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INTRODUCCION



INTRODUCCTON

Los problemas analfticos de la quimica del agua se-
han visto incrementados en estos fltimos afios por los efectos
tSxicos que causa la contaminacifn del agua en nuestra salud.

Bxisten elementos en la lista de quimicos del agua-
que en el pasado nunca se habfan considerado de importancia,-
sin embargo ahora se ha visto que causan grandes trastornos a
nuestro organismo.

Alguncs elementos se encuentran en tan poca canti--
dad que es Aiffcil medirlos por los métodos convencionales. -
Esto hace necesario que se realicen métodos de anflisis capa-
ces de medir pequefias cantidades (tragzas) de estos elementos-
msthlicos.

Bs por esto que se ha desarrollado este trabajo, ya
que se ha cbservado que es en la Espectroscopia de Absorciém-
Atémica donde se encuentra el mayor rango para la deteccibén -
de estos elementos.



DEFINICION

La espectrofotometria de absorcibén atémica es un mé-
todo de anflisis instrumental que mide y analiza cantidades pe
quefias de un elemento.

La quimica analftica ha desarrollado diferentes méto
dos para este propSsito como son:

a) La polarograffa
b) La espectrograffa de emisién
c) Los métodos colorimétricos.

8in embargo es en la espectrofotometrfa de absorcibén
atSmica donde podemos encontrar un método avanzado, exacto, de
mayor rapidez de anflisis, con pocas interferencias y como una
atraccién adicional es que, los procedimientos estandarizados-
para los metales de interfs en el anflisis de aguas est&n répi
damente disponibles.

En la antigfiedad 1la absorcibn atbémica era usada para
anflisis en la industria de alimentos, agricultura, medicina,-
en la actualidad se emplea también en laboratorios de control-
de calidad de aguas, para sefialar el grado de contaminacibén --
del agua potable y en el tratamiento de aguas de deshecho.

La espectrofotometria de absorcifn atémica es la ad-
sorcién de energia radiante (generalmente regién ultravioleta-
y visible) por &tomos neutros en estado gaseoso.

HISTORIA

La utilidad potencial de la absorcién at6mica para -
el anflisis de elementos metflicos fué sugerida primero en - -
1955 por Walsh, y por Alkemade y Milatz. Desde esa §poca se -
han elaborado métodos para determinacién de 65 elementos, y se
han disefiado numerosos instrumentos comerciales especificamen-
te para este tipo de anflisis.



GENERALIDADES



SENERAL [PADES
EL ATONO Y LA BSPECTROSCOPIA ATOMICA.

81 a un £tomo se le aplica energfa de una magnitud -
apropiada, §sta serf absorbida por 61 e induciré que el elec--
trén exterior sea promovido a un orbital msnos estable o esta-
do excitado. Como este estado es inestable, el &tomo inmedia-
tamsnte y espontinsaments retornaré a su configuracién funda—

mental.

Bl electrén por lo tanto retornarf a su orbital ini-
cial estable y emitirf energia radiante equivalente a la canti
dad de energfa inicialmente absorbida en le proceso de excita-

cibn.

El proceso se ilustra en la siguiente figura. En es
te proceso excitacibn, es producido al suministrar energfa.

(Bxcitacién)
— —_——
ENERGIA + —_—
+
&tomos en ftomos .en
estado fundamental estado excitado

En el proceso inverso de decaimiento emisién de luz,
ocurre esponténeaments.

(Decaimniento)
—_——— —_—
——elP +
— —
Stomos en &tomos en energfa
estado ex astado fundamen luminosa
citado. tal.

La longitud de onda de la luz emitida es una propie-



dad especf{fica y caracter{stica de cada elemento.

Como la configuracidn orbital de un Stomo grande pue
de ser compleja, existen muchas transiciones electrbnicas posi
bles y cada una de ellas resultarf en la emisibSn de luz de una

determinada longitud de onda.

La energf{a absorbida en el proceso de excitaciém o -
la emitida en el proceso de decaimiento, puede ser medida y --
usada para propSsitos analfticos.

La propiedad de un &tomo de absorber luz de longitud
de onda especifica, es utilizada en la espectrofotomstr{a de -
absorcibn atéamica.

, — ——
AN —
—_——
Energfa Stomos en Stomos en
luminosa estado fundamental estado excitado

S8e puede efectuar una determinacién cuantitativa del
analito presente, midiendo la cantidad de luz absorbida. Il -
uso de fuentes especiales de luz y la seleccién cuidadosa de -
la longitud de onda, permite la determinacién cuantitativa es-
pecifica de elementos individuales en la presencia de otros.

La nube de £tomos requerida para las mediciones aen -
absorcibn atémica, es producida por la adicién de suficierte -
ensrgfa térmica a la muestra para disociar los compuestos qui-
micos en &tomos libres.

La aspiracibén 4e una solucién dentro de una llama --
aliniada con el rayo de luz sirve para este propésito.

Bajo condiciones apropiadas de llama, muchos &tomos-
permanecerfn en la forma de su estado fundamental y ser capa--
ces de absorber luz de longitud de onda apropiada proveniente-
de una fuente de luz.

La facilidad y la velocidad a la cufl se pueden ha--
cer determinaciones exactas y precisas han hecho que la absor-
cibén atémica sea uno de los métodos més populares para la de--
terminacibén de metales.



ANALISIS CUANTITATIVO POR ABSORCION ATOMICA.

El proceso de la absorcién atémica estf ilustrado -
en la siguiente figura.

Io

E:,__ _I_@

Fuente 4 d‘. tector

llama

Lus de longitud de omda s, resonancia, de intensi--
dad inicial Io. es enfocada scbre la llama, que contiene &to-
mos al estado fundamental. La intensidad inicial de la luz -
es disminuida en una cantidad determinada por la concentra- -
cién de los Stomos en la llama. Luego la luz es dirigida so-
bre el detector donde se mide la intensidad disminuida I.

Distintos términos afines son empleados para definir
la cantidad de lus absorbida que ha tenido lugar. La transmi
tancia es definida como la razén de la intensidad final a la-

intensidad inicial.
T = I/Io

La transmitancia es una indicacién de la fraccién -
de luz inicial que pasa a través de la llama para incidir en-
el detector.

El porcentaje de transmicién es simplemente la trans
mitancia expresada en términos de porcentaje.

XA =100 -%T

Estos términoe son flcilmente visualizados sobre --
una base fisica.

El cuarto término absorbancia es puramente una ex-—-—
presibn matemftica.

Io
A= log 1




Absorbancia es el término mis conveniente para carac
terizar la absorcién de luz en la espectrofotometrfa de absor-
cibén, pues esta cantidad guarda una relacién linear con la con
centracién. La ley de Beer define esta relacién.

A=abc

en donde A es la absorbancia
a es el coeficiente de absortividad constante
b es la longitud del paso de luz ocupado por la cel
da de absorcién.
c es la concentracisn de las especies absorbentes -
en la celda de absorcién.

Bsta ecuacifn simplemente sstablece que la absorban-
cia es directamente proporcional a la concentracifn de las es-
pecies absorbentes para unas condiciones instrumentales dadas.

INSTRUMENTACION DE ABSORCION ATOMICA. COMPONENTES BASICOS.
Cualquier espectrofotémetro de absorcibn atémica de-

be tener los siguientes componentes:

1.~ Una fuente de luz.

2.~ Una celda de musstreo.
3.- Un medio de medir luz espec{fica.

Fuente Modulador Quemador Monocromador Detector Regis
trador

Una de las fuentes mfs ampliamente empleadas es una-
lémpara de cftodo hueco. Rate tipo de 18mpara es llenada con-
nebn o argén a baja presibn, el chtodo est& formado por el me-
tal del elemento que se va a determinar.

El paso de la corriente a través de la l&mpara causa
que la raegibn cerca del chtodo emita lfneas espectrales de lon



gitud de onda espec{ficas para el material catédico.

Una desventaja de las l&mparas de c&todo hueco con-
vencionales es que solo procuran tener un aumento en la inten
sidad de radiacién para evitar la corriente operante, resul--
tando considerable en el ensanchamiento de la lf{nea.

Para superar esta dificultad se desarroll$ una 18m-
para de alta frecuencia en la cual una descarga eléctrica pro
duce una presién de vapor atSmico Sptima por chisporroteo ca-
t8dico, una segunda descarga eléctrica independiente produce-
la excitacisn necesaria.

Las propiedades importantes de estas l&mparas de alta
intensidad son: las l{neas resonantes sin ning(in incremento-
significante en el ancho de la li{nea, la falta de excitacién-
de las l{neas de gas o las lineas adicionales de los iones --
del metal.

También se requiere que la radiacién de la fuente -
sea modulada para suministrar una forma de amplificar selecti
vamente la luz de la lfmpara de la fuente e ignorar la eamisién
de la llama. Se puede lograr esto con un modulador rotatorio
localizado entre la fuente y la llama.

Consideraciones especiales se requieren también en-
el quemador. Se hace necesario generar un vapor atbmico en -
el paso de el rayo de luz de la fuente. Esto se obtiene gene
ralmente al introducir la muestra en un quemador o alternati-
vamsnte, en un horno electricamente calentado que se encuen--
tre alineado en el paso .fptico del espectrofotémetro.

Se necesita de algunos componentes para la medicibn
de la luez especifica. Un monocromador que dispersa las dis--
tintas longitudes de la luz que son emitidas de la fuente y -
separa la linea particular que se emplea para este fin.

La seleccibn de una fuente especffica y de una lon-
gitud de onda particular de aquella fuente, es lo que permite
que se pueda efectuar la determinacibn del elemento en presen
cia de otros. La longitud de onda aislada por el monocroma--
dor incide directamente sobre el detector, que sirve como el-
0jo del instrumento. Este es un tubo fotomultiplicador, que-
produce una corriente eléctrica que depende de la intensidad-
de la luz incidente. La corriente eléctrica del fotomultipli
cador es luego amplificada y procesada por la electrénica del
instrumento, que produce una seflal la cual es medida de la --



atenuacién de la luz que ocurre en la celda de muestreo.

Esta sefial puede ser posteriormente procesada para-
producir una lectura en el instrumento.

Consideraciones Spticas:

Bxisten espectrofotSmetros de absorcibn atSmica de-
uno y doble haz: Se le llama de un solo haz, porque todas --
las medidas se basan en la variacién de la intensidad de luz-
en un solo haz.

Se pueden obtener significantes y convenientes bene
ficios con la incorporacién de un sistema 6ptico adicional pa
ra cbtener el sistema de doble haz. En este la luz de la lém
para es dividida en un haz-muestra que es enfocado a través -
de la celda ds muestreo y un haz de referencia gue pasa alre-
dedor de la celda de la muestra y sirve como un monitor de la
intensidad de la lémpara.

BEn un sistema de doble haz, las lecturas no repre--
sentan simplemente la intensidad de la luz de un solo haz, si
no el cociente entre el haz de la muestra y el de referencia-
que se originan de la misma fuente.

Como resultado de &sto, las fluctuaciones en la in-
tensidad de la fuente, las cuales afectan igualmente la inten
sidad de el haz de la muestra y el haz de referencia, no son-
tratadas como fluctuaciones en las lecturas del instrumento.-
La lfnea de base o punto cero es mfs estable en un instrumen-
to de doble haz.

Un factor importante que determina el ruido de la -
1fnea de base es debido a la cantidad de energfa luz que lle-
ga al tubo fotomultiplicador. Cuanto mis energfa luminosa se
dirija sobre el detector, menos ganancia electrbnica se requie
re y por lo tanto menos ruido se presentarf en la sefial.

SISTEMA DEL QUEMADOR.

Existe un sistema de pre-mezcla en el cual la solu-
cibn de la muestra es aspirada a través de un nebulizador que
genera un aerosol fino, dentro de una cfimara de mezcla. Aquf
el aerosol de la muestra se meozcla con los gases combustibles
y oxidantes y luego es llevado al cabezal del quemador en don



de ocurre la combustién y la atomizacibén de la muestra.

El aerosol de la muestra tiene gotitas de diferente-
tamafio cuando es introducido en la cfmara de pre-mezcla. Al -
entrar en la llama se vaporiza el agua de esas gotitas.

El material adlido debe ser vaporizado y se deben --
romper los enlaces quimicos, para obtener &tomos libres en su-
estado fundamental.

Una incompleta atomizacién de la muestra incrementa-
la posibilidad a las interferencias quimicas, por esto se colo
ca un espiral de defleccién de flujo en el interior de la céma
ra de pre-mezcla, directamente enfrente del nebulizador. Las-
gotas grandes que no son llevadas por el flujo del gas se van-
al fondo donde son removidas del sistema a través del drenaje.
El drenaje utiliza una trampa lf{quida para prevenir que los ga
ses de combustién escapen a través de la lf{nea de drenaje.

El interior de la cfmara de combustifn es de plésti-
co inerte que permite el drenaje y previene el efecto de mgmo-
ria en la cfmara del quemador.

Los cabezales del quemador se construyen de titanio-
para darles resistencia al calor y a la corrosién.

TEMPERATURAS DE LLAMAS DE PRE-MEZCLAS

OXIDANTE COMBUSTIBLE ¢
AIRE-METANO 1875°
AIRE-GAS NATURAL 1700-1900°
AIRE-HIDROGENO 2000-2050°
AIRB-ACETILENO 2125-2400"
N,0 -ACETILENO 2600-2800°

INTERPERENCIAS

INTERPERENCIA DE MATRIZ.

61 la muestra es mis viscosa o tiene una tensién su-
perficial diferente a la de los patrones, la velocidad de aspi
racién de la muestra o la eficiencia de nebulizacibén pueden --
ser diferentes entre las muestras y los patrones., 8i las mues
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tras y los patrones no son introducidos a la misma velocidad, -
la absorbancia no correlacionarf entre los dos. Bxistir§ en--
tonces una interferencia generada por matriz.

Un ejemplo de este tipo de interferencias es el efec
to de la concentracién del &cido sobre la absorbancia. Altas-
concentraciones del &cido o sSlidos disueltos producirfn un --
error negativo. Este tipo de interferencia produce un error -
positivo también. La presencia de un solvente orghnico en una
muestra producir§ un mejoramiento de la eficiencia de nebuliza
cién, lo que resulta en un incremento de absorcién.

Una forma de compensar este tipo de interferencia es
la de asemsjar 1o mfs posible los componentes mayores de la ma
tr{z en las muestras y patrones. Algln &cido o culaquier otro
reactivo se afladen a la muestra durante su preparacifén.

INTERFERENCIA QUIMICA.

8i la muestra contiene un mmponente el cual forma un
compuesto termicamente estable con el analito y no se descompo
ne por la energfa disponible de la llama, existirs& una interfe

rencia quimica.

Un efecto de este tipo es el efecto del fosfato so--
bre el calcio. El fosfato de calcio no se disocia en la llama
aire-acetileno entonces, como se incrementa la concentracién -
de fosfato, la absorbancia debida a los &tomos de calcio, va a

disminuir.

Para eliminar este tipo de interferencias se aflade -
un exceso de otro elemento, el cual forma un compuesto térmica
mente estable.

En el caso de calcio se afiade lantano, el cual se en
laza el fosfato y deja libre el calcio que serf atomizado te--
niendo el calcio una absorbancia independiente del fosfato.

