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INTRODUCCION

Tradicionalmente en el anflisis de una muestra se trata principalmente

de determinar la composicifin guimica de &sta.

Partiendo del hecho de gque el anflisis guimico incluye el anflisis cug
litativo y el anflisis cuantitativo, y conociendo el aspecto que ambos
abarcan, puede decirse que un quimico analista debe considerar para =

realizarlo varios parfmetros importantes, tales como, conocer las mee
todologias e instrumentos a utilizar, aplicar los principios del anfli
gis y si es necesario modificar estos mftodos ante cualgquier preblema

que surga en el desarrollo y temer la capacidad de evaluar e interpre-
tar los resultados obtenidos, ademés de familiarizarse con los princi-

pios tebricas de estos métodos.

Todos estos aspectos anteriormente mencionados deben sar utilizados PR
ra la exactitud, presicibn, reproducibilided y seguridad al finael del

analisis, como consecuencia del método empleado.

Respecto a los métodos de anflisis empleados, son muchos y voriadose
Para la seleccibn del método analitico hay que tomar en cuenta la clasi

ficacifin de éstos, de acuerdo a la propiedad observada en el proceso de

medicifn.



Pueden clasificarse como

Métodos Clhsicaose

Métodaos Modarnos,

Los métodos clésicos, se basan en la medicifin de dos propiedades gue
son masa y volumen y entre ellos se encuentran log métados gravimé -

tricos y volumétricos, respectivamente.

Los métodos instrumentales, se basan en la mediclén de otras prople-
dades fisicas, entre las cuales se encuentran la absorcibn de la ra=-
diacifn y la emisifn de la radiacifne Entre los métodos analfticos
basados en la medicifn de dichas propledades estfn comprendidas lae
Espectroscopia de Absorcifn Atbmica y la Fotometria de Llama, respeg
tivamente, los cuales son utilizados en el desarrolle del presente =

trabaju.
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0BJETIVOS

Comparar los métodos instrumentales de espectrofotometria de 1lla
ma y espectrofotometria de absorcibn atbmica, cuyos principiose-
fundamentales se basan en la medicifin de la misma propiedod fisi

ca, cual es la medicifn de la radiacifn electromagnética.

Determinar las ventajas y limitaciones de ambos, baslndose en -
los resultados obtenidos con respecto a los elementos a anali -

ZaTe

Seleccionar y recamendar el mfétodo instrumental mis adecuado pa

ra el anAlisis de los elementos en cuestifine
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CONCEPTOS FUNDAMENTALES EN ESPECTROSCOFIA,

RADIACION ELECTROMAGNETICA.
La radiacifn electromagnética es una forma de cnergfa radiap

te que presenta propiedades de onda y de particula.

PROPIEDADES DE ONDA.

Entre las propiedades de onda tenemos los fenfmanos de refrag,
cibn, reflexifin e interfersncia constructiva y destructivae
Una onda electromagnética tiene un componente elfctrico y uno
magnético que oscilan en planos perpendiculares entre sf y -
perpendiculares a la direccibn de propagacibn de la radiacifn,
pero de estos dos componentes solo el componente eléctrico de
la onda electromagnética interviene en las interacciones comy
nes con la materia de tranferencia de energia. Por consi =~
guiente, solamente se tomarf en cuenta el compaonente elfctrie

CQOe

CARACTERISTICAS DE UNA ONDA ELECTRDMAGNET ICA.

Longitud de anda ('{) : es la ristancia entre dos puntos co-
rrespondientes en la onda, crestas o valles; puede medirse -

en centimetros,.

Amplitud (A) : es la medida de su intensidad y es proporcip=-

nal al nlmeroc de fotones que tiene la ondae.



Te1ab

Te1e5

e 13 =

- Frecuencia (V) : es el nlmero de unidades completas de
longitud de onda gque pasan por un punta fijo en la uni-

dad de tiempoe (ciclos por segundoe)

PROPIEDADES DE PARTICULA.

EINSTEIN, mediante la explicacibn del Fenbmeno fotoeléctrico
sugiere que la radiacibfn electramagnftica esth constituida -
por particulas discretas llamadas fotones que tienem la eneg,
gla definida y se desplazan en el espacio a la velagcidad de-

la luz, y viene dado por ls ecuacifn siguiente ¢

E=hV
en donde:
E = energia del fotbn (argios)
V"= frecuencia (ciclos por segundo)
h = constante de Planck. (6.624 x 10°%7 ergs - 8g

gundo)

La intensidad de la luz es praporcional al nlmerc de fotones

y es independiente de la energia de los mismoas.

