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INTRODUCC ON

La deshudratacuén s frecuentemente unéfﬁdﬁbiiéacféﬁ de las

produclbll;dqd;;q;pgc f Vdad 'y la mus baJa dtsncrqlén de vnlo-~

.



res, para la detormlnacuén de - estos elementos lnorgénlcos. “Sin

embargo, a pesar de todas las ventast de este metodo, tlene los

buena base estadistnca.‘



0B JETIVO.

En el‘rb
dfstica






GENERALIDADES

2.1 CONCEPTO
‘La abs

tado gaseoso,;

logra rocia

lLa
opuesto’
muestra

sién Je

La cspectros-

concontra-

1a dbsor

la concentra:

ectamente proporcional a
cién de '

iertas condiciones ins- .

trumentaless




EXCITACION

(1) Energfa = . 4+ i

_;Atdmo en Es
v tado Excita
o do

(2)

‘Energfa
uminosa

¢ _fédOJFqﬁaa:,,
Excitado © mental

o Figli1

S
Encrgfa ‘j‘ﬁ'“J”yAééma'dn‘E§,k Atomo en Es
Luminasa ‘ tddo Funqu - . tado Excita

mental = ’ ~ do

Fia 12



2.2 INSTRUMENTACION D

Para que sc pueda:]leva n“anél'lsis por-absorcién -

or elicual se pueda atomj

oporcionar’ la pobia

atravesarfa con una




El sistema de Absorcién Aténica ticné,lgs siguientes compo-
nentes: R i,‘: k"k‘ T
2.2.1 La Fuunte d_:Radnac46n Prima

2.2, 1 1 Lémpara de C&todo:
2.2.1.2 ‘Lémparas\Mq]ﬁ

2.2.1.3 Lémpara de De

2.2,2

2.2, 1 1

Lémpara'

+ ;



FUENTE DE
L.DE RESONANCIA

MONOCROMADOR

ATOMIZADOR
DE FLAMA

DETECTOR Y

AMPLIFICADOR

CAMARA DE
ROCIADO

PANTALLA

11717 D16 ITAL

(comainmzf

P i

i

[

i

[

i

p

':

SALIDA AL SIST, sAL
RE

DRENAJE . !
OX{DANTE |
DA AL
DE DATOS ISTRADOR
Fig.2.1.- SISTEMA COMUN PARA ESPECTROFOTOMETRO DE

ABSORCION ATOMICA DE FLAMA



“Anodo .. Vantona

s

/ SN\

Cdlodo PRI Gas de rellene

Fig. 2.2 LAMPARA DE CATODO HUECO .



construfda una lémpara de cétodo hucco.

gas de relleno se ionizan. Los iones cargados: po-

sitivamente se aceleran a traVéé’dé campo el‘ctﬁlw
co y colisionan con el c&tode cargado ncgatuvamen—
te desalojando &tomos metél icos lnlelduales ﬁelg-
mismo en un proceso |)amado "Desalojo”. LOSVétd?;
mos de metal desaIOJados son entonces excntados pa"

ra la emisién, por |05 lmpactOS subsecucntes qu

tienen con mds lones del gas de relleno.

.-El proceso de- misnén.csté |Iustrado en la. ==

Fig, 2.3

'2;2ff}é‘ilémparas'Multlelementales

nando uno d wotros tamblén eg=m

tdn scendo desalodados del_idtodo.A‘[sto, reprLsen

tn,uua.djs, ucuﬁn cn la vudu de- !a Iumpara con’ =~




1.~ Desalojo s 2.~ Exclincién

3.~ Emisidn

Fig.2.3 - PROCESOS EN LA LAMPARA DE CATODO HUECO




4 éérésﬂ de c&~
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2.2.2 Sistcma de Pvcajustc Optico

Slstema dc Haz Unlco y “ﬂ' Doble. El sistcma de -

“ma de un solo ha

la varlacnén de. la untcnsodad‘dc
Aunque las Iémparas

ga sin electrodos emltan

tensidad de luz bastante

de sufrir variaciones en su intensida

Estas variaciones en intensidad

la muestra se moze|a con los. qasusrcomhuatsblcs y Q\I——




fanura de! quemador
G eje del tubo ato-
mizador,

Fig. 24 .- PLANTA DEL SISTEMA OPTICO DEL ANCHO DE BANDA
: DE HA2 SENCILLO,

ESPECTRAL




P

—== ]

. Espejoglratorio *

Fuente

Fig.2.5 -

i

Espejo
Recombinador

Quemador

SISTEMA OPTICO BASICO OE DOBLE HAZ .