Una segunda solucibn a la interferencia quimica es -
el uso de una llama mfe caliente. La llama del 6xido nitroso-
acetileno es considerada mfs caliente que la de aire-acetile-
no y puede ser usada para minimizar las interferencias qufmi--
cas,
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INTERFERENCIA POR IONIZACION.

Cuando un exceso de energfa destruye el Stomo en es-
tado fundamental, existe una insterferencia por ionizacién.

Se puede eliminar afiadiendo un exceso de un elemento
que sea muy fficil de ionizar, lo que originarf un gran niimero-
de electrones libres en la llama y que a su verx eliminarf la -
ionizacién del analito. Comunmente se emplean el sodio o el -
potasio como supresores de ionizacién.

INTERFERENCIAS ESPECTRALES.

8i el perfil de la absorcién atémica de un elemento-
sobrecubre 1a l{nea de emisién de alglin otro, se dice que exis
te una interferencia espectral.

Baste tipo de interferencia se incremsnta cuando se -
emplea una l&mpara multi-elemento, en las cuales la fuente pue
de contener lfneas de emisién muy cercanas para algunos elemen
tos. Se debe tener especial cuidado cuando se utilizan longi-
tudes de onda analfiticas secundarias en una lfmpara multi-ele-

meanto.

Una forma para eliminar esta interferencia es redu--
ciendo el ancho de la apertura espectral del monocromador o --
usando una langitud de onda alterna.

Las mayores interferencias en absorcibn atbmica caen
dentro de las que se han mencionado. Tomando especiales cuida
dos en la preparacién de las muestras hacen posibles determina
ciones exactas a(in en muestras muy complejas.

SISTEMAS DE MUESTREQO DE ALTA SENSIBILIDAD
ABSORCION ATOMICA CON HORNO DE GRAFITO.

Aunque la flama es el método mis usado y el medio --
mfs conveniente de transformacién de los elementos en solucién
de el estado atbmico libre, este tiene algunos inconvenientes.

Las pequefias gotitas formadas en la cémara del horno,
cerca del 10% se van en la flama, el sobrante es deshechado y-
se deja caer, esto por supuesto reduce la sensibilidad. Ade--
mfs 10s gases de la flama mueven a los &tomos muestra a través
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del camino de la luz en una fraccién de segundo, d&ndoles una
m{nima oportunidad de absorber la luz de la fuente de la l&m-
para y contribuir para la sefial analftica.

Con el fin de remediar estas fallas y utilizar més -
eficientemente a la muestra se ha ideado el sistema de atomi-
zacién sin flama. El més popular de estos es el horno de gra
fito que tiene sensibilidad y limites de deteccifén muchas ve-
ces menores que la flama.

El sistema est§ construido alrededor de un pequefio
tubo de grafito electricamente calentado, situado en el haz -
de la luz en lugar del sistema de mechero. Un pequefio volG--
men de musstra, generalmente de 5 a 100 microlitros es pipe--
teada dentro del horno de grafito.

El poder de suministro del horno es posteriormente
programado a incrementar el paso de corriente a través del tu
bo de grafito que exitosamente seca la muestra, carbonizando
cualquier materia orgfnica y finalmente atomizando la muestra
dentro de el haz de luz.

Durante la atomizacién las temperaturas de 2800°C.
son logradas en el horno de grafito. Durante el perfodo de -
suecado y carbonizado del analisis, el vapor de agua y la mate
ria orgfnica son barridos fuera del tubo por un alto flufdo -
de un gas inerte (nitrégeno o argén).

Durante la atomjizacién los flufdos de gas son auto-
maticamente reducidos para permitir que los &tomos de la mues
tra permanezcan en la ruta de la luz por algunos segundos y -
de este modo dar una sefial de absorcién mis larga,

Bl tubo de grafito es enfriado permitiendo que re--
grese de su méximo de temperatura a la temperatura ambiente -
en menos de 30 sequndos. Un an8lisis tipico toma cerca de 90
segundos incluyendo el tiempo de temperatura,

El uso de todas las muestras y el largo tiempo de -
permanencia en la ruta de la luz, aumenta la sensibilidad del
horno de grafito sobre la flama,

Los limites de deteccibén son perfeccionados por un
factor de cien dobleces o mfs para usar el horno como un sis-
tema atomizador., 8e observé que para algunos de los elemen--
tos m8s toxicos como el arsénico, cadmio, cobre y selenio el
horno de grafito ofrece muchos més limites de deteccién.



13

Muchos laboratorios estén cambiando al hormo, por el
tiempo que se consume en el procedimiento de extraccién con --
solventes. La importancia Qque se ha venido a dar al horno de
grafito es debida a que elementos como arsénico y selenio tie-
nen pocos li{mites de deteccifn por técnicas convencionales de
absorcién con flama o con técnicas colorimétricas que son mfs

dificiles y tardadas.

Recientemente la agencia del ambiente en los Estados
Unidos ha fomentado el uso del horno para la determinacién del
selenio en las aguas, sedimentos e impurezas.

Se hace una digestién preliminar con HCl para romper
cualquier compuesto orgfnico del selenio. Como el selenio es
volétil esto se estabiliza con la adicifn de una sal de nfquel
antes que la muestra sea inyectada dentro del horno de grafito.

El compuesto niquel-suelenio permite la formacién de
carbonizacifn en la muestra a altas temperaturas en el horno -
antes de la atomizacién.

‘8o obtuvieron limites de deteccién de 0.0002 a -ve-=
0.002 mg/1 dependiendo del tipo de muestra y el procedimiento
usado.

Las sefiales de absorcifn gensradas por el horno de -
grafito forman picos muy répidos.

Una seflal tipica de picos se observa solamente en —
uno o dos segundos. Se puede utilizar un contador, pero los -
instrumentos soderncs tiensn la capacidad de mostrar tanto el
pico de elevacién como el &rea del pico directamente sobre el

espectrofotémetro.

SISTEMA DB GENEBRACION DE HIDRUROS.

La técnica de generacién de hidruros gaseosos de ---
ciertos metales son quimicamente producidos por la adicién de
borohidruro de sodio en un frasco de reaccién.

El frasco est8 sellado y los hidruros gaseosos e hi-
dr6geno producidos, son arrastrados por argbn hacia un tren de
llama aire-argén-hidrégeno o alternativamente, en una celda de
cuarzo calentada., Se disponen de equipos manuales o autométi-
cos para generar hidruros.
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A pesar de que la técnica est8 sujeta a una variedad
de interferencias, con la generacifén de hidruros se es capaf -
de analizar muchas muestras de naturaleza compleja que son di-
ficiles o casi imposibles de analizar por algfin otro método.

EXTRACCION CON SOLVBNTBS.

Aunque la mayorfa de las determinaciones de los ele-
mentos en el agua se hace muy ficilmente con una pequefia prepa
racién de la muestra, algunos de los elementos que estin pre--
sentes se encuentran en concentraciones menores a un nivel nor
mal del instrumento.

En estos casos existen varias técnicas para aumentar
estas concentraciones. Ocasionalmente las muestras pueden ser
evaporadas a un minimo volumen antes del anflisis, pero este -
procedimiento consume mucho tiempo y puede traer grandes pro--
blemas de interferencia.

Un método frecuente es el uso de la extraccién con -
solventes. Esto incluye muestras y mezclas acuosas con quimi-
ca orginica capaz de combinarse con el elemento que se est& de
terminando. Bl complejo formado es entonces extrafdo dentro -
de un pequeflo volumen de un solvente orgénico, concentrando --
efectivamente 1los elementos antes de la determinacién.

Bl procedimiento de la extraccién con solvente tiene
algunos beneficios para la absorcién atémica, ya que algunas -
veces la sensibilidad puede ser incrementada por la presencia
de la muestra en el solvente orgénico en lugar de en el agua.
La extraccién con solvente proporciona un medio de remover el
elemento de una solucién compleja a una simple.

Generalmente los procedimientos de extraccifén con --
solventes son diseflados para extraer simult&neamente algunos -
metales as{ ellos pueden determinarse en una misma solucién de
solvente orgfnico.

Bl agente més usado es el pirrolidineditiocarbamato
de amonio llamado quelato de "APDC" que determina elementos pe
sados al mismo tiempo tales como: plomo, cadmio, cobre, zinc,
fierro, plata, niquel y cobalto y otros pueden ser extrafdos a
un pH de 2 a 6 con metil-isobutil-cetona MIBC, estos son los -
solventes m8s frecuentemente usados para absorcién atémica.

para metales como aluminio o berilio, se utilizan --
“-'==tna ~nmo la 8-hidroxiquinolina.
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BLEMENTOS QUE PUEDEN SER DETERMINADOS POR ABSORCION ATOMICA --

CON SISTRMA DE MUESTREO.
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266149 Vol 68 1968
ANALISIS DE AGUAS IMDUSTRIALES CON IMPURBZAS METALICAS

Se describe un método para el anflisis por B.A.A.,-
para detectar fierro, cobre, cromo, zinc, calcio y magnesio -
en aguas industriales.

Las muestras de agua son aguellas provenientes de -
enfriadores de agua, calentadores, condensadores de vapor, --
filtros y no filtros de aguas asreadas y aguas de deshecho.

Bl método toma aproximadamente 1 min./muestra y es-
t& libre de interferencias quimicas y espectrales. Calcio y
magnesio son detectados como carbonatos.

79997a VYol 68 1968

APLICACIONES DE LA EB.A.A. EN UN PROGRAMA DE CONTROL DE CONTA-
NINACION.

Bl uso de la A.A. se realiszé en el Distrito Sanita-
rio Mstropolitano de Chicago para tener una inspeccién en sus
rfos en forma industrial de una manera ficil.

Técnicas de laboratorio calificadas pueden analizar
cientos de suestras al dfa con un procesamiento automético y
eficiente manejo de laboratorio.

S8e 4% una detallada evaluacifn sobre el anflisis de
las aguas industriales de deshecho considerando toda la infor
sacifn que puede servir parael programa de contaminacién del

agua,

905928 Vol 70 1969

ANALISIS DE TRAZAS DE METALES

Se discute el anflisis por B.A.A. de cadmio, cromo,
cobre, fierro, manganeso, plomo y zinc particularmente en el
rango de concentracién quimica para contaminacién de agua.

El interés particular es la discusién de la sensibji
1idad de estos elementos en los rangos de concentracién de --

ppb.
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Se estudia la directa aspiracién de la muestra de ---
agua en la flama de absorcién para analizar 10s metales.

533084 Vol 71 1969
DETERMINACION DB METALES BN AGUA

Bl artfculo contisne historia, teorfa e instrumsnta--
cién de 1a B.A.A. Se dan aplicaciones practicas en el camgo de

el agua,

15659¢ Vol 72 1970

AMALISIS BN ABSORCION ATOMICA Y FPLUOROMETRIA PARA AGUA DB MAR
BN BL OCBANO INDICO,
8¢ utiliza un Perkin Blmer modelo 303 con una flama -

CaH, aire, la precisifén de 1a flama es de 30 y 8 pei respectiva
menfe. La velocidad de fluido fub de A 4 ml./al.

Las muestras son filtradas a través de un papel What-
san nfmero I y analisadas parar magnesio, potasio, calcio y es-
troncio,

los radios de Ng/Cl son superiores en el mar Arabigo.
Bntre 10° y 13 °N su radio fué de 3.5 x 10-4

Los radios de K/Cl, Ca/Cl y 8r/Cl son similares para
otras regiones marinas.

47243h Vol 72 1970

DETERMINACION DE CROMO BN AGUA DE MAR, APLICACIONES BN LA ME-
DIDA DBL AGUA DE LOS RIOS.

La B.A.A. es un método répido para medir NasCr,0,
usado pars la determinacién de aguas naturales (flujos).
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48445 vol 73 1970

BL, EFECTO SALINO BN LA DETERMINACION DE ESTRONCIO BN AGUA DE
MAR,

Las diferencias de salinidad practicadas en 20 mues
tras y estandares pueden ser una fuente de error en la deter-
minacién del estroncio por B.A.A.

8i calibramos los estandares preparados igual que -
las muestras en cantidades de salinidad, los valores publica-
dos recientemsnte para el estroncio son probablemente bajos.

80358t Vol 73 1970
DETERMINACION DB ZINC EN AGUAS INTBRSTISIALES

Los mstales de transicifn aparecen en fluidos de sg
dimentos interstisiales concentrados. Puesto que estos meta-
les juegan un papel muy importante en la quimica, en el diag-
nSstico y secuencia del medio ambiente, es necesario tener --
una técnica precisa para su deteccién.

Los reportes preliminares demostraron las aplicacio
nes de 1a B.A.A. junto con un simple preanilisis concentrado
para la deteccién del zinc contenido en el flufdo intersti---
sial traido de sedimentos glaciales de la Bahfa del sur de --
Alagka.

Porciones de 25al. de muestra de agua interstisial
dura fueron pasados a través de una columna de resina Chelex
100 (Bio-Rad-Labs) bajo una velocidad de flujo de 5 ml./min.
Bl zinc retenido fué sacado de la resina con 5 ml. de agua --
deionizada.

Al final las concentraciones de zinc son determina-
das con un Perkin Elmerk por E.A.A, Los resultados son compa
.rados con estandares preparados con una solucién matrf{z.

Las copdiciones fueron: rango UV, l{nea analftica -
2138A, rejilla 7A, l&mpara de c8todo hueco, corriente de la -
1&mpara amk flujo del aire 9.0 y flama oxidante.

Los resultados obtenidos para el zinc fueron en un
rango de 0,009-0.57 #+ 0.005 mg/1. de zinc. Bsta técnica pue-
de usarse para trazas de otros metales de transicién.
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112810c Vol 73 1970
DETERMINACION DE FLUOR EN AGUA DE MAR

El mftodo espectrofotométnco de 8.8. Yamura y col.
(1962) para determinar F~ en agua fresca fué modificada para
determinaciones de F~ en agua de mar (usando un complejo Gue-
latado de Ce-alisarin en 20 X% de lh CO llevada a un pH de ---
4.35 con 07Ac).

La absorbancia fué medida a 623 pny la desviacién
estandar de absorbancia para 10801 g /1. fub de 10pg /1.

los efectos de la sal en el agua de mar sobre la ds
terminacifén fueron pequefios. La técnica fué aplicada a mues-
tras del rfo Columbia.

112823f¢ Vol 73 1970
DETERNINACION DE MERCURIO BN AGUA,

Bl msrcurio en agua fué detectado por E.A.A. & ----
25371, despulls de recolectar una muestra acidificada (se dilu
ye si es necesario, esta debe contener<{l. 5,49 Hg/l) por m;
gacibn sobre plata alambrada.

El alambrado fué subsecuentemsnte calentado electrji
camente en la absorcifn y colocado en las celdas del fotSae--
tro en el paso de la lux y los vapores de mercurio se asenta-
ron por medio de celdillas usando un aspirador de agua.

'LaS muestras fueron analizadas por el método colorimé-
trico usando ditizona y por el método de A.A, conteniendlo 80 ZY 88:
228 y 208 g de Hg/1l. respectivamente Pe() 5 mg/l.) y 8" cay
sando baja recuperacién de mercurio. .