ESPECTRO ELECTROMAGNET ICU.

La radiacifn electromagnftica de interfs en cl anflisis quimi
co varia desde los rayos gamma altamente energéticos hasta -
las ondas de radio, de baja energfia. La gama completa de la

radiacifin se conoce como Espectro electromagnético.C¥)
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Si las particulas estén muy separadas entre si, como en el es
tado gaseaso, actlien como cuerpos independientes produclendo

radiaciones que contiene pocas longitudes de onda especificas
resultando un espectro gue es descontinuo llamado espectiro de

lineas.

Por el contrario, un espectro continuo es aguel en que todas
las longitudes de onda estén tan poco espaciadas gue la sepa=

racifin por medios ordinarios no es factible.

Los espectros contfnuos se emplean como fuentes, basados en
la interaccifn de la radiacifn con la materia, como la espec

trofotometria.

Los espectros lineales por el contrario, son importanies por
que permiten la identificacibn y la determinscibn de la espg

cie emisorase

La luz es la energia radiante en la regibn espectral visible
para el ojo humano; la luz visible ocupa una regifin muy pe=-

quefin del espectro electromagnéticoe{21)

INTERACCION DE LA RADIACION ELECTRUMAGNETICA CON LA MATERIA,

Las sustancias al estar en estado gaseoso pueden absorber la
radiacifin electromagnética solo por medio de un aumento de -

su energia activadora.

Al pasar la radiacilin electromagn&tica a través de la materia,



los fotones provenientes de la radiacifn deben tenmer la energia adg

cuada para gue la muestra pueda absorberlae (A7)

Cuando hay absorcifn de la luz por un Atomo o una molfcula, ocurren

cambios en ellos y éstos, pueden ser :

a) Electrfnicos : Cuando hay un cambio en la energia de los eleg

trones distribuidos alrededor de los Atomos o de una molécula.

b) Vibracionales : cuando hay cambios en la separacifin por medio

de dos o mhs Atomose

¢) Rotacionales : Cuando hay rotacifin de un dipolo guimico.

Se ha determinado gue para que se efectuen cambios o transiciones -
electrbnicas se necesita una cnargia radiante mbs alta que para que

se lleven a cabo cambios rotacionales o vibracionalese.

Esto implica gque las transiciones electrbnicas son ocasionadas por-
absorcifn de la luz visible y ultravisleta, y las otras dos, por ab

sorcifin de radiacifn infrarroja o de lonoitud de onda mayor.

Teal ESTADO BASAL Y ESTADD LXCITADO.

Estado basal o fundamental de una molfcula o Atomo, se consi

dera que es el estado de menor energia.

Estado excitado, es aquel que presenta un estado energético

mayor que el fundamental.



El estado excitado se produce a causa de la absorcifn de la luz en-

otra forma de energia que reciben las moléculas o los Atomase

Si hay absorcibn tenemos como resultado que los Atomos y las molécu
las de los muestras se excitan y luego rApidamente regresan a su eg
tado fundamental; como cansecuencia de ésto, puede haber pérdida de
energia en forma de calor transmitido a su alrededor, o puede haber

cmisibn dez energia en forma de radiacifn elsctromagnética.

Para gue haya absorcifn electrfnica de la radiacifin electromagnéti-
ca, el fotfn que ataca debe tener como minimo una energis igual a -

la diferencia de energia entre los dos niveles cuantificadose.(17)

AE =¥Yh
En donde @
AE = diferencia de energia entre los niveles cufinticos.
h = constante de Flancke
Y = frecuencia del fotbn gue ocasiona la trariciciGAls
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DIAGRAMA DE NIVELES DE ENERGIA

5s LI'D - ——ee U7 ~——-_------_-"l\_-- AE
| 3d 0 - eme———— .
< Ls 3p =
—
[da]
(KD
= 2p e e 2 a2 = A s o0 a8 e g wg
Ly i I
28 = e 8 2 2 i 2 e ..........:.’.\......'.4’...-.... “‘Ez
|
L A5
T8 eeeoeee—— e ——— -———

Puede suceder gque parte de la radiacifin al penetrar en lz materia
en vez de absorherse, se disperse o se refleje, o se remita con -
la misma longitud de onda o con diferente longitud de onda al sa-

lir de la muestrae.

Aguella radiacién que no se absorbe ni se dispersa, puede sin em-
bargo sufrir cambios en su orientacibn o pelarizacibn al atrave-

zar la muestra.