Monocromador




dante y luego se'LJeValalﬁéabe;al‘del quemador ‘en donde

ocurre: Fa conbustién’y'atomizacibn de . la nuestra..:




W

L

[

!

covurs
Quemad®

oett aeref

garrod® oot
gueo™® '
o 1l /
> )



ca. L’

x VPQr'l“!'o/:idLl‘é,} v :
t r'ansf"é:r-m’}ic';} |6nde
estado gaseoso y:p

molecular-del

‘elemento

lémpﬁéh

la alture

( qu.u»i’do ) .
@
(Gés)‘j’

- o (Gas) -

7+ tonizacibn

MY+ o7 (Gas)
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Pucsto quc Ia cncrgla dc flamn es responsablc de -

2600-2800

2.2, 4 Monocromador

sgransme-



dida del tipo.de Iémpara Utl'lzadd v dcl anéilsls a4 rea-

lizar, EI problema de Pesolucuén sc acentua bastante -

2.3 lNTEhFERENCIAS QUE SE PRESENTAN EN

2.3. 1 InterféVanlas Qufmscas

Este tlpo de rnterferenéi_



fccto del fosfato sébr

2




onda de reéonéncia. A este tlpo de pr‘oblcma se le cong

se puede ellml--




dorcs de Flujos

2.442 Atomuiador

y dlspcrsnrla en la Flama

reproduclble.f Debe sen‘muy preclsc v ue‘la exactvtud L
y preC|5|6n “de los anélnsns en espectnof to ctrfa de -

flnma depende de que a. la. flama IILguc snempne una can--
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Rejilla
Prisme

Fotodetector

-

] |

Ampliticador
|~ Quemador Medidor

Espejo

Collmador > Atomizodor

Muestra

Fig. 2.7 ~ SISTEMA COMUN PARA ESPECTROFOTOMETRO DE EMISION DE FLAMA.




tidad constante de‘laimuestﬁa.

2.4.3 Quemadoﬁ -
- E requ
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tro de absorcién para-scleccionar ta banda.espectral

lsencon-

2.5 INTERFERENCIAS QUE SE PRESENTAN EN FOTOMETR

sncias par lonizacié

al’dtomo se le aplica suFicie

.. Esta~interforencia sc el a niisma-Farma

que en absorcibn.atémica..
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2.5.2 Interferencia Espectral

Esta .interfere revalece especialmente cuando

se emplean: ar “la‘energi

espectral el eler

empleandoisalucione
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PARTE EXP’ERI,IMVEN’TA‘L-'—

los electroliteos en estudlo‘s’
dos en soluciones electrolltlcas orale

Para su determinacibn se emplearo 6f¢to-

métricos: £l de Absorcidén Atémica.y eI de Em
Con el objeto de evaluar la exactctuéfx~gr =
uno de los métodog se analizé una soluéiﬁhﬁpgtr
conocidas de los electrolitos en estudco.~ncr
Para determinar la repetibilidad de: los métodos s

10 muestras del producto terminado en dos duferentes dfas

3.1 ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA

3+1.1 Determinacién de Sodio
3.1.1.1 Equipo:

tspectrofotémetro de abséﬁéﬁ n

Elmer Modelo 603.

las condiciones de trabaj

Anexo ‘No, 1

3.1.1.2 :k§é¢tfyos:‘
:f;'Sdlﬁéibﬁfsgéndar

" exactamente 254
 rééé£3vb.anal

“tra* volumé

;Iuccén.c‘ K madamento



- Solucién de Potag}o;— $c’pé$arpd:aprpgimnda—-

‘mgntg 2;8619

.de potasio, sc trans
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J ml..de esta solucién aun matraz volumétrico

de 50 ml' la solucibn de potasio

3.1.2:2 Rea




solucién contlenc 1000 ppm. dc potas:o.