6269u Vol 74 1971
DETERMINACION DE PLATA EN AGUA INDUSTRIAL DE DESHEBCHO

Un método de BE.A.A, es usado para la determinacién
de plata (10-4 10-1) en agua industrial. Puede usarse un fo
témetro sin filtro.
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La fusnte es una lampara de electrodos de descarga.
La fuente de radiacién de la l&mpara tiene un c&todo hueco de
plata corriente de 35R, la 1fnea de anlisis de plata de ----

3280.7K.

La sensibilidad fué de 1.5 Ag/ml. ¢l estandar rela-
tivo de desviacién fué 11 X.

80122¢ Vol 75 1971
E.A.A. EN EL ARALISIS DE AGUA MATURAL

La determinacién de traczas de nfquel, plomo, zinc
cobre, cobalto, y cadmio en agua natural es descrito, por la
técnica de bote de muestreo y por B.A.A.

Los v6lumsnes de las muestras requeridas son peque-
fias. Los niveles naturales de estos metales pueden ser deter
minados directamente con preconcentraciones o extracciones --
con un atomizador de gréfito calientes.

101086ma Vol 75 1971
LA E.A.A. BN LA INVESTIGACION DE BFLUENTES Y RESERVAS DE AGUA

) Bl uso de la absorcién atémica para la deteccién de
trazas de elementos, es un instrumento muy valioso para el --
control de estos elementos en aguas contaminadas.

Los avances de estas técnicas de control incluyen -
limites de deteccién grandes para estos matales en muestras -
de aguas, en muchos casos con una concentracién preliminar ne
cesaria y con 1la no interferencia de otras substancias en el

agua,

Se describe una técnica para la aplicacién de este
método en la investigacién de efluentes,

La influencia de interferencias es discutida.



DETERMINACION DB BSTRONCIO Y COBRE BEN LAS EMANACIONES DE AGUAS
TERMALBS .

El estroncio es detectado a 4670k y el cobre a 32478
en una solucién de HC1 0.5 M; Se afiaden 2000 ppm de lantano a
1a solucién_de estroncio, en?l-cnlndo las interferencias de -
<t mt, ca®t, wg?*, s07, rop".

Bl rango de concentracién del estroncio fué de 1.8-
6.3 ppa y para el cobre de 0.001-0.05 ppm.

143858v Vol 75 1971

ANALISIS EN PRUEBAS DB CONTAMIBACION POR E.A.A. DETERMINACION
DE MANGANESO Y LA APLICACION DB BSTE ANALISIS EN LA OONTAMINA-
CION DBL AGUA.

8e utiliza una flama CpH,-aire para la deteccién de
0-3ppm de ganeso. Las condiciones Sptimas fuerons longitud
de onda 2795A; corriente de la l&mpara aak; litud del orif}
cio de la rejilla de 0.05 mm.; dispersifén 16.6A/mm.; presién -
de aire 1.4 kg/cs?; radio 6.7 1/m; presién de CjH.de 0.4 Kg/cmw?
(1.8 h/amin).

La presencia de niquel, cobalto, silicio, fierro y -
cobre disminuye la absorbancia del manganeso, pero el efecto -
es eliminado por la adicién de magnesio, estroncio, calcio y -
bario.

Bl método es aplicado para la deteccifn de manganeso
en agua de mar de 0.1-1.7 ppm y en agua caliente (0.5-34 ppm -
mn).

49570u Vol 76 1972

DETERMINACION DE METALES EN AGUA DE DESHECHO Y ER LODO POR ---
B.A. A. Y POLAROGRAPFIA.

Se describen los resultados y experiencias obtenidas
para el an8lisis de metales contenidos en agua de deshecho y -
lodo



24

Con un electrodo de mercurio (goteo) 2-12 gotas/seg.
se realiza el método polarogréfico, para los casos donde el re
sultado del mftodo no es exacto se utiliza la E.A.A. usando un
tubo de rayo cat8dico céncavo donde se detectan selectivamente

los metales.

Cada uno de los elementos en la solucién es detecta-
do requiriendo una separacién del tubo y los rayos tienen que -
pasar a través de tres tiempos, el cambio de combustién en ca-
da solucifn es vaporizado.

128281v Vol 76 1972
DETERMINACION DB LITIO BN AGUAS DEL MAR MUBRTO

Se describe un mftodo de E.A.A. para detecciones de
litio en soluciones muy saladas con el mftodo de adicién.

75677 Vol 77 1973

USO DB UN E.A.A, TIFO QV-50 PRODUCIDO POR LA COMPASIA SHIMAZU
DR MAZAROVO PARA UNA PLANTA DE FUERZA ELECTRICA REGIORAL.

La sensibilidad y répidez del espectrofotémetro en -
-n.ltru con estandares y soluciones acuosas, con intervalos -
de concentracién de magnesio 0.004-6.0; cobre 0.005-20; fierro
0.01-20 y nfquel 0.01-20 \‘/-1.

Bl coeficiente de variacifén para la deteccién de mag
nesio, cobre, fierro y niquel fué de 2 %,

Los limites de sensibilidad de el espectrofotSmetro
fueron analizados para agua de boiler con sus parfmetros.

200473 vol 78 1973
ANMALISIS PARA TRAZAS DE MBTALES

8e describe la discusién de los procesos usados en -
los laboratorios de control de calidad del agua de la Ciudad de
Nueva York para el anflisis de trazas de metales usando un E,
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88435q Vol 78 1973
METODOS PARA LA DETBCCION DB COMPONENTES DE AGUAS TERMALBS.

Las técnicas para la determinacién de los siguientes
elementos en aguas termales son dados. Litio, sodio, potasio,
rubidio, calcio, magnesio, manganeso, aluminio, fierro, estron

cio y boro.

No se recomienda la deteccifn de arsénico y boro a -
bajas concentraciones € 10 mg/l. Los sulfatos de halégeno, --
los fosfatos y ma, deben ser determinados por otros métodos.

151460m Vol 78 1973

ANALISIS DB ZINC, PLOMO Y CADMIO BN EMANACIONES DE AGUA CALIEN
TB.

o El zinc, plomo y cadmio son detectados a JlSQﬂ -——
21J0A y 2288A con una lfmpara de cétodo hueco de 6 8mA y -~
6mA con una amplitud de la rejilla de 0.05 mm, 0.10 mm, y ---
0,05 mm., con pt.lié? de acetileno de 0.02 Kg/cm?, con presién
de aire de 1.4 kg/cm® con una posicién del haz luminoso de ---
17mm., 16mm., ¥ 20 mm. respectivamente.

La presencia de &cidos y la coexistencia de elemtos
no interfievren excepto en grandes cantidades de silicio para -
zinc., Las interferencias son eliminadas con la adicién de cal
cio o lantano en la solucién muestra.

Los limites de deteccién con respecto a la curva de
calibracién son: para plomo 0.01 y para cadmio 0.001 ppm. Bl
método es aplicado para la deteccién de los tres elementos en

diferentes tipos de aguas que brotan.

Los resultados son satisfactorios y coinciden con --
los observados en los otros métodos.

118235q Vvol 79 1973

LA UTILIZACION DE LA ABSORCION ATOMICA PARA EL ANALISIS DE --
AGUAS .,

Un método répido y elemental para el anflisis de --
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agua por E.A.A. usa un agente acomplejante para la extraccién -
del elemento superior de unas ppb.

Cuando el volGmen de la muestra es pequefio, la atomi
zacién se hace en un horno de grafito, ya que un proceso por -
computadora no es posible.

El método es usado para la determinacién de plomo, -
zinc, cromo, niquel, fierro, nitrégeno, boro, cadmio, molibde-
no, plata, oro y mercurio.

87125x Vol 80 1974

DETERMINACION DE CADMIO POR E.A.A. EN AIRE, AGUA DE MAR Y ORI-
MA CON UN ATOMIZADOR (BED) C Y RADIO FRECUENCIA,

S8e describen los parimetros de anflisis para la de--
terminacién de cadmio por R.A.A. con el uso del generador de -
radio frecuencia, el cual es calentado a ~ 1400°., La muestra
se reduce a &tomos de metal libre y es analizada directamente.

Bl paso de atomizacién y de medicién son pasos sepa-
zadfs en el procedimiento. Los limites de deteccién son ----
10""°g de cadmio.

1489 Vol 81 1974
REVISION DBL ANALISIS DE AGUA

Métodos para la coleccién de muestras de agua para
el anflisis con revizadas.

144751lm Vol 82 1975

USO DEL INTERCAMBIO IONICO PARA LA DETERMINACION DE TRAZAS DE
ELEMENTOS EN AGUA NATURAL.

S8e describe un método para hacer posible la separa--
cién de plomo en agua natural a niveles de ppm y su determina-
cién final por E.A.A.
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La muestra se prepara con HBr 0.15M filtrando y pasan
do a través de un Dowex 1 X 8 (en forma bromuro).

Bl plomo es dejado en la resina y la mayoria de los -
otros elementos presentes se separan de él1. Bl plomo es diluf-
do con HCl 6M y determinado por el aftodo de ditizona y absor--

cién atSmica.

Bl mfitodo es usado para la deteccién de plomo en wn -
rango de 2-14 ppa en agua potable y agua del Imnubio.

144752n Vol 82 1975

EL USO DEL INTERCANBIO IONICO PARA LA DETERMINACION DE TRAZAS
DE ELEMENTOS EN AGUA BATURAL.

Un maftodo se describe para hacer posible la separa---
cién de niveles de ppa de zinc en agua natural y la determina--
cién final por absorcién atSaica.

La muestra es acidificada, filtrada y se trata con --
KCHS, se pasa a través de un Dowex 1 X 8 (en su forma tiociana-
to), el complejo anibnico de tiocianato de zinc es dejado y se-
parado de la mayorfa de los elementos que lo acompafian.

La columna se lava con una solucién acuosa orgénica,
HC1l 1M y entonces el zinc se extrae con HBr 0.15My se determina
directamente por B.A.A. El método fué usado para la deteccifn
de zinc en aguas de Australia.

144753p Vol 82 1975

US0 DEL INTERCAMBIO IONICO PARA LA DETERMINACION DE TRAZAS DE
ELEMENTOS EN AGUAS MATURALES.

S8e describe un método para la determinacién de cobre
en niveles de ppm en aguas naturaies por E.A.A,

Las muestras se tratan con HCl 0.1M filtrando con --
&cido ascébrbico y pasadas por un Dowex 1 X 8 (en su forma clo-
ruro).
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Después de la dilucién con HNO, 1M el cobre se deter
mina por B.A.A. El mftodo es usado para la determinacibn de -
concentraciones de cobre en un rango de 10-39 ppm en algunas -
aguas de Australia.

48000r Vol 83 1975
ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA.

Principios b&sicos de la B.A.A. y su aplicacién en -
el control de la contaminacién del agua., Se revisan 3 referen
cias.

65153k Vol 83 1975

RAPIDA DETERMINACION DE TRAZAS DE CROMO EN AGUA DB DESHECHO IN
DUSTRIAL Y BN SEDIMENTOS.

Un agente de supresidn-interferencia sobre la de--
teccibn de cromo con flama de aire-acetileno fué estudiado.

Se encontr6 que el Ha, 804 es un adecuado agente su--
presor de las interferencias de fierro, niquel y cobalto. El
magnesio afect6 la deteccién de cromo, pero el grado de inter-
ferencia varié con la sal de magnesio. Afiadiendo citrato la -
interferencia fué suprimida.

37038z Vol 85 1976

TECNICAS AUTOMATICAS PARA EL ANALISIS DE FIERRO INORGANICO TO-
TAL.

Un método completamente automético para la prepara--
ci6n de agua superficial en el anflisis de fierro inorgénico
por B.A.A. son usados para muestras y estandares.

La técnica de preparaci6n de la muestra automatizada
trata 60 muestras/hora y es totalmente flexible.
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112591e Vol 85 1976

DETERMINACION SIMULTANEA DE TRAZAS DB ALGUNOS METALES EN AGUA
DE LAGO Y DE POZO.

Se detectan (@1 ppb) de cromo, manganeso, cobre, --
zinc, cadmio y plomo en agua de mar y de pozo (2L) por E.A.A.
con flama de C2H,-aire despufs de afiadir &cido nitrico 14N --—-
(10 m1.) con filtracién. Se concentra a 50 ml. con rotacién,
evaporando a 60~70°. Bl efecto de los diversos iones es examj

nado.

130286p Vol 85 1976

DETERMINACION DE COBRE, XINC, PLONO Y MANGANESO EN AGUA SALADA
Y DB COSTA POR LA COMBINACION DB QUELACION INTBRCAMBIO-IONICO
SBPARACION.

Una auestra sintética en solucién es pasada a través
de una columna 1.0 X 25 cm. que contienea 1.7 ml, de resina -
quelatada. Los metales son absorbidos completamente en la re-
sina a un pH de 6.0-8.0 y eludidos efactivamente con 50 ml. de
ENO, 1N con una velocidad de elucién de 5-10 ml./min.

La recuperacién de cada metal fué de 95-100 % en ---
50 ml. de HMDO; 1N y el coeficiente de variacifén fué de 0.7- --

2.8 %.

La diversidad de factores como pH, concentracién de
Scidos, cantidad de resina y la presencia de diversos iones es
estudiada.

Iones tales como Mat, k¥, cl1-, 804' no causan inter-
ferencia.

201484q Vol 85 1976

APLICACION DE LA B.A.A, PARA BL ANALISIS EN LA 'INDUSTRIA.

Una revisién de 19 referencias. Flama, horno de gra-
fito y en especial la aplicacion del método de B.AA, para la
mejor deteccién en el anflimis para la industria metal@rgica,-
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47168b vol 86 1977

BFECTO DE GRASAS, ACEITES MINERALES Y CREOSOTA BN LA DETERMINA
CION POR A.A. DEL COBRE, PIERRO, PLOMO Y MANGANESO EN AGUA,

Se investigaron los efectos de los aceites minerales,
dos grasas y creosota en la extraccién,

Aceites minerales puros, grasas y creosota dieron --
100 + 15 % de recuperacifn, pero con aceites en solucién die--
ron bajos resultados para cobre y fierro. A una concentraci6én
de aceite soluble de 12.5 mg/1 la recuperacién de cobre y fie-
rro fub de 41 y 72 X respectivamente.

95765r Vol 86 1977

DETERMINACION DE ARSENICO Y SELENIO EN AGUA POR GENERACION DB
HIDRUROS Y B.A.A.,

El arsénico y el selenio son reducidos y convertidos

a sus hidruros con NaBH 4 muestra acidificada.

Los hidruros son transferidos usando un colector N
en el depbsito de atomizacibn en la A.A, y con un mechero H---
flama. La solucibén contiene » 3.0 g/l. de arsénico y sele--
nio y puede ser analizada.

Los compuestos orgénicos se descomponen por diges---
tién &cida y se detectan los compuestos inorgfnicos. 8Se mini-
mizan las interferencias y los hidruros volatiles se eliminan
de 1la solucién.

La sensibilidad es 0.0056 Mg de As y 0.0081 Mg de Se.
La desviacifén relativa estandar fué de 3. 6 y 5.1 % respectiva

mente.