Un rayo de luz policrombtice esth formada de varios colores, es
decir, luz de muchas longitudes de onda. 5i irradiamos una mues

tra, se absorberf la luz en determinadas longitudes de onda, =
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mientras que otras pasarfn a travBs de la solucifin sin sufrir

ningln efecto.

La solucibn tendr§ un color correspondicnte a las laongituces
de onda que no se absorben con respecto a la regifin visible;
es decir, que el color que vemos, son las longitudes de onda
no absorbidas y #s el complementario al color o longitudes de

onda gue se absorbene.

EMISION DE LA RADIACION.

La interaccifn de la radiacifin elsctromagnética con la mate-
ria es un fenBmeno reversible, a menudo hay radiacifn elec =
tromagnética cuando particulas extrafias (iones, &tomos, mol{

culas) vuelven a niveles mis bajos o a su estado fundémentale

En el caso de la emisibn de la radiacibn, las especies emiso-
ras gque constituyen una muestra puzden cbsorber radiacifn de-
alta energic, excitando algunos electrones hcata un nivel su-
perior inmedioto o su estado fundamental; los cunles a2l vol -
ver a su ezstado de menor energia emlten fotonas de diversas =

energias a lonoitudes de onda especificase (12)

METODOS DE ANALISIS ESPECTROFOTOMETRICOS,
Como se ho explicado anteriormente se basan en la absarcifin de

la luz visible o de otro tipo de energio radiante por una soly

Ciﬁno

La cantidad de energia radiante absorbida, es praporcignal a =
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1a concentracifin de la substancia absorbente presente en la solu~

cibn, traobajando siempre o una longitud de ondo determinada,

Los mbipdos espectrofotométricos no se limitan al uso de la luz
visible, sino que tambifn utilizan energia radiante de las oviras
regiones del espectro electroumagn&tlco, toles como el ultravicle

ta, infrarrojo, etce

Se han desarrollado métodos de anfllsis espectrofotomftriceos pa-

ra la mayorfa de los elementos y para compuestos orghnicos.

Los métodos que se basan en la absorcifn de la luz son (tiles pa
ra el onflisis cuantitativo de muestras pequefics desde cantida -
des minimas, haosta cantidodes aproximadamente del 1%, pero no po,

ra contidades mayorese (17)

LEY DE BEER.

La ley fundamental en que se basan los métodos nspectrofotombtrd
cos &5 la ley de Bouguer=Beer o ley de Lambert y Hoer,

Esta ley establece gue la cantidad de luz o energia visibla, ul-
travioleta o infrarroja absorbida o transmitida por una solucibn,
es funcifn de la concentracifn de sustancia absorbida presente y
de la longitud de trayectoriz hacia 1o muestrae.

Los formas mfs usuales de la ley de Beer son

- log T abc (1)

{

R = gbc (2)
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En donde :

T = transmitancia

A = absorbancia

a = absortividad

b = longitud interna de la celda (canstante)
¢ = concentracifn

En realidad la absorbancia es el logaritmo del inversc de la -

transmitancia :

A = laog ]
-

Es conveniente emplecr la ohsorbancia porque f£sta, esth relaiong,

da en forma lingal o directa con la corncentracibne

La ley de Beer se aplica estrictamente solo a la energia radiaon-
te monocromftica, o sea a una longitud de onda determinada, pore
gue de otra forma al graficar absorhancia en funcifn de la con -
centracibn veriaria 2l volor de la pendiente (ab} y no se obten-

driaz una linea recta. (9)
ESPECTROSCOPIA DE EMISION DE LLAMA,
Egs conocida tambifn como fotometrio de llamn.

Este es un fenbmeno espectral en el que la excitacifin se logra -
rociondo uno solucifin de la muestra sobre vna llama calientes

La fotometria de llama es un método de anflisis, fundamentado en



el fenfmeno de gue los &tomos de todos.los elemcntos absovben energia

[n]

una temperature suficientemente alta, y de ese modo pasan z un estado ey
citado. Al regresar al estads fundamental pueden desprender la encrgliz
absorbida en forms de luz, en la longitud de onda la cual 2 caracteeise-

tica del Atomo en cuestifine (20

La emisibn de la radiacifin carccterfistica para cada eiemenic i eniusio.

y la intensidad de dicha emisifn con la cancentracidr del clemants

man la base de la fotometria de llamz. (202

-

Todos los elementos pueden ser inducidos a emitir redigeibn ultravinletea
o visible, pero las dificultades en el aspectc pracitico para lo execita-
eifin de los no metales han limitado 2l uso de este métndo al arAlisin -

sy

de 70 elementous, incluyendo metales y metaloides, 27

En la espectroscopia de emisifin hay una influencia de la fuente de radig
cibn sobre el tipo y la intensidad de laos lineas pradusidas por» una eg

pecie.

