fluor aún en pequeñas cantidades nos puede o­
casionar un error considerable en nuestro análisis, si ea que 
el material analizado lo contiene, por lo que es de suma im­
portancia su , separaciÓn previa del problema para poder obtener 
resultados correctos. 

El mépodo propuesto como se ha visto, posee las ventajas 
de poco costo en lo que a material se refiere, as{ como a la 
facilidad de conséguir los r eactivos dando exelentes resulta­
dos. 

Su comprobación se certi~ica con las muestras clasificadas 
por el J>r. Richard P. Hollingworth. 
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