14095395 Vol 87 1977

DETERMINACION DE ARSENICO TOTAL EN CORRIENTES DE AGUA Y EN ---
AGUA

Bl arsénico orgfnico e inorghnico es determinado en
agua, on mezclas de agua y en materias de corrientes de agua.
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Los compuestos orgénicos son descompuestos con radia
ciones UV o por digestidn con 828044(28203.

El arsénico liberado es el arsénico inorgénico pre--
sente y es reducido a ASH; con NaBH,. El AsH, es separado de
1a solucién con N pnandoio a un tubo calentado a 800°esl cu&l

@8 colocado en el paso Sptico de el B.A.A.

Se pueden analizar 30 muestras/hora a niveles de /!g
As/1.

160894y Vol 86 1977
DETERMIBACION DE CALCIO EN AGUA; ELIMIRACION DE INTERFERRNCIAS.

Bl calcio es detectado en agua usando un E.A.}. con
una flasa -aire y una lémpara con intensidad de l4mA y --
CyH,-aire con un flujo de 26 y 30 psi respectivamente.

8e obtuvieron las mejores condiciones de estabjli--
dad en la solucién complejo y la inestabilidad en los niveles
de vapor atSmico con la adicién de 100-500 ppm de EDTA a la -

muestra,

La secuencia de interferencias para calcio (niveles
de vapor) no interfieren si adicionamos NH., las interferen--
cias de ionizacién de 1a flama son eliminadas usando una sal

di-Na-BDTA.

27602b vol 88 1978
DETERMINACION DE PIERRO EN AGUAS NATURALES

Concentraciones de fierro 0.1-5 mg/l. pueden ser -
detectadas directamente por E.A.A. conmineralizacibén<€3g/1. a
248, 3 nma. usando una flama czﬂz-aite.

+ Las interferencias de 8i0, son eliminadas afiadiendo
ca?* s 1a muestra, es efectiva a 5 mg/1. para 10 mg. de §10y/1.
El propano-butano-aire solo puede ser usado a {1g de minerali-

zaciébn,
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27606 £ vol @88 1978

NETODO AUTOMATICO PARA LA DETERMINACION DE MERCURIO TOTAL DI--
SUBLTO BN AGUA FRESCA Y SALINA POR DIGBSTION UV, VAPOR FRIO Y

B.A.A,

Un flujo de UV es incorporado al sistema automético
de vapor frfo a la técnica espectromftrica y nos proporciona -
un método para la deteccién de mercurio en aguas frescas, sali
nas y naturales.

La digestién por UV como un medio de degradacifén de
los organo-mercuriales elimina la interferencia del cloruro el
cual, se encuentra en las técnicas de oxidacién quimica. Bl -
aftodo degrada 7 de los més comunes organomercuriales encontra
dos en aguas naturales. La precisién del método a niveles de
0.007, 0.28 y 0.55 g de Hg/1l. fu § de + 6.0 %, + 3.8 %y + —-
1.0 %X respectivamente.

El limitede deteccién del sistema fué de 0.02 g/l.
Bl aftodo es capaz de analizar 30 muestras/hora.

276114 Vol 88 1978

ANALISIS DE TRAZAS DE ARSENICO POR COLORIMETRIA, POLAROGRAFPIA
Y B.A.A,

Se describe un método para la deteccién de concentra
ciones totales de arsénico en muestras de agua y en plantas --
con sistema de generacifn eléctrica, después de una digestién
y extraccién con solvente. La medida del pico de arsénico en
la curva es comparado con una curva estfindar,

El rango efectivo de concentracién para este método

es de 2-50p g de As/1. La precisién del método de polarogra--
£1a es comparado con el de absorcién at6mica y el colorimétri-

co.

117437b  vol 89 1978

DETERMINACION DE CALCIO EN EFLUENTES DE AGUAS NEGRAS. MBTODO -
PARA EL AMALIBIS DE AGUAS Y MATERIALES ABOCIADOS.

El calcio es detectado en muestras acidificadas tra-
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tadas con solucién de lantano y aspiradas a la flama por E.A.A.

El rango de aplicacién es de + 40 mg/l., el lfmite -
de deteccién es de 0.01 y 0.38 mg/l. con un espectrofotSmetro
de simple y doble haz respectivamente, la sensibilidad es de -

0.075 para 10 mg/1 de absorbancia.

El sftodo es especifico para calcio, y las interfe--
rencias causadas por substancias que forman compuestQs refrjc-
tari os para calcio como componentes e.g. de Al, PO4 *, 804 .-
S§i0, " se minimizan con lantano

135501x Vol 89 1978
DETERMINACION DE ESTRONCIO EN AGUA SUBTERRANEA

Una muestra de 200 ml. de agua que contiene 1 ml. de
HNO_, concentrado, fué concentrada usando una l&mpara de infra-
rrogo IRy pax3 secar se uso un bafio de vapor.

Se disuelve con HNO; 0.llN, se afiade 1 ml. de LaClj3-
(La*10 % y se diluye con 10 al. de HNO, 0.1K.

Bl estroncio fué detectado por absorcién utilizando
una flasa C,H,-aire. La adicién de HCl 1N resultd incrementa-
do un 10 %X en absorbancia, el Hp80, 1N decrecié la absorbancia,
mientras que con el HNO; no tubo efecto.

Las interferencias de calcio, sodio y potasio (pm:)
arsénico, silicio, PO, (neg.), aluminio y silicio son dis
cutidas. Con lantano 1008 ppm estas interferencias fueron --

controladas.

La curva de calibracién fué lineal en un rango de --
concentracién de 0.04-3.0 ppm. La deteccién del estroncio en
agua subterffnea de Auchi fué de 0.002-0.18 y 0.04-0.28 ppm en

dos distritos.

135531g Vol 89 1978

PRECONCENTRACIONES Y DETERMINACIONES DE TRAZAS DE ELEMENTOS EN
AGUA FREBCA Y AGUA DE MAR.

Comparacién de resultados obtenidos por diferentes -
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métodos: (Fluorescencia de rayos X, Activacién NeutrSnica y Ab
sorcién Atémica).

Se detectaron trazas de elementos en aguas estandari
zadas de rfo y de mar por an8lisis de activacién neutrénica (NA),
rayos X fluorescentes (RXF) y espectroscopfa de absorcién até-
mica (BAA) . (BAA excepto .para agua de mar)

Se efectuaron preconcentraciones con MA con secado y
congelado agitando con un agente celulésico (CA); con RXPF fué
por separacién en columna.

2206412 Vol 89 1978

SEPARACION DE 8 METALES PESADOS DE TRANSICION CON ELEMENTOS AL
CALI Y ALCALINOTERREOS EN AGUA DB MAR Y ESTUARINA.

Un método es descrito para detecciones de cadmio, co
bre, fierro, manganeso, niguel, plomo y zinc en agua de mar --
usando una resina Chelex 100 y un horno de gr&fito por B.A.A.

21 pH del agua de mar es ajustado a 5-5.5 y entonces
se hace pasar a través de una columna Chelex 100

Los metales alcali y alcalino térreos se eluyen de -
la xesina con mpnc- y las tra zas de elementos se eluyen con
alfcuotas de 25 ml. de HNO, al 2.5 M. Las dificultades pre---
vias encontradas en la relinl fueron superadas con la selec- -
cifén del instrumento.

8s posible la deteccién de niveles sub-nanogramos de
estas trazas de elementos por E.A.A. con horno de gréfito.

Bl método ha sido demostrado para la seleccién cuan-
titativa, los elementos fueron separados del alcali y los ele-
mentos alcalino térreos.

El método es aplicado para trazas de elementos en --
agua de estuarina en la Bahfa de Chesapeak y en agua de mar en
el Golfo de Alaska.
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10968l1g Vol 90 1979

DETERMINACION DE TRAZAS DE ALGUNDS MBTALES EN AGUAS CORRIEBNTES
Y BN US MANANTIAL.

Se determinS plomo, cobre, cadmio, manganeso, fierro
Yy zinc en agua por B.A.A.

Los coeficientes de variacién fueron: Plomo +
cobre + 5.2 , cadmio + 4.7, manganeso * 4.0, fierro + 10
zinc + 2.9 % .

11.
.0

Con limites de deteccién de 0.005, 0.002, 0.001, --
0.005 y 0.01 ppm respectivamsnte.

62443j vol 91 1979

DETERMINACION DE BORO EN AGUA MATUR AL CON UNA ATOMIZACION ---
BLECTROTERMICA.

El boro es detectado en plantas y en agua por B.A.A.
con una adicién de bario para incrementar la sensibilidad.

Se recomienda una concentracifn para su anilisis Qe
0-600 ng/1., la dilucién de la solucién muestra es frecusnte--

mente requerida.

112255x Vol 91 1979

SEPARACION DE ARSENICO BM AGUA DE MAR POR FLOTACION Y DETERMI-
BACION POR E.A.A, SEGUIDO POR UNA PRODUCCION DE ARSINE.

Se describe un método rfpido y precise para separar
y detectar arsénico en agua de mar, en cantidades de submicro-

gramos.

Bl arsénico en 250 ml. de agua de mar es coprecipita
do con Pe (OH), & pH de 8-9. La precipitacién flota con el --
oOleato de sodio en pequefias burbujas que después se separan y
se disuelven en HC1 S5M,

El contenido de arsénico es detectado con produccién
de KI usando NaBH4 como reductor y B.A.A. con una celda de ab-
sorcibn de 60 X 1.2
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Bl pretratamiento con KI despufs de la separacién e-
limina los efectos supresivos de cobre, selenio y niquel.

Las desviaciones estandar relativas de las muestras
de agua de mar no varfan més de 3 %.

145810c Vol 91 1979

LA SEPARACION DE ESTASO DE AGUA Y AGUA DE MAR Y SU DETERMINA--
CION POR E.A.A. SBGUIDA DE UNA GENERACION DE ESTASIO

Se describe un método para separar y detectar nive--
les de submicrogramos de estafio en agua.

Cantidades de submicrogramos de estafio (II y IV) en
muestras de 1000 ml. de agua son coprecipitados con PeCl, a --
pE 4 + 0.2, Al precipitado se le afiade docecyl sulfato de so-
dio y pequefias burbujas de aire, se separan, se disuelven en -
HCl 6M y se diluyen a 10 ml. con agua.

Pinalmente el contenido de estafic es detectado por -
la generacifén de estafioc usando borohidruro de sodio camo reduc
tor y por B.A.A. con una celda de absorcién.

Bsta técnica de separacién ha sido exitosamente apli
cada para la deteccién de estafio en agua de mar.

Bl tiempo requerido para la preconcentracién de esta
fio para un volGmen de 1000 ml. de solucién es de 15 min/mues--
tra después de 15 min. de agitacién.

162767a Vol 91 1979
ANALISIS DE TRAZAS DE METALES EN AGUA EN EL MAR DB ARABIA.

Determinacién de cobre, fierro, zinc, niquel y manga-
neso disueltas en partf{culas en el mar de Arabia son reporta-
das.

El promedio de concentracifén (rq/l.) en las muestras
disueltas es des cobre 4.9 # 0.3; fierro 20 + 2.3; zinc 19.2 %
1.8; cobalto 2.2 + 0.3 y nfquel 3.2 + 0.3.

Un promedio de las particulas formadas on)‘g/g peso
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seco es de: cobre 250 + 43, fierro 12007 + 3048, zinc 29745 +
9959, y manganeso 431 + 128,

Bl manganeso disuelto podrf{a no ser analizado por -
este mftodo y las particulas formadas por cobalto y niquel es
t&n abajo del limite de deteccién.

92849 vol 91 1979

APLICACION DE LAS TECNICAS SIMPLES DB SISTBMAS DE HIDRUROS DB
ARSENICO Y SEBLENIO.

Optimizacién en la deteccién de arsénico y selenio
en aguas por reduccién con NaBH,.y E.A.A. usando un pequefio -
tubo de cuarzo. 8e discute la relacifén entre la reduccién a
hidruro, la velocidad del gas y la temperatura de atomizacién.

los 1imites de deteccién para arsénico y selenio --
son 12 y 3 ng respectivamente y las desviaciones estandar re-
lativas son de + 2.6 y + 4.4 % respectivamente para 50 ng.

En las dos prusbas pusden correrse 40 anflisis/hora.
Bl uso de lSmparas de electrodos de descarga en lugar de l8m-
paras de citodo hueco ofrece pequefias ventajas si solamente -
unos cientos de anflisis son corridos por afio.



METODOS ANALITICOS SIN FLAMA.
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571264 Vol 74 1971

DETERMINACION DE MERCURIO EN AGUA HATURAL Y EN EFLUENTES POR B.
A.A. SIN FLAMA.

Se describe un mftodo rfpido y extremadamente sensi-
ble para detecciones de concentraciones bajas de mercurio de -

20 ng/l. en agua.

Las muestras son digeridas con una mezcla de perman-
ganato de potasio y ficido sulfGrico en orden para la descompo-
sicién de los compuestos orgfnicos contenidos en la adsorcién-
del mercurio y para evitar la adsorcién en las paredes del re-
cipiente as{ como la pérdida por volatizacién.

La recomendaciém de la concentracién del permangana-
to es ds obtener la descomposicién completa de los compuestos-
de metil mercurio, después de la digestifn el anflisis se lle-
va a cabo por la técnica de absorcibén atlamica.

1461173h Vol 74 1971

DETERMINACION DE SUBMICROGRAMOS DE MERCURIO EN AGUA POR E.A.A.
SIN PLAMA.

S8e describe un método sensible para la deteccién si-
multfinea de Me-Hg-Cl, y Bt-Hg-Cl y Ph-Hg-OAc en agua.

Bl vapor de mercurio generado por la reduccifn de --
los coapuestos de mercurio circulan a través de un tubo de - -
cuarzo, donde la absorcién es de 253.7 nm. con una linea de re
sonancia de mercurio.

Bn una solucién de &cido sulffirico 2N Cl~ contiene -
A~ 0.4M s6lo inorgfnico. El mercurio es reducido con Sn(II) -
en una solucién de NaOH 1N conteniendo trazas de Cu (II)ambas-
orgénica e inorgfnica. Bl mercurio orgfnico es reducido y pue
de ser calculado por diferencia.

El rango de deteccién es de 0.2-7 ppb y la desvia- -
cibn relativa estandar de 2% a un nivel de 5 ppb. 87, 503" Yy
Ag (en solucibn alcalina) no interfieren.
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APLICACION DE E.A.A. SIN FLAMA PARA LA DETERMINACION DE TRAZAS
DE METALES EN AGUA Y AGUA DE DESHECHD.

La E.A.A. sin flama es usada con un atomizador de --
grafito caliente para la deteccibén de trazas de metales en - -
agua natural y de deshecho en especial respecto a los proble--

mas de contaminacidn.
Aluminio, cromo, cobre, fierro, mercurio, manganeso-
y plomo son detectados en el Lago Constance.

_ Los gesultados son comparados con los contenidos de-
mz, cl , vy PO§ La correlacién entre los contenidos elevados
de las trazas de elementos y el grado general de contaminacién
son checados.

23455 vol 79 1973
DETERMINACION DE ALGUNOS METALES EN AGUA POR E.A.A.