Cabe mencionar que la fuente de radiocifin ejerce cierias funcicnes, cnomo

50N 2

a) Proporcionar energia suficiente para volatilizar la muestra y conver,

tir los componentes indivAduales en Atomos o iones gascosoSa

b) Proporcionar energis suficiente parm provocar una excitacifin electrf

nica en las particulas elementales del gas en forma reproducible.{zj:
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Entre las caracteristicas del método de espectroscopia de emi-
sibn, dos de ellas explican o determinan su importancia en el

anflisis, y son las siguientes :

1« Especifidad, debida al carficter (nico del tipo de longi -

tud de onda producida por cada elemento.

2, Alto sensibilidad, como una consecuencia de la eficadcir,
tanto en el proceso de excitacifn como tombién en los  me

dios de deteccifn de que se dispone.

La espectrascopia por emisifin de llama tiene aplicaciones e
éinflisis cualitotivo, pero su principal importancia os en and

lisis cuentitativge. (2) g

ESPECTROS DE EMISION,

En 1la fotometrfa de llama podemos clasificer a los espectros -

de los elementos en :

Te Los consistentes en lipnea originadas por los fAtomos exci
tadaos, que consisten en una serie de lineas discretas cy
yas energias corresponden o las diferencias de energia en,

tre los diversos estados electrfBnicos.

24 Bandas espectrales resultantes de moléculas,
Para las molficulas los espectros de emisibn se hacen mAs -
complicados ya que pueden existir varios westados vibracio-
nales y rotacionales para cada nivel de energian electrfni-

caj y para cada transicifin electrfinica pueden observarse



-23-

numerosas lineas poco espaciadas que forman una banda de emisidne

Si nominamos E1 a la encrgia del estado excitado o de nivel supe-

rior y E2 a la energia de un nivel més bajo, h constante de Planck
la relacibfin entre la frecuencia (Y/) de la radiacifbn emitida a las
energias E1 Y E2 de los dos estados del Atomo se puede dar por 1la

expresibn ¢ (4)

Al rociar la muestra ocurre lo siguicnte :

1o Evaporzcifn o guema del disclvonte vedando porticulaos dimi-
P q 1 9 p

nutas de los compuestos sbBlidos presentes zn la munstro.

2, Subsiguiente evaparacifn de estas particulas transformindose

en Atomos gascosos.

Ejempla ¢

CaCl e B 2

2(g) * 0

CaC
abl, (@ 20D

(s)

3¢ Excitacifin de una fraccifn de Atcmos gaseosos por la energfa
térmica, Los ftomos excitadas no son estables por mucho -
tiempo y regresan al estado fundamental, emitiendo luz ultrg

violeta, o visible asi :

+2

Ca ——nmma Cﬂ — sy Ca

(g) (Q) + h\’f luz

(g)



Le Algunas de los &tomos metAlicos pueden ionizarse @

Ca e Ea+2 +2e

(g)

Los metales alecalinos tienen bajo potencial de ionizocidn por
la que el grado de ionizacifn es alto, (aunque écte tombifn-
se ve favorecido por una llama de alta temperatura) y debido
a ésto, la intensidad de la emisifin a la longitud de onda dg
seada disminuye, ademés olgunos de los iones pueden excitar-

se y emitir luz de otras longitudes de onda.

S5e Produccifn de reacciones secundarias que reduzcan el nlimgro =
de ftomos metflicos simples en lao llama, reducicndo asi el nff

mera de Atomos excitodos. (9)

tebe?2 COMPONENTES DE UN FOTOMETRO DE LLAMA

Un fotbmetro de lloma consiste esancialmente de las siguicntes

partes :

1s Sistemas de gases

2e Atomizador

3. UQuemadar o mecherao

Le Sigtemg 6ptico.(filtros o monocromadores)
S5e Detector fotosansible

6e Registradar.
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Tabelel SISTEMAS DE GASES.
Estos esthn provistos de medidores adecuadas para indicar las
presiones y las velocidades de flujo qgue deben prevclecer en ~

una operacibn de cnflisise

Un conocimiento de laos velocidades de Flujo indiv.duales del -
combustible y el oxigeno, permiten gue el analiste pueda esco-
ger varias mezclas de &stos, que den desde una llamc pobre,

hasta mezclas tipo , ricas en combustible. Les velocldades -

de flujo varian entre dos y diez piles clbicos por hora.