; Soluclén

'mejar los standares con Ia mue

v'fle aducuonaron 2ml, de la solucnén d

?:se aForaron con agua destllada.' Eét
cvontlenen 0.5, 1.0, 1.5, 2.0, 2 5,




3.1:3 Detehﬁ}naclén

371 1 l3l1 Eq

3.1.3.2 R

complementar la salucién® de carbonato de caleio
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y se aforé qoﬁ;aguardgs[oni;ada, Esta.solucién

contiene aprbxim&déﬁénﬁc‘SOOvbbm.k




standares preparados en absorbancia.:



3.2 ESPECTROSCOPIA DE EM'SlON DE FLAMA
3e2.1 Dctermonact6n de’ Sodlo

3.2.1.1

3:2.1.2 :
- iSqucn&n Standard Stock ,c S

3.‘2."1,".‘:3

o con;ld mucstna,sck

-'sodio -respectivamente

Equupo
Fotémetro de Flama Modelo Cornnlng EEL.
Las condiciones de trabajo se descrlben en cl

Ancxo No. 2

Reactlvos

mi, y se llevé a volumen con ‘agu
de la solucibn resultante se pip
3, 4, 5, ml. Y se colocaro

tricos de 50 ml., para‘sem




- ConcentﬁaciGdeel prod@cto 69.00 mg,/lCO mle de

sodiow. 10

..~+lLas condicione

 Aﬁéx6‘N6.




[3%]

(3%

ta

Reactivos:

‘exactamentes1:

’Solucfénfstahddrd'sfpgk”dé Potdsio,— Se pesaroﬁ
j9/0:7’9 déJéWEbUﬁv

[ péfdsioﬁéraf

fieron.a un:ma




- Procedimignto‘parq”AJﬁstanjgﬁiApérdfo:

Fijar las condicionc

3.2.34,De€6rm|nac|6n
3:2.3.1 E o
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3:2.3.3 Procedimiento:

Ppepqﬁacfﬁh de.

Determinar el % de-transmitancia de la solueian

‘problema.
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3.3 DETERMINACIONfDEfLOS ELEMENTQS‘EN’LA_SOLUCION PATRON

Cb"ftqﬁid‘F’y:::d‘?v : o mgi/1000mly -




3.4 RESULTADOS
J.4.1 Espcctroscopfa de Absorcnén Atémlca (EAA)

'En |as gréflcas 2y 3 se mucstran swcurvdé;do;cg
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Grﬁfica-No. 1

Curva dc Callhraclén dcl Sod|o por EAA

AbsorbanC|a L7 5

Abs.

0.40

0.30

0,25

0.20 -

“Cén;}}(?.p.m.)

Ordenada



Abs.

0.35

0.30

0.25

0.20

0.15

0.05

Grﬁfiéa‘

Curva de Caljh{ﬁé{&n do 1 Pots

Abserbancia

,“e'(b-b;m})




Abs.

‘Cuﬁvazﬁg:Qg[f

CBﬁcli(ﬁ;b{m.)

Pcﬁdi@ﬁt

':6rﬂéﬁzdgva|%0bngh’






TABLA  No. 2

Dfa

ORI I I I T S e e

Las Férmulas utilizadas se localizan 'en el Anexo No.:3






Repet ibilidad del método” para: |

-en:soluciene

Dfa

[y

R T

PO I SR X




S= 1.59%




TABLA to. 6

chefib{fidédf&&]fmé{q‘p,pacpiiéfdéééfmfﬁé§i6n dé Calcio

~en.soluciones electrolfticas orales por EAA:

Dfa. 19+/10 % ﬁcqntradb o

O e Rl e

BN

| SR ]




1C0
90
80
70
60

50

40 =

30
20

10

~ Coofici,

Pondicnte

Ordenada

oupom.

)



N
=

100
90
80
70
60
50
40

30

20

10

~ Ordenada al Origen’

Concs (pepem.)