Se detectan trazas de: zinc, cobre, cadmio, fierro,-
plomo y manganeso, de diferente salinidad por E.A.A. después -
de la separacién con 1- pirrolidineditiocarbamato de amonio a-
pH de 2.5 y la extraccién con metil-isobutil-cetona.

Ademfs de la separacibn y preconcentracibn la sensi-
bilidad se incrementa en la etapa de la extraccién.

Las substancias y los complejos orgfnicos son des- -
trufdos por radiaciones UV antes de la extraccién.

Se usa la técnica de E.A.A. sin flama con un horno -
de grafito caliente en combinacién con una volatizacibn selec-
tiva y la eliminaci6én del sodio en las muestras usando SbyOg -
hidratado.

3499u Vol 79 1973
DETERMINACION DE MERCURIO EN AGUA POR E.A.A. SIN FLAMA.

El agua es tratada con &cido para minimizar el mercu
rio presente en compuestos orgfnicos. La adicién de SnCl, re
duce al mercurio a su forma elemental.

El mercurio libre es transportado por aire a una c&-
mara de cuarzo donde la absorcibn es lefda a 2537K.
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19285u Vol 80 1974

ANALISIS DE METALES EN AGUAS CONTAMINADAS CON UN ATOMIZADOR DE
GRAFITO CALIENTE.

Un simple mecanismo con un atomizador de grafito ca-
liente sin flama es usado para detectar arsénico, cadmio, co~--
balto, cobre, niquel, molibdeno, plomo.y zinc y otros metales-

en agua natural.
La deteccién y sensibilidad de los limites fs esta--

blecido. La sensibilidad se mejora en el orden de 10-1Y a 10-12
eliminando muchos procesos que se requieren en el método, usando
un sistema convencional quemador-nebulizador.

LA sensibilidad como funcién de corriente y duracién
de descarga y el potencial de interferencia son discutidos.

11243z vol 80 1974

SEPARACION DE MERCURIO DEL AGUA DE MAR POR ADSORCION DE FLOTA-
CION COLOIDAL Y ANALISIS POR E.A.A. SIN FLAMA

La flotacién por adsorcién coloidal es usada para -
separar el ion mercurio del agua de mar a niveles bajos de =--
0.02 /’1 g/1. usando un colector de Cds y cloruro de octadecil-

trimel amonio en la superficie,
El mercurio es analizado por E.A.A., sin flama reco--

brando el mercurio de las muestras de 0.5 1. con 0.010 Mg de -

inorgénico. +
El mercurio da 0.014 - 0,002} g/0.5 1. Las muestras-

de agua de mar de una estacién del mar abierto se analizaron -
para detectar el total de mercurio.

137113k vol 81 1974

EVALUACION DEL USO DE UN ATOMIZADOR DE GRAFPITO CALIENTE EN LA-
DETERMINACION POR RUTINA DE TRAZAS DE METALES EN AGUA.

La deteccién de trazas de mstales en agua natural por
la comparacién directa con solucién estandar usando un atomiza-
dor de grafito caliente no es practica, excepto para cobre y -

manganeso.
81 primero se hace una quelacibn-extraccién el método
es bueno para el calcio, plomo y cromo.

La sensibilidad par arsénico, erbio, euterio, galio,-
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mecurio,iridio, selenioy antimonio es también baja en determi-
naciones por rutina.

137114m Vol 81 1974.

E.A.A. SIN FLAMA PARA LA DETERMINACION DE MERCURIO ORGANICO E
INORGANICO EN AGUA A NIVELES DE PPB USANDO UNA FASE DE EQUILI-
BRIO CON VAPOR EN LA SOLUCION.

Una solucién muestra conteniendo0.6 g de mercurio -
inorgfnico es aforado a 250 ml., se pasa a una matraz de 500ml.
y se reduce con 10 ml. de 32804 2:1 y 5 ml. de Snclz con agita
cién por 3min.

El vapor fué removido con 2L. aire/min. por 10 segun
dos y despues se pasa el agua a través de un colector de hielo.

Para la deteccién de mercurio orgénico en solucién -
con otra muestra fué tratada con 2 ml. de CdsO, al 1.14% y 5 ml.
de srac!.2 al 10% aereado y removido el narcurio‘inorg&nico.

Después de la reduccién del mercurio orgénico con --
10 ml. de Ba CH12N el vapor es enviado a la celda.

LA curva de calibracién lineal obtenida para mercurio
inorgénico es de 0.08-2.4Mg/1l. con un coeficiente de desvia--
cién de 2.7 a un nivel de 2 pg/l.

La adicién de cadmio toca la sensibilidad y previene
interferencias para los otros iones.

137118r Vol 81 1974
LA ABSORCION ATOMICA. APLICACIONES BN MUEBSTRAS MARIBAS.

Se discute la aplicacién de 1a E.A.A sin flama para
el anflisis de trazas de metales en aguas marinas, sedimentos-
y en particulas de aire.

Los métodos son descritos para el anflisis de: cobre,
fierro, cobalto, niquel, cadmio, plata, zinc y plomo en estas-

muestras.

El reciente desenvolvimient o del atomizador designa-
primero el método estftico del anflisis y se utiliza la ranura
del tubo de grafito, mejorando significativamente las sensibi-
1idades y consiguiendo rapidez en el anflisis.
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96250c Vol 81 1974

DETERMINACION DE VARADIO EN EL AGUA DE MAR CON UN HORNO DE GRA
FITO CALIENTE Y E.A.A. DBSPUES DE LA SEPARACION DE LA SAL.

Se hace un estudio del matavanadato con soluciones -
a diferentes valores de pH.

El agua de mar es filtrada, acidificada y despues se
pasa por una columna de 500 mg. El vanadio es detectado por --
E.A.A. con un horno de grafito y un corretor de fondo D en una
columna homogenéizada con una alfcuota de 5 mg.

El método es evaluado para 0.2-12 P9 V/1. con inter
valos en las bases de las respuestas lineares proporcionales -
entre el vanadio en la solucién salina y el agua de mar en las
ausencias de interferencias de humo durante la atc-.lzici.&\.

Las dos muestras de mar dan valores de 0.71- 0.09 y-

0.52 0.04’9 v/1.

21594e VOl 82 1975

DETERMINACION DE BAJOS CONTENIDOS DE BERILLO BN AGUAS MINERALES
POR B.A.A. SIN FLAMA.

Ls E.A.A. sin flama se hace posible para la determi-
nacién de niveles de ppb de berilio répidamente sin preconcen~
tracién, las temperaturas Sptimas de secado son de 100°, la -
combustién a 1100° y la atomizacién a 2650°.

Las pequefias cantidades de muestra son de 10-20 U 1.
conteniendo 1-100,'9 de Be/l. Los metales alcali no interfie--
ren, los sulfatos tienen un efecto suave de depresién y el mag
nesio tiene un efecto positivo débil, sin embargo estos efec--
tos se compensan con otros. Por eso las soluciones calibradas-
contienen sus correspondientes cantidades de sulfato de sodio-

y de magnesio.
Las desviaciones estandar son de 2.2% y el l{mite dd

detecciébn es de 0.05 ppb.
Se determinS el Berilio contenido en algunas aguas -

minerales del oeste des Bohemia.

76840n Vol 82 1975

DETERMIMACION DE TRAZAS DE ELEMENTOS EN EFLUENTES DE PLANTAS -
DE FUERZA MOTRIZ.
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La E.A.A. sin flama fué usada para la deteccién de -
niveles de trazas de 12 metales en efluentes de plantas de fuer
za motriz y en aguas de estuario.

Bstos incluyen a el arsénico, calcio, cadmio, cobre,
cromo, fierro, mercurio, manganeso, nfquel plomo, selenioc y --
zinc. :

En muestras de desaglie se obtiene usando una modifi
cacién de las muestras secuenciales obtenidas en 24 hrs. com--
puestas en muestra/dfa.

cada una de las plantas es probada por perfodos de -
1 a 3 semanas por encima de 20000 anflisis individuales que --
son llevados a cabo 1000 muestras en 11 locaciones.

Los procedimientos de los anflisis son detallados y-
precisos para estos metales.

8518w Vol 86 1977

DETERMINACION DE PLOMO EN AGUA SALINA USANDO UN E.A.A. SIN FIA
M,

El plomo en muestras de agua es medido por E.A.A. sin
flama (tubos de grafito, cuvetas) los disturbios dependen del-
matréz que lo contiene y se observa que fueron causados princi
palmente, por el sodio en la superficie acuosa. Otros iones po
drfan causar sefiales de depresién para la eliminacién de estos
disturbios.

Se sugiere un procedimiento de adicién donde la cur-
va de calibracién sea sefialada en la solucién en la misma ma--
triz, asi como la medida de la solucién, esto ocurre por la a-
dicién gradual de la solucién estandar a la muestra de agua.

Una muestra de 100 ml. de agua es acidificada con --
1 ml. de &cido sul fGrico concentrado, se adiciona una cantidad
conocida de plomo poco a poco y se miden sus respectivos coefi
cientes de extincién. Para esto la necesidad de correccibn de-
la extincién se omitio, y el procedimiento de adicién fué equi
valente al trazado de la curva de calibracién de una solucién-
contenida en el mismo matréz que la muestra.

215914 vol 86 1977

EXPERIENCIAS PRACTICAS EN LA HIGIENE DEL AGUA, LA ATMOSFERA Y-
LA NUTRICION.

Anflisis del medio ambiente por medio de E.A.A, sin -
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flama. Se revizaron 10 referencias.

145475u Vol: 86 1977

DETERMIBACION RAPIDA DE TRAZAS DE FIERRO Y COBRE EN SISTEMA DE
AGUA DE BOILER POR E.A.A. SIN FLAMA,

La absorcién atémica sin flama es un método rdpido-
y sensible para determinar trazas de fierro y cobre en siste—-

mas de agua de boiler.
El tiempo es aproximadamente de 5 veces mfs rdpido -
que el de la colorimetrfa y hay menos contaminacién.

11673q Vol 88 1978
DETERMINACION DE CADMIO EN AGUA DE MAR POR E.A.A. SIN FLAMA

Bl cadmio estf en un rango de 0.07 a 0.16 ppd en el-
mar de Hiroshima y puede ser detectado por extraccién con die-
tilditiocarbamato en metil-isobutil-cetona por E.A.A. sin fla
ma,

65773r Vol 88 1978

DETERNINACION DE COBRE, NIQUEL Y CADMIO EN AGUA DE MAR POR QUE
LACION POR APDC (COPRECIPITACION) Y E.A.A. SIN FLAMA

La E.A.A, sin flama es usada para la deteccibén de ni

veles de nanomol/kg, de cobre, niquel y cadmio en agua de mar.
Se utiliza para la extraccién el quelato de pirroli-

dineditio carbamato de cobalto (APDC).

172586h vol 87 1977.

DETERMINACION DE TRAZAS DE CADMIO EN AGUA DE MAR POR E.A.A. -
S8IN FLAMA .

8e describe un método de E.A.A. sin flama para la de
tegci6n de trazas de cadmio en agua de mar en el que se utili-
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blanca formada es removida por filtracién, entonces el filtra-
do es sacado y se utiliza como una muestra para medir, una com
pleta separacién de la sal no es necesaria en este pretrata—-—-

miento.
El efecto de la sal residual puede ser evitado por -

separacién en la absorcién atémica del cadmio y la absorcién -
de la mol residual ser controlada con la temperatura y el tiem
po de calcinacién y atomizacién de la muestra con la varilla -

de C.
Con 5 muestras la ocurrencia del rango es de 0.8-5.3

y el coeficiente de variacién de 2.0 a 8.5 %.

172594 vol 87 1977

DETERMINACION DE ALGUNOS METALES EN AGUA DE MAR POR E.A.A. SIN
FLAMA DESPUES DE ELECTRODEPOSITAR GRAFITO PIRROLITICO.

Un horno con un saco de grafito pirrolftico se incor
pora a una celda para la electrodepositacifn para detectar mer
curio en agua de mar.

Despues el horno es pasado a un E.A.A. por atomiza--
ci6n de metales depositados. Bl flufdo se probS para el plomo-
en agua de mar comparando los resultados con los obtenidos por

un A8V,
La técnica es aplicada en la determinacién de cobalto

y nigquel en el agua de mar ya que son metales irreversibles de
positados en grafito y tienen sensibilidad usando ASV, pero son

facilmente medibles con absorcién atémica.
Las medidas son reproducibles con una desviacién es-

tandar relativa de 15% por intervalos de 10 minutos respectiva

mente.
Las caracteristicas de concentraccién para cobalto-

y niquel son de 0.02 mg/l.

206258v Vol 87 1977

DETERMINACION DE MANGANESO EN AGUA NATURAL POR E.A.A. SIN FLA-
MA.

El manganeso puede ser detectado rapidamente en agua
natural por la inyeccién directa a un E.A.A., 8in flama.
Las interferoncias causadas por la sal de mar en el

agua con m4 rlo3 y con una lenta elavaci6n de la temperatura.
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La sensibilidad de la deteccifn se ve decaida por la
presencia de HNO., la disminucién del decaimiento se hace con-
un tubo de grafito. El limite de la deteccién de las matrices-
en el agua marina es de » 0.002 ng. yla sensibilidad es »0.02

ng/l: absorbancia.
La presiSn es mayor del 10% para concentraciones de-

manganeso de 10)‘9/1. ean el agua de mar.

117431v  vol 89 1978

ANALISIS PARA CANTIDADES EN NANOGRAMOS DE ARSENICO EN MUEBSTRAS
DE AGUA NMATURAL POR UNA PRODUCCION DE ARSINE SEGUIDA DB UNA DE-
TERMINACION POR B.A.A. EN UN HORNO DE GRAFITO.

La deteccién del total de arsénico asi como su apre
ciacién en aguas naturales se llevS a cabo detectada con una -
excalgqnte precisiény con una sensibilidad de nanogramos por -

BIA.A. sin flama.
Las diferentes especies de arsénico en muestras de -

agua fueron reducidas a sus correspondientes hidruros colecta-
dos en N, liquido y frfo de donde se vaporizaren sslectivamen-
te y d.li“‘l fueron pasados por el horno de grafito para detec

tarlos.
La exactitud relativa del método es mayor que S$% que

por EFA. Para la rehabilitacién del método se calculs el total
de arsénico analizado con el detectado por un proceso de diges
tién de la muestra.

11833n Vol 89 1978

DETERMINACION DE METALES PESADOS EN EL AGUA DE MAR Y ORGANISMOS
MARINOS POR E.A.A. SIN FLAMA

cuando se cierra el paso del flujo antes del paso de
atomizacién durante un tiempo prolongado del paso del gas, el-
tubo debera ser protegido contra la destruccién de el oxfgeno-
thfiltrado de el aire. Para esto el flujo del gas no es suspen
d1d0 sino cambiado para que vaya como flujo laminar en ambos -
lados del tubo formandouna cortina gaseosa.

La suspensién del gas para los tubos atomizadores’ de

grafito es superior para aquellos que en el mercado se muestran
‘——==~-1%en ~ua nnada reproducirse para medir cadmio-
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220630h Vol 89 1978
DETECCION DE TRAZAS DE METALES POR E.A.A. CON HORNO DE GRAFITO

Dos propiedades fisicoquimicas ocurren en especies -
naturales en agua de lago y fueron de utilidad en la aprecia--
cién de matales.