1e6ele2 ATOMIZADORES.
Sirven para introducir la muestra en la llama a una velocidad

estable y reproducible,

Existen dos tipos :
a) Los gue introducen el rociodo dentro de una clmara de cap

densacibn para evitor gotas grandes.

b) Los que introducen el rociado directamente en la llama.
En fste, todas las gotas, grandes y pequefias son introdu-
cidas en la llcma. Este atomizador generalmente estd -
combinado con el quemador, constituyends unc unidad intg,

gral.

En el primer tipo de atomizodor, la ceantidad obsorbida -
de solucibn es frecuentemente del 2% al 5%,

Consecuentemente, la sensibilidad es mayor cuando se uso
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el tipo combinndo, ademfs no hay peligro de gue disminuya la
intensidad de la llama por que lgs gases scon mezclados en el

punto de combustibn,.

La desventaja del tipo de aotomizador combinodo es gue las ip
terferencias debidas a gotas graondes podrian ser mfs morcadasg
este inconveniente puede ser mejorado cdisminuyendo lo concen-

tracifne

{JUEMADDR,
El reguerimicnto esencial de un guemador es que debe producir
una llama constante al proporcionarle oxigeno o aire y ol com

bustible a presiones constantese

SISTEMA OPTICO.

La funcibn del sistema fHptico s la de colector la luz de la -
parte mis estable de la llama, volvifindola monocrombiica, enfg
chndola después en la superficie del detector.

El sistema Bptico puede estar constituldo por filtros o mono-

cromadorese

: rILTROS.

Algunos fotbmetros de llama emplean como sistema Gptico un Fil
tro de absorcibn o de interferencia que aislzs lo radiacifn cg
racteristico de un elemento dadoe

AGn con todo, con estos filtros es dificil eliminar la radig -

cibn interferente para obtener un alto grado de resolucifn  en



sistemas comple jos.

lebeleli . MONGCROMADORES,
Los que utilizan este aditamenta se denominan espectrofotd
metros de llama,

Nos sirven para obtener un mejor aislamiento de lo rodlo-

cibn caracteristica de un elemento dado.

Puepde usarse como elempnto dispersor un prisma o ung répLi
ta de emparrillacdo de difraccifine

Una gran dispersibn y un alto grado de resolucifin cn un mg
nocromador nes dar8 como resultado espectros con lineas eg
pectrales diseretas, y obtendremos bandas con instrumentos

de una pequefia dispersifn.

Te6e2e5 DETECTORES FOTOSENSIBLES,
En el fotbmetro de llama puede utilizarse cualquier aparato
fotosensible para detectar la cnergia radicnic, sicempre y -
cuando tenga una respuesta en la parte del espectro gue se
vaya a emplear y gue su sensibilidad sea lg suficientemen-
te alta para el casa particular que se tengae
a) Pilos fotoeléctricase

Los fotbmetros de llama con filtros emplean frecuentemen

te estos pilas como detectorese

b) Fototubose

Estos restringen lo anchura de la banda de la energia rg
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dionte gue olcanza 2 los detcctores.

Estus permiten gplicar la fotometria de llaman o sistemas débi
les en emisifn, ya sea por peguefia concentraclén del elemento,
0 a la dificultad parz excitar cuclguier froceibn del elementa

. s . . ‘e
en las condiciones de excitacifin gque existen en la llama. \22)

TIRPOS DE FOTOMETROS DE LLAMN,

Se tienen actuclmente dus disefios ¢

Instrumentos de haz simple.

Estos contienen solo un juego de Bpticos, Emn cllos la luz emi
tida se recolecta cn un reflector, y es enfocada por una lente
de vidrio, gue es resistente al calur, a través de unos filtros
6pticos intercambiables, hacia el fotodetectorj la luz del gue-
mador pasa a través de un monocromador y la radiacifn gque sale

de la rejilla se enfoca saobre gl detector.

Instrumentos de doble haze

En &stus se ha provisto un segundo trayecto de luz para la luz
emitida por un elemento, wstandoar interno, gue se ho agregado-
a coda unz de las soluciones muestras y a las soluciones estan
dar.

El estandar interno y las lonpitudes de onda analiticas se