10,998
b =-1.00

e

- P:elic| ier Lu

=
o
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Gr&fica No. 6

Curva-de Cali braci

T ‘
100 |
90 |
8o
70
60 |
50 4 ’
40
30
20
10 g e
0 ¥ .
10 Conce (p-pfﬁli)




determinacién de so

ién: 'p‘at:fl 6n p




TABLA No. 8

determinacién- de " .

s orales’ bﬁérf _ EEF

Dfa

[ - T R I R L



detérminaci6n:de potasio

solucién patré




PO RS N RO RO e ek et

103.98
- 105.57
~103.98
102,38

‘. ,,I.,C., : =1 03 81

f 95% i°34y‘

vt = 1.076



terminaciéni.de¢ calcio




LR L

[+

L




Lir'ic'c\l:"id‘;ia'd métoda “para ‘n‘déf‘iérr*hyiiiaci’én

dcr SOdiO en’'so or-nlcs «DOI‘?’ EAA e

ppm- encontradas

1.5 -

1.0 -

e Pel{dl ente

Ordenadaal;



ppm encontradas’

10.00 -

9.00

8.00

7.00

6.00

5.00

L -

“parai laideterminacibn

por-EEF o

as orale:

ppm‘encantrados

ppm agregadas

0.993
0_926;'_..... i

Leeficiente de Coprelacidn

o Pendienteriz: -

Crdenada nI'Oﬁigéh“ﬁ**’“‘":*“Abfé’olyéj'”:°




ladeterminacién

Lincaﬁiddd‘dé . _
or EAA 0T

Jde Potasic.enisal

o
o

2.0

Pendiénté

" ordenad



4.00

3.C0

Qfth¢"meééjéﬁf;i'

EEF

’ncohtr""a‘dos Sy




L inc'af yi'd;'}'d '

de Caleioien®

= Coeficiol

Pcnd‘icni';e

Ord(, nada ihl,l‘_‘ Or igen’k :



ppm enc

50.0

450

40,0

30.0

de CV""

(o)

J

e

“tinearidad

trados -







DISCUSION Y  CONCLUSTONES

sec evalub:

conclusié

Zfdnto‘

precisos

(S.y. CV%), reportados

bla 13, nos indican:que ho:se presenta variabilidad al ensayar -



el sodio en la solucidn patrén y en las muestras de producto ter

minado.

5). En:
la iincarida
ci6nrd§:s>>

coeficiente




con valare

ta entre..

sc. evalud:pap

conclusién que

nbsqﬁé}6n d@6

tra en-la-Talbl
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3. Tomando los valores de Ias mcd;das de d15pcps|6n para -

_por |o tanto

e‘fﬁétbdo -




stadistiicos:

Precision

Repetibi

St Las Fermultas utilizadas se¢ encuentran cn ¢l Anexo 3




'No. 14

précisi6n.de los dos

Exqctit@d
Y

Precis{6n

icativa y

enicl-Anexo 3



“No. .. 15

iéﬁfﬁﬁd;yJﬁrecfsféq,dc,Ips dos

determinacién:de.calcio -

Repet ilbvil

‘en-el Ancxo 3



“Las férmulas:utilizadas su encuentran-en el Anexo 3



n:la:determina

ciﬁnkdé7

oluciones ‘electrolfticas

Na

0624-

Las f&rmul tilizadas:'sc encuentran en



S CONCLUSTONES -

cstadfst
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El. quem

para retirar:la

nac i 6n; -tamhi







Condiciones dé'ﬁfﬁﬁgd

Parémetroﬂaéfo

ConcgntfééiG

Absoﬁbdnéié

Fuente;ae

Tipo de Flama’

Presidhgd¢|
Flujo del:
PueéiSnwdeJ

FlquidelQO




Condiciones de trabajoﬁpéﬁdfléjdéﬁgbmThdc§6nfdé*Sod}d;detaéio’

Calcio por el método de EEF

Par&metros de 0.

Filtro

Tipo de Flama

Presién del Oxiddhéé :

Todos )os reactivos utilizados fueron grado reactive ---

analftico,




o
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ANEXD No.

3

ArambOSryétoddé”seileé7eVaTﬁ6€la‘C£écti€ud precisibn y |i

neakidad. (8)

e = error atandard muestral

v.=n - 1 = grados de 'ibéﬁtéd

7[i§3%va¢“prbbabi

bertad y -




' 2
La precisibén sc cvalué tomando en cuenta la varianza ( §7 ).

donde:

sumatoria de cuadrados de las desvia -

Ios'datésaéxpevimentales%

dfsticos:quﬁ@

Correlaci6n (F)

2 = grados de |ibertad =




encia ertre --

esestadist icamen




para 'iah:‘l‘fi‘c‘av la:pr

95% de

menor,. @

SivFies
exp:
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