Las especies son distribufdas a lo largo de un ran-
go contfnuo de pequefios iones hidratados del complejo ion-metal
&cido hdmico.

La segunda propiedad de inter&s es la dependencia -
del pH del ion-libre, enlace-ion.

Las dos propiedades fueron combinadas a un pH y se -
uso un horno de grafito para determinar la concentracién del -
ion metflico.

Una comparacién de procedimientos selectivos de espe
cies con los procedimientos de separacién de tamafio indicaron-
que las separaciones son aplicables a mis metales, mencs a ---
aqubllos que sufren en la pfrdida de absorcién, los efectos de
equilibrio de la membrana Donnan y en tiempos largos de equili
brio. -

12038q vol 90 1979

DETERMINACION SIMULTANEA DE CADMIO Y COBRE EN AGUA CON HORNO DE
GRAFITO DE DOBLE CANAL

Las condiciones 6ptimas de operacién fueron: el seca-
do 30 seg. a 1807 calcinado 60 seg. 4707 atomizado 10 seg. a -
2700°y el flujo de esto a velocidad de 3 1/min.

Las soluciones problema fueron acidificadas con &cido
nitrico por que el cadmio y el cobre llegaron a su mfximo de -
concentracién sobre el rango de 0.1-0.5 normal en HiNO y la a-
dicibn de &cido nitrico fué efectiva para decrecer la ibsorcién
no especifica causada por NaCl* y KCl.

Para muestras con velocidad de 20 M 1. la calibracién
de la grdfica fué lineal a 2.5 ppb para cadmio y 250 ppb para -
cobre,

La desviacién estandar relativa fué de 2.4 y 1.4% res
pectivamente, se obtuvo el anilisis niveles de 2.0 ppb para cad
mio y 200 ppb para cobre, Bn las determinaciones de cadmio las-
cnntidnggl permisibles de algunos iones coexistentes tales como
K~ Y Pb“’, fueron incrementados considerablemonte haciendo uso
de el area de el pico an el lugar de la altura de el plco como-
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Este método fué aplicado para analizar agua de rio y
agua de deshecho y los resultados fucron satisfactorios por el
método de correccién de fondo.

28780m Vol 90 1979

ELEMENTAL DETERMINACION' DE ARSENICO, PLOMO, CADMIO, CROMO,Y SE
LENIO BN LOS LIMITES DE REGULACION DE AGUA POTABLE POR E.A.A.-
SIN FLAMA.

Se utilizan l4&mparas de electrodos de descarga (ENL)
en B.A.A. para detectar cantidades pequefias (trazas) de elemen
tos, absorbiendo luz ultravioleta .

Para el sistema de l&mparas de electrodos de descar-
ga se pusde analizar muestras en concentraciones de ppb.

La aplicacién de EDL en la deteccién de arsénico, se
lenio y plomo con un atomizador de horno de drafito fué proba-
da. La deteccién de cromo y cadmio fu§ investigada usando una-
16mpara de catodo hueco.

Las douvhcigne- estandar para los+valoxe| li{mite de
concentracién son de: _ 2.45 para arsénjco, - 3.77 para plomo-
+ 2.11 para cadmio, * 1.0 para cromo y _ 1.51% para selenio.

109692m Vol 90 1979

DETERMINACION DE TRAZAS DE SILICA EN AGUAS DE PKOCESOS INDUS -
TRIALES POR E.A.A SIN FLAMA.

El método se utiliza para detectar trazas de Si0, en
aguas de procesos industriales por E.A.A. ein flama incorpdran
do 1a adicién de calcio en muestras y estandares para reducir-
la formacién de 8iC, ademfs mejora la sensibilidad. Afiadiendo-
lantano minimiza las interferencias negativas causadas por los

ortofosfatos.
Es buena 1la correlacién entre el método de E.A.A. -

sin flama y el método azul colorimétrico como fué demostrado.-
Se recuper$ la 810 afiadida a varias muestras de aguas indus-
triales, 1a cantidad afiadida fué hasta 102%.

La desviacién estandar relativa de lamuestra es de -
25 M g/l. el nivel de sio2 es de 6.1%, el l{mite de deteccién-

fub de 2.5 H q/1. para 810,.
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ANALISIS POR E.A.A, SIN FLAMA DE MERCURIO CON UN SISTEMA DE MO
DELO ACUATICO.

Modelos quimicos de aguas frescas y agua de mar (34%
S) se usaron para examinar el efecto de materiales &cidos (hu-
mic) en el anflisis de mercurio por BE.A.A. sin flama.

Soluciones conteniendo HgCl2 (lﬂg Hg/l.), y varias --
concentraciones de materiales &cidos (humic) llevan el equili-
brio, bajo condiciones controladas, En apbas asociaciones en-
tre las entidades inorgénicas tubieron lugar dentro de los 90-
min. a pH de 7 y los compuestos de mercurio orgénico no fueron
detectados por métodos analfticos para compuestos inorgé&nicos.

La cantidad de mercurio detectado fué relacionado a
la cantidad de material hamico adicionado a la sal. Bn experi-
mentos que involucran cambios de pH, las soluciones modelo mos

traron tres caracteristicas:

1) Una respuesta en el rango de pH neutro y alcalino --
donde los humos son aparentemente estables.

2) Un minuto en el rango de pH de 2-4 donde la formacibén
de fcido floculante aparece para:eliminar a el mercurio de la-

solucién.
3) A un pH de 1, algunos restos de mercurio aparecen =--

del precipitado orgénico.
Estudio de fotblisis usando un modelo de agua fresca
mostr§ que las cantidades totales de mercurio podrfan ser des-

pués de 2hrs. irradiadas a un pH de 1.
Usando la misma técnica para metil mercurio y dife--

nil mercurio estos compuestos se descomponen en el término de-
1 hrs.

127289q Vol 90 1979

DETERMINACION DIRECTA DE TRAZAS DE MOLIBDENO EN AGUA DE MAR SIN
TETICA POR E.A.A. CON ATOMIZACION ELECTROTERMICA Y VOLATIZACION
SELECTIVA DE LA SAL ORIGINAL.

Be describe un método répido y simple para la deter-
minacién directa de trazas de molibdeno (0.1-4 ng) por E.A.A. _
con horno de grafito en agua de mar sintetica.

La sal original puede eliminarse completamente por -
una volatizacién selactiva a 1700-1850°c., pero se disminuye la
absorbancia del molihdeno si esta en presencia de NacCl, Nazso4

=t - -=te=4n nrasantas MaCl, Y CaCl, existe un pronunciado -



51

enriquesimiento. La presencia de u_zcl2 previene el efecto depre

sivo.
Muestra de ¢ 50 M1 pueden ser analizadas directamen-

te sin usar un corrector de fondo con una precisién de 10%.

15683x Vol 90 1979

DETERMINACION DE BERILIO, ANTIMONIO, MOLIBDENO, VANADIO, COBAL~
TO, NIQUEL Y CADMIO EN AGUA POR E.A.A. SIN FLAMA,

Durante la atomizacién, la circulacién continua de -

sodio produce una absorbancia baja.

Las interferencias de magnesio con cadmio son elimi-
nadas modificando la-temperatura calcinando a una temperatura-
de 310 y 350°. Las interferencias de sodio pueden ser eliminadas

por diferencias de absorbancia entre 228.8 y 225.5.
El calcio (200 ppm) reduce la absorbancia de 0.0l ppm

de berilio en un 50%. El efecto puede prevenirse afiadiendo --
1-3% de fcido sulfdrico.

209822x Vol 90 1979

UN METODO DE ADICION MODIFICADO PARA DETERMINAR CADEIO, PLOMO,
COBRE Y PIERRO. '

La E.A.A. sin flama usando un horno de grafito calien
te es un método senaible para analizar muestras ambientales de

trazas de metales.
Altas concentraciones de sal causan problemas de in-

terferencia que no son corregidas utilizando las condiciones -

del horno y/o utilizando corractor de fondo.
Ejemplos con radios idénticos de mayores cationes tie

nen absorbancia con trazas de metales para sodio directamente-

y concentraciones de trazas de metales.
Las ecuaciorms y las curvas basadas en concentracio-

nes de sodio similares a las estandar pueden ser calculadas por
si sobrevisnen problemas de interferencias de trazas de elemen

tos.
Las concentraciones de plomo, cadmio, cobre, y fierro

en agua de mar pueden ser determinadas con exactitud de las --
musstras que contienen sodio usando las curvas apropiadas de =
absorbancia contra estandar puro.
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209826b Vol 90 1979

DETERMINACION DIRECTA DE BARIO EN AGUA DE MAR Y AGUA ESTANCADA
CON UN HORNO DE GRAFITO.

Muestras de agua de mar en el golfo de Alaska y agua
estancada del rfo York en Virginia fueron directamente analiza
das para concentraciones de bario usando un horno de grafito -
contra espectrometria de emisién.

La exactitud del método es evaluado por la correccién
de los resultados con los datos de anfIisis usando una fuente-
lineal y una fuente de modulacién continua de longitud de onda
contra atomizacién del horno de grafito y E.A.A., as{ como el-
anflisis de musstras de agua estandar.

Se discuten las interferencias de . an&lisis y las --

técnicas.

203709g Vol 91 1979

METODO PARA LA DETERMINACION DE MERCURIO POR E.A.A. SIN FLAMA
USANDO UN CONTROLADOR DE AMBIENTE.

Un método para la determinacién de mercurio en mues-
tras ambientales estf basado en la reduccifn de vapores de mer
curio con SnCl fcido ascorbico, H CO y subsecuentemente la-
determinacién 321 vapor de mercurio so: E.A.A. s8in flama a ---

253.7 nm.
Las posibles interferencias usando snclz, §cido as--

corbico y K,CO como agentes soin dadas.

Bl método puede usarse para determinar mercurio en -
agua y en aire. El incremento de la sensibilidad de metcurio -
fué preconcentrado en una solucién 0.0lN de I.

216515y vol 91 1979

DETERMINACION DE PIERRO, MANGANESO Y ZINC EN AGUA DE MAR CON -
UN HORNO DE GRAFPITO POR E.A.A.

ge describe un método para’ la determinacién directa-
de fierro, manganeso y zinc en agua de mar con un horno de gra

fito y por E.A.A.
Una combinacién de tuhos de grafito, volatizacién -
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no de grafito y por B.A.A.

Una combinacién de tubos de grafito, volatizacién se
lectiva y técnicas de matriz, hacen posible que los 3 elemen--
tos sean deterainados por este método.

Los bajos limites de deteccidn son de 0.2, 0.2 y 0.4
pg/l.. con sensibilidad de 0.4, 0.2 y 0.07 + g/1; y con Qeter
minaciones de 4.5, 8 y 11 % (a niveles ds 2 Mg/l.) son obteni-
dos para fierro, manganeso y zinc respectivamente.



METODOS AMALICOS DE EXTRACCION CON SOLVENTES.
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80063k Vol 69 1968
DETERMINACION DE ESCARDIO EN AGUA DE MAR.

Se ha desarrollado un método para la derminacién de-
escandio en agua de mar:a niveles de sub-microgramos.

El escandio es coprecipitado con Fe (OH)_ a pH de --
8-9 y después separado del fierro por intercambio fonico.

La concentracién final se llev6é a cabo por extracéién
dé ‘el escandio 46 dentro de una solucién de oxima en BuOH.

Se utiliza una flama N, O-C H, para la determinacibn-
por E.A.A, Se recupera de gxima 30' 93 al 100%.

El almasenaje de 1 solucién antes de analizarla ha -
sido investigada por técnicas radiometricas con escandio. La com
centracién de escandio en la superficie de el mar de China fué

de 0.01 ¥ 0.005 r\q/l.

99247u Vol 69 1968

DETERMINACION DE FIERRO Y NIQUEL EN AGUA Y SALMUERA POR EXTRAC
CION CON SOLVENTES.

Se describe un método rdpido, confiable y sensible -
para la deteccién de trazas de fierro y niquel en concentracio
nes de agua y salmuera,

Un simple y sencillo proceso de extraccién es efecti
vo para fierro en agua a2 concentraciones de 0.4-200 ppb., Un --
proceso similar para concentraciones de nfiquel en un rango de -
2-200 ppb en- agua y de 4-200 ppb en salmuera.

Se extrae 15 minutos con metil-isobutil-~cetona con un
sistema buffer a pH de 7, produciendo 6ptimos resultados.

Los agentes complejos en solucién al 0.2% son 8-hidro
xiquinolina y dimetilglioxina para fierro y niquel respactiva-
mente.

22802k vol 70 1969
DETERMINACION DE ALGUNOS METALES EN AGUA POTABLE.

La determinacién de zinc en agua puede ser por E.A.A.
despues de una dilucibén con agua (1:1), para la deteccibn de -
niquel, cobre, cadmio y plomo, el agua potable debe ser ajusta
da a un pH de 2.5 seguido de la adicién de una solucibn al 5%
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del quelato formado por pirrolidineditiocarbamato de amonio --
(I) y metil-isoBu~cetona agitando la mezcla por cinco minutosy
La fasc I es separada y usada para la medida con el-
espechrofotSmetro. Este método es répido y confiable, los resul
tados de los anflisis de agua de varias fuentes son reportados.

884415r Vol 71 1969
DETERMINACION DE TRAZAS DE NETALES EN AGUA DE MAR

El método de R.R. Brooks y colaboradores (1969) para
la determinacién de trazas de metales por E.A.A. en agua sala-
da despues de la extraccién con l-pirrolidineditiocarbamato de
amonio como agente quelante y con metil-isoBu-cetona como sol-

bente fué estudiado.
Se incorpor§ el método de adiciém estandar en el pro

ceso y se corrio un blanco para cada anflisis.

BEn general las concentraciones de fierro, plomo y co
balto estfin abajo de los limites de deteccifn. Sin embargo, el
método es adecuado para detectar trazas de zinc, cobre y nf--
quel en agua de mar.

LA desviacién estandar de la muestras contiene para-
niquel 1.8+2.6; para zinc 1.7-3.8; y para cobre 0.5-4.5 ppb -~
donde 0.14, 0.089 y 029 ppb respectivamente.

84419v Vol 71 1969
BETERMINACION DE TRAZAS DE PLATA POR IRTERCAMBIO IONICO Y E.A.A.

Un método és desarrollado para determinar de O.l-1 P9
de Ag/1 en agua. Este método permite la estabilizacién de la -
plata en agua sin pérdidas.

Las condiciones 6ptimas pueden ser establecidas para
la completa recuperacién de la plata en agua en una columna de
intercambio ionico, para cuantificar la plata que se extrae de
1la resina, y para medir la plata por E.A.A. despues de la que -
lacién con pirrolidineditiocarbamato de amonio y extraccién del
quelato con metil-isoBu~cetona.

La plata puede ser detectada en un rango de 1-10,19/1.
por extraccibén sin preconcentrar en una resina de intercambio.



57

42118r Vol 71 1969

DETERMINACION DE ORO EN AGUA CON UN RANGO NMANOGRAMICO POR IN -
TERCAMBIO ANIONICO Y E.A.A.

Para un orden de detecciédn nanogramica de cantidades
deoro en agua simple, el filtro =10 litros de agua en la mues--
tra situado abajo de 40 psi N de presién, usando una filtracién
con una presién descrita por G.F. Scabro (1968).

Inmediatamente se acidifica el filtrado con HCl a pH
de 1 y se bromina con 50 mg. de Br/I. La muestra se pasa a tra
vés de una columna de resina de intercambio anionico Agi-XB -
(C1”formado), y se lava la columna con 50 ml. de agua. Se dilu
ye el oro de la resina con 250 ml. de nazco_nno3.uzo 100:5:5 a;
un pércentaje de 50 ml/hr.

1a evaporacién de Me 4CO en el filtrado 50-5°y la dilucién
de la solucién permanece a 50 ml. con agua. Se afiaden 5 gotas-
de una solucién de agua de bromo al 1% y se afiaden 10 ml. de -
metil-isobutil-cetona, se agita un minuto.

La deteccién del oro en la fase orgénica por E.A.A.-
se describe en C. Huffman(1976), usando para el anflisis 2428K.

El oro es detectado en agua simple (55-200 ng/l.) --
contiendo Nacl 10-20% y agua simple conteniendocaZ’ Mg*, HCQ .
cly 8042 con recuperacién de 95-119.1 %.

10508x vol 71 1969

DETERMINACION DE ORO EN AGUA NATURAL EN NIVELES DE PARTBS POR-
BILLON POR QUELACION Y E.A.A.

Se prepara el polimero por condensaci6n de 1,4 diamino
2,5 dimercaptano benceno con glicoxal, recordando el método de -
Bayer (1967) que fué usado para medir trazas de oro en agua na-
tural por extraccién con metil-isubutil-cetona y E.A.A. ajustan
do la muestra de agua a pH de 7 tratada con 10ml. de HCl y con
una solucién de bromo al 1%, se deja reposar toda la noche an--
tes de pasarla a través de un polimero quelante en una columna-
de Cromosorb W, lavar la columna con agua hasta eliminar com—-
pletamente el C1~ y lavar con HCl para extraer el quelato de --
oro.
Despues de extraer por filtracién el eluato con metil
isobutil-cetona se determina el oro por E.A.A. a 243 nm. De la
columna de polimero concentrada sale el oro en iones y en forma
coloidal del agua natural, las muestras que son posibles deter

minar van de 0,5-20 ppb de oro.
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Las interferencias de mercurio con la quelacibén son-
eliminadas como complejos de mercurio con NH,-I y CN~, las in-
terferencias pueden ser eliminadas oxidando fa solucién mues-
tra con permanganato de potasio en medio clorhidricoa.

15667Th Vol 72 1970
DETERMINACION DE MICROGRAMOS DB MOLIBDENO EN AGUA DE LAGO.

La extracién de molibdeno por diferentes agentes fué-
estudiada, y comparada su sensibilidad con la absorcién até-
mica. La oxina y el ditiol son algunos de los mfs sensibles.

Las condiciones 6timas para extraer el molibdeno con
oxina a niveles microgrdmicos y la interferencias de ciertos -
elementos en la absorcién atémica son investigados.

El molibdeno puede extraerse con 100 ml. de agua con
oxina en metil-insobutil- cetona y determinarlo con B.A.A. con
£fima HZO-CEE7.

Bf coeficiente de variacién del agua de lago contiene
20Mg Mo/1l., el valor concentrado es 1.8 y 4.0 % respectivamen
te.

1a sensibilidad del método es de 1 ppb.

101880 Vol 73 1970
DETERMINACION DE LITIO EN AGUA DE MAR.

se determina litio en agua de mar(140 en la costa y
170 p49/1. en agua de mar abierto) por E.A.A. despues de extraer
10 con alcohol isocamilico.

123410y vol 73 1970
DETERMINACION DE COBRE EN AGUA DE MAR.

Un método es sugerido para determinar cobre en agua-
de mar despues de concentrar, el cobre es recolectado con die-
tilditio carbamato de plomo, se obtiene un precipitado y este-
se disuelve en un pequefio vol(men de CH,Cl y el cobre es detec
tado en 1la solucién por E.A.A. ( con una absorbancia a 436 nm. )
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.. 1A curva de calibracién es reportada para 6 muestras
con concentraciones de 14.47-16.7/49/1.

67553d Vol 74 1971

EXTRACCION SIMULTANEA DE FIERRO, MANGANESO, COBRB, COBALTO, NI
QUBL, CROMO, PLOMO Y ZINC EN AGUA HATURAL.

La quelacién del &cido dietilditiocarbfmico a un pH-
de 2 a 7 (Mn4-7) seguido con una extraccién con metil-isobutii-
cetona es usado en la concentracién de iones presentes de fie-
rro, manganeso, cobre cobalto, niguel, cromo, plomo y zinc en-
agua natural con rangos de concentracién de ppb. La descomposi
cibén del quelato de manganeso es ripida.

El cambio de absorbancia tiene un tiempo de 0.03 %X -
min. arriba de los 100 minutos, después del cufl decae mfis cer
ca del exponencial.

El método puede ser adaptado para la deteccién de am
bos filtros y particularmente fracciones de estos metales en -
agua natural.

40177t Vol 75 1971

DETERMINACION DE TRAZAS DE CADMINO, PLOMO, COBRE Y ZINC EN AGUA
COMBIRADA QON UNA EXTRACCION CON SOLVENTES.

Para la deteccién de ppb de cantidades de cadmio, zinc
plomo y cobre en 0.5-1 litro de agua, afiadiendo Sml. de sal de
Rochelle al" 20 X y 2 ml, de OH-HC1l neutralizado con NH, Y -
az(l de timol afiadiendo NH,C1-FH,OH como buffer, se extra® con
2 partes de 10 ml. de ditizone 0.03 % (:cl4 combinado, se lava
con agua y se reextrae con 10 ml, de HCI IN (para Cu 4N) aspi-

rando.

91208m Vol 75 1971
DETERMINACION DE PLOMO EN AGUA.

para la determinacién de plomo de 0.3-3 mg. Pb/1l., la
muestra de agua es acidificada con HCl y el plomo es posterior
mente extrafdo con un complejo de pirrolidineditiocarbamato de

amonio en isopropil acetona.



La extraccién orgénica es después nebulizada dentro-
de la flama de czﬂz— aire en el E.A.A.

No es necesario un embudo de separacién ya que la na
ta de la capa orgénica se queda pegada en el cuello del embudo.

121126¢ Vol 75 1971
ANALISIS DE LAS AGUAS DE DESHECHO.

El cobre, zinc, plomo y fierro presentes en aguas de
deshecho con cantidades de > 1 mg/l. son detectados fotométri-
camente en £ 40 segundos con un error £ (2-3%) con una l{nea-
de longitud de onda de 114.7, 213.8, 283.3 nm respectivamentes

La presencia de aguarr&s crudo, (aceite de pino) 10,-
tiocianato 150, y cianide 200 mg/l1. no interfiere en el agua de
deshecho con los elementos detectados.

Las concentraciones del metal detectado por E.A.A. Y
el affiisis quimico varfa < 7%.

49710q Vol 76 1972
DETERMINACION DE TRAZAS DE METALES EN AGUA.

para la determinacién de cadmio, cobalto, cobre, fie
rro, manganeso, niquel, plomo y zinc se hacen 4 extracciones,-
los agentes son comparados; pirrolidineditiocarbamato de amo--
nio (I) dietilditiocarbamato de sodio, 8-~hidroxiquinolina y ai

tizona.
La metil-isobutil-cetona puede ser usada como solven’

te.

763182 vol 76 1972

DETERMINACION DE PPB DE CADMIO, ZINC, PLOMO Y COBRE EN AGUA CON
UNA EXTRBACCION CON DITIZONE/NITROBENCENO Y E.A.A.

Bl cadmio, zinc, plomo, y cobre en. 50-1000 ml. de a-
gua son extraidos con 25 ml. de una solucibén de 0.03 % de diti

zone en nitrobeceno a un pH de 5.3 (O-Ac ).
La extracién es analizada con E.A.A. usando una fla-

ma de aire- CH, y a una longitud de onda de 2288, 2138, 2833,
3248 A respectivamente.
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108001w Vol 76 1972

DETERMINACION DE TRAZAS DE PLOMO, CROMO Y COBRE EN AGUA DE MAR
POR E.A.A. Y EXTRACION CON SOLVENTES.

Un método para la deteccién de ppb conteniendo plomo
cromo y cobre en agua de mar, es desarrollado usando una extrac

cién con solventes .
Se afiade a la muestra una solucién al 2% de pirroli-

dineditiocarbamato de amonio y se acidifica ajustando a un pH
de 3 a 5 con HCl O.S5N. Bsta mezcla es calentada a 80°formando
se un complejo. Despues de que la muestra es calentada, el com
plejo metal es extré&fdo simultaneamente con metil-iscbutil-ce
tona, la extraccién tiene una eficacia de 92-8%. El tiempo de-

extracién estd por encima de 5 minutos.
La cantidad de solvente fué de 10-30 ml. contra 300-

ml. de agua, conteniendo la muestra: plomo 0.5, cromo 0.3 y co
bre 0.1 ppm. La extracibén fué aspirada dentro de Ac-OH con un-

estandar interno adicionado .
Los resultados de los anflisis estfn referidos en las

muestras preparadas con 2.8% de agua de mar artificial, son e-
ficaces y satisfactorios. Con un valor certificado de 500 ppb-
de plomo, el coeficiente de variacién es-de 4.4 y 4.4% para e-
xactitud y precisién respectivamente y con 5 ppb fué de 12 y -
9.4 respectivamente.

131297u Vol 76 1972

DETERMINACION DE TRAZAS DE ELEMENTOS EN CONTAMINACION DE MAR Y
AGUA DE RIO.

Trazas de cantidades de fierro en agua son extrafdas
con una cantidad grande de una capa acuosa buffer con OHAc-NaO-
Ac dentro de una pequefia cantidad de capa de metil-isobutil- ce

tona y detectados por E.A.A.
Se obtiene-una curva de calibracién en un rango de -

10-50 ppb de fierro, usando 1000 ml. de una capa acuosa y 30 -

ml. de una capa orgénica.
El fierro concentrado en agua subterranea y agua de -

grifo se detecta con este método de acuerdo con lo obtenido --
con el método colorimétrico usando como agente 1,10 fenantro-

lina,
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158124x Vol 76 1972

DETERMINACION DE ARSENICO EN AGUA POR EL METODO COLORIMETRICO
CON DIETILTIOCARBAMATO-CLOROFORMO, Y E.A.A. DEL MOLIBDENO. DES
PUEBS DE UNA EXTRACION DEL ACIDO MOLIBBICO, ARSENICO CON ME-
TIL~ISOBUTIL-CETONA.

Para la absorcién de AsH,, 5 ml. de dietilditiocarba
mato de plata al 0.25%-brucina en C13 al 0.1 % es superior a
la solucidn de piridina.

Para la E.A.A. se oxida con I a un pH de 0.5-6 % afia-
diendolo al molibdato y se extrae con metil-isobutil-cetona con
HEl de 0.2 a 1.5N por 3 minutos, se lava 4 veces con 10 ml. 1l:-
10 de HC1l por un minuto y se determina el molibdeno a 313 nm, -
con una flama N,0-C,H 2°

La detecc 6n es D1 ppb de arsénico en agua,

1581262 Vol 76 1972
DETERMINACION DE ALUMINIO EN AGUA.

El: aluminio es detactado por E.A.A. El elemento es -
quelatado con 8 hidroxiquinoline (oxira) a pH de 8 y extrafdo -
con metil-isobutil-cetona.

La extracibén es aspirada dentro de una flama de aceti
leno lzo en el espectrofotémetro.

Las muestras que contienende 10 a 300 M g Al/l. pue--
den ser analizadas por este proceso. Concentraciones superiores
pueden ser reducidas por dilucién y detectadas por aspiracién -
directa de la muestra acuosa.

Comunmente las substancias se encuentran en agua, ex-
cepto el magnesio que interfiere con este método, el magnesio --
tambien se forma lentamente (aproximadamente de 3-5 min), esto-
puede ser eludido si el aluminio oxinate es extrafdo inmediata
mente con metil-isobutil-cetona, despues la muestra seajustaa-

un pH de 8, La precisién de la muestra por este metodo estd de
tectada en 3 muestras de agua natural, en un perfodo de 2 sema
nas.

El nivel de desviacién estandar basado en la determi-
nacién de 10 muestras a 10, 57 y 190 4g/1. es de 1.3 y 7 respec
tivamente. El método esta dado y probado para trazas de cantida
des de aluminio en muestras de agua fresca.
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175987b Vol 76 1972
DETERMINACION DE BORO EN AGUA DE MAR.

El agua de mar se concentra hirviendo hasta un 25% de
su volGmen, entonces de esos 25 ml. concentradas se extraen con
10 ml. de 20% vol/vol. de 2 etil-1,3 hexanodiol en metil-isobu-
til-cetona, el boro an la extraccién es determinado por E.A.A,

75687y Vol 79 1973

DETERMINACION INDIRECTA POR A.A. DE NIVELES EN PPB DE ARSENICO
POR COMBUSTION DE METIL-ISOBUTIL~CETONA Y EXTRACION DEL ACIDO

MOLIBDOARSENICO.

Un método indirecto de absorcién para arsénico es de
sarrollado. El As (III) se oxida a As (V) con I., en donde se-
forma el fcido molibdoarsénico y se extrae con metil-isobutil-
cetona y HCl 0.2-16M., el exceso de molibdato es sacado con u
na fase orgénica y el molibdeno en el hetero polisicido es detec
tado por A.A. a 313 nm. Con interferencias de fosfatos y sili

catos,
8e describe un proceso paradetecciones de niveles de

ppb de arsénico en agua.

75688z Vol 79 1973

USO DE FLUORBSCENCIA DE RAYOS X, ABSORCION ATOMICA Y EMISION -
ESPECTROGRAFICA PARA EL ANMALISIS DE AGUA.

Se detectaron elementos tales como el paladio, arsé-
nico, indio, selenio y telurio despues de una extraccién con -
1-pirrolidineditiocarbamato de amonioc y metil-isobutil-cetona.

El mercurio puede ser determinado por E.A.A. sin fla

6196n Vol 81 1974

DETERMINACION DE CADMIO CON UN ATOMIZADOR CON UN TUBO DE C CA-
LIENTE.
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6196n Vol 81 1974

DETERMINACION DE CADMIO CON UN ATOMIZADOR CON UN TUBO DE C CA-
LIENTE.

Para la determinacién por E.A.A. se utiliza un atomi
zador con un tubo de C caliente de diferentes diametros (2.5-5
mm.) preparados con perforaciones con una barra de carbono (6.-
35 de diametro X 70 mm), con una prueba de inyeccién con un o-
rificio (di&m. 2 mm) en el centro del tubo.

Bl tubo es calentado electricamente a 1500°. Pequefios
perforaciones dan una sensibilidad superior, grandes perfora--
ciones dan ventajas de reproductividad. Una perforacién de 4 -
mm, fué Sptima, la sensibilidad decrece cuando el volfimen se -
incrementa (5-40 1)cuidando cantidades de cadmio constantes.

Se obtiene una cerrada curva de calbracién lineal pa
ra 2.5-15 X 10 y de cadmiousando 5 1 de la muestra y 0.7 1l/min.
velocidad de flufdo del arsénico.

Los limites de deteccién y el coeficiente de variacion
son de 3 X 1074 y 3 % respectivamente.

Para detecciones de cadmio en agua de mar se extrae
con dietilditiocarbamato-metil-isobutil-cetona (pH 8, agitando
30 minutos). Una extraccibén de 20 g. es inyectada al tubo de -
atomizacién. Con este procedimiento se detectan de 0.03-1.62 -
ppb de cadmio.

6710e Vol 81 1974

DETERMINACION DE ALGUNOS METALES DISUELTOS EN AGUA DE MAR POR-
E.A.A. Y UNA REDISOLUCION ANODICA CON UN ELECTRODO DE AMALGAMA

Algunos metales disueltos en agua de mar son detecta
dos por E.A.A. despuws de 2concentraciones sucesivas por inter
cambio ionico con una resina compleja, y extrafdos con una mez
cla d4s dietilditiocarbamato/ MIBC, se hacen simultaneas detec
ciones de cadmio, cobalto, cobre, plomo, manganeso, niquel y -
zinc con una precisibn de 15% por concentraciones depg/l.

Los metales son detectados por una anbdica redisolu-
cién con un cromoamper{metro lineal despues de una concentra--
cibn electrolftica con un electrodo de plata amalgamado eon el
cufl se determina; cobre, plomo, cadmio y zinc en concentracio
nes depg/l en agua de mar.

Este método es répido simple y muy sensible para cad
mio v nlomo pero existen enterferencias para zinc y en especial
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89924t Vol 82 1975
DETERMINACION DE IMPORTANTES TRAZAS DE ZINC AGUA.

Varios métodos para la deteccién de zinc en agua son
determinados y comparados los resultados obtenidos.

Los métodos son directamente atomizados, se hace una
extraccién con pirrolidineditiocarbamato de amonio y metil-iso
butil-cetana y con ditizone-CCl, seguida de una descomposicién

de la capa orgfnica y rompiendo con HCl 1N.
Se investiga es efecto &cido de los elementos coexis

tentes y el pH de. las soluciones en la deteccién del zinc y se
describe e} proceso de eliminacién.

Se describen detalles de precaucién para evitar con-
taminacidnes. Se recomienda la directa atomizacién.rLa extrac--
cién con PDCM/MIBC es satdsfactoria para las muestras con pe--
quefias concentraciones de zinc, los limites de deteccién y - -
el efecto de la atomizacién directa es observado.

129103h Vol 82 1975

PRECONCENTRACION Y DETERMINACION DE CADMIO EN AGUA CON UNA CO-
LUMNA COROMATOGRAFICA CON UNA FASE DE REVERSA Y E.A.A.

S8e estudia la extraccién de CA(III) con solvente con-

una mezcla HCl y tri-n-octilamina-ciclohexano.
Pueron determinados la distribucién de los radios co-

mo una funcién de la amina y del &cido concentrado, y esta in--
formacién es usada para establecer condiciones Sptimas para la-

extraccibn.
Las bases del sistema son usadas para el desarrollo de

la técnica cromatogrfica en columa con fase de reversa por --
preconcentracién del CA(II). La fase amino-ciclohexano es cubier
ta con una resina inerte macro reticular (XAD-2) y provista de-

una columna estable.
Con un sistema CA(II) en agua acidificada a lo largo-

de 31. es posible concentrar a 10 ml. y determinar por ---

E.A.A,
Las interferencias son estudiadas y el método es a--

plicado para agua fresca.
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128369 Vol 83 1975
METODOS DE EXTRACCION DE ALGUNOS METALES EN AGUA DE MAR.

El error de la. relativa reproducibilidad en A.A. - -
en la determinacién de dos extracciones paralelas, usando el -
sistema hexametilenditiocarbamato hexametilenamonio butil ace-
tato (D.L Tslaven al 1972) con un espoctrofotSmetro de absor--
cién atémica Itachi modelo 207 (av. para 25 pares} manganeso -
3.6, plomo 4.4, zinc 4.8, cadmio 5.0, cobalto 9.7, fierro 12.6
y cobre 15.3 % en una muestra de 500 ml. de agua de mar. Las -
condiciones minimas detectadas fueron para manganeso 0.04, fie
rro, cobre y zinc 0.1, plomo y cadmio 0.2, cobalto 0.3 y niquel
0.4 ,1g/kg.

La reproducibilidad de la medida del fotSmetro fué -
para manganeso * 0.6, zinc ¥ 0.8, cd *1.1, cobre £ 1.6, co—-
balto ¥ 1.7, fiervo ¥ 1.8, niquel - 2.6 y plomo ¥ 3%.

Se evaporan 500 ml. de agua de mar para la muestra -
con 5 ml. de &cido nitrico y 5 ml. de 4cido sulfGrico concen--
trado constituyendo de 75-85 % del total de concentracién para
zinc, 55-60 para fierro, 30-65 para cobre, 20-40 para niquel,~
5-15 para plomo. No existe gran diferencia para cobalto, cad--

mio y manganeso.

152036t Vol 83 1975

DETERMINACION DE TRAZAS DE IMPORTANTES CONTAMINANTES. DETERMI-
NACION DE PPB DE COBRE EN AGUA DE MAR.Y RIO.

pitizone,Tenolyltriflaruro-acetona, cupferrén, piridi
netiocianato, oxina, y ditiocarbamato de sodié-son usados para

quelar el cobre.
La ditizona es la més efectiva. El quelato de cobre-

es extraido con metil-isobutil-cetona y detectado por E.A.A.

Una alta sensibilidad (0.2 ppb/1% de absorbancia de -
cobre es obtenida cuando se extrae de un litro de agua 30 ml. -
de solvente orgénico. Las mejores concanttaciones de ditizona -
en 1a capa orgénica fueron de 2 X 107° M (~~ 0.05%).

1a recuperacién del cobre en la muestra fué con un pH
de 2-6. La extracién dlcanza su miximo a 6 minutos.

La existencia de iones comunes no es afectada para la

recuperacién del cobre. La longitud de onda usada fué de 324.7
nm.
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27427y Vol 88 1978

DETERMINACION DE CROMO (VI) EN SEDIMENTOS CONTENIENDO CROMO --
(I1I1).

El cromo (VI) en sedimentos es disuelto por tratamien
to con EDTA y después el exceso es sacado con calcio, el cromo
(VI) disuelto reacciona con dietilditiocarbamato (DDTC) para -
formar el complejo cromo III (DDTC) el cufl es extrafdo con me
til-isobutil-cetona. La muestra finalmente pulverizada contie
ne Cr(5-200 ﬂ g), se afiaden 20 ml. de una solucién al 10% de -
DDTC, y EDTA 0.05M, NH40H lo, y 25 ml. de CaCly 0.05M son afia-
didos, después el pH de la mezcla es ajustado con una solucidn
buffer a 5.5 con OH-Ac-NaOAc. La solucién se agita con metil-
isobutilcetona (50-100 ml) unos minutos. La solucibén de metil
isobutil-cetona es evaporada y el residuo es descompuesto con-
&cido nitrico.

El cromo (VI) es detectado por E.A.A. con una flama-
rica en combustible de apoyo, la cufl reduce el efecto de coe-
xistencia de elementos.

Las condiciones 6ptimas para la deteccién son: longi
tud de onda 357.9 nm., corriente de la l&mpara 10 m}, porcenta
je de flujo de aire 16 1/min., porciento de flujo del acetile-
no 3/min altura del mechero 2 mm. y amplitud de rejilla - ---
0.19/nm.

El cromo III presente en la muestra no interfiere.

5490le Vol 88 1978

RECOLECCION DE TRAZAS DE METALES CON ACIDO IMINODIACETICO Y --
ETIL CELULOSA.

Trazas de impurezas de metales en la superficie del-
agua y en aguas minerales son recogidas con fcido iminoacético
y et-celulosa (I), y detectadas por E.A.A. con flama sin inter
ferencias.

Bl coeficiente de variacién fué de ¢ 10 % y el enre-
quesimiento del ion metal fué aplicado en la concentracién con
un rango de 0.02-1 ,‘ g/cm.

cadmio, cobalto, cobre, fierro, mercurio, manganeso,
niquel plomo y zinc son colectados con Iodo.
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5491lh Vol 88 1978
MEDIDA TOTAL DE ANTIMONIO EN AGUAS GEBOTERMALES.

Se describe un procedimiento de absorcibén atémica --
con flama que utiliza una l&mpara de descarga de electrodos pa
ra determinar el total de antimonio soluble en alto contenido-
de Si0, an aguas geotermales, se sigue con una oxidacién del -
antimonio 3+ con NaNO3;, en SbCls se extrae con una solucibn de
HC1l 6N usando metil-isobutil-cetona; Si0O; y se remueve la capa
orgénica por centrifugacién.

El li{mite de deteccién del anflisis para el antimo--
nio es de 6 mg/l., en la muestra original el coeficiente de va
riacién es de 4% a niveles de 250 /l g/1.

Comparando los niveles totales de antimonio, fueron-
encontrados en muestras que habfan sido filtradas y acidifica-
das (a pH € 0.5) con &cido nitrico y no fueron tratadas al mis
mo tiempo que la muestra colectada.

915978 Vol 88 1978
DETERMINACION DE MANGANESO CON TENOYLTRIFLUROACETONA.

Una gsolucién acuosa de NH,OH-HCl con buffer de pH --
9.5 es afiadido a una solucién que contiene 0.08-200 A g. de man
ganeso, el metal es extrafido con tenoyltriflurocacetona en me--
til-isobutilcetona y determinado por E.A.A. con flama aire-CzH2
a 279.5 nm.

La curva de calibracib6n lineal es obtenida a 0-0.9 y
0-50 ,ug/ml. En la fase orgfnica, en la abertura del quemador-
y paralelo a 90° en la ruta Sptima respectiva.

La sensibilidad es de 0.02 y 0.13 Mg/ml. para el 1%
de absorcibén en solucibn orgfnica y acuosa respectivamente.

Bl fierro puede ser eliminado por extraccién con me-
til-isobutil-cetona antes de A adicién del tenoyltrifluroaceto
na.

El método es aplicado para manganeso en agua contami
nada.
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110284u Vol 88 1978.
RAPIDA EXTRACCION DE BORO EN AGUA DE MAR.

Una solucibn de 2-etil-1,3 hexanodiol al 10% en me--
til-iscbutil-cetona puede ser usada para la extraccién de agua
de mar acidificada.

El boro es detectado en la extraccién por E.A.A.

197323@a Vol 88 1978.

DETERMINACION DE TRAZAS DE IMPORTANTES CONTAMIMANTES EN AGUA -
DE MAR Y AGUA DE RIO. EXTRACCION CON SOLVENTES Y DETERMIMA- -
CION DEL ION FOSFATO EN AGUA DE MAR.

El ion fosfato es coprecipitado con Al(OH)j3 y extraf
do con BuGH como un complejo de fosfomolibdato y detectado in-
directamente con la medida de la concentracién del molibdeno -
en la extraccién.

La sensibilidad del mftodo es de 0.8 ppb/1% de absor
cién. El método es aplicado para muestras de agua de mar de -
las costas de Tarui en JapSn. Se comparan los resultados en--
tre este mftodo y el método de azul de molibdeno espectrofoto-
métrico.

64986w Vol 89 1978.

DETERMINACION DE PIERRO, COBRE, ZINC, CADMIO, MANGANESO Y CO--
BALTO POR EL "METODO DE INYECCION"” DBSPUES DE UNA CONCENTRA- -
CION Y .EXTRACCION.

Los elementos son concentrados por extraccién con el
complejo perclorato de 1,10 fenantrolina en nitrobenceno (200-
ml. de muestra de agua son extrafdos con 2 ml., de solvente). -
La extraccién del anflisis se hace directamente por el método-
ds inyeccién descrito por E. Selastiani y colaboradores (1973).

La sensibilidad de este método va de 0.4 para el zinc
y 2.7 Mg/l. para el fierro y los limites de deteccibén fueron-
de 0,08 y 2 /uq/l.. respectivamente.
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80033p Vol 89 1978.

DETERMINACION DE ALGUNOS METALES DE TRANSICION EN AGUA DE MAR
CON METIL-ISOBUTIL-CETOMA-ACIDO NITRICO Y SUSESIVAS EXTRACCIO

NES.

Un método es presentado para detectar trazas de me-
tal en agqua de mar a concentraciones de 1 /Hg/l.

Bl método utiliza metil-isobutil-cetona y lleva -
un paso con &cido nitrico para estabilizar los complejos metf
licos y ser analizados por E.A.A. sin flama. La deteccién es
t§ limitada para plata, cadmio, cobre, cromo, fierro, niquel,
plomo y zinc y son 0.02, 0.003, 0.005, 0.05, 0.20, 0.10, 0.03
y 0.03 /Jg/l. respectivamente. Para estos metales se requie-
ren se sncuentren en cantidades de 1 /tg/l.

El anflisis por triplicado de tres diferentes aguas
de mar da un resultado relativo con un rango de desviacién --
que va de 18-25 %.

15686la Vol 90 1979

DETERMINACION DE COBRE Y MANGANESO AGUA DE MAR POR ACTIVA-
CION NEUTRONICA Y E.A.A.

Dos métodos son comparados para la determinacibén de
cobre y manganeso en agua de mar.

Los dos métodos fueron realizados independientemen-~
te en dos laboratorios. Un método estf basado en aislar dos-
elementos de agua de mar por cocristalizacibén con 8-quinoli--
nol. Los cristales son irradiados con neutrones y después pu
rificados, el cobre 64 y manganeso 56 son cuantificados con -
rayos gama espectrofotométrico. Bl otro método hace extrac--
ciones con CHCl3 y el dietilditiocarbamato de cobre y mangane
8o en detecciones subsecuentes de los dos elementos por E.A.A.
Ambos métodos ofrecen resultados aceptables con niveles de --
concentracién para cobre y manganeso en el agua de mar.
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CONCLUSBIONES

La espectroscopia deabsorcién atémica parece ser uno
de los mfs versitiles y valiosos instrumentos disponibles para
ol anflisis del agua.

Ho solamente permite determinar mayores elementos ta
les como calcio y magnesio mucho mfs rapidamente que los méto-
dos colorimétricos, sino que ademfis permite la determinacién de
elementos tSxicos diff{ciles a bajas concentraciones.

Se puede analizar muestras en rangos tan bajos como-
por ejemplo cadmio a 0.001 mg/l con horno de grafito, mercurio
a 0.0001 mg/1 con el sistema sin flama o zinc a 0.0l mg/ con -
flama.

Esta técnica no es muy larga, es un instrumento de -
rutina para los laboratorios de tratamiento de aguas, sxiste -
menos contaminacién y pocas interferencias.

Esta breve descripcién de la absorcibn atémica y co-
mo aplicarla alosanflisis de aguas ayudard en las interrogan-
tes para una mejor capacidad analitica y finalmente par mejorar
la calidad del agua para todos nosotros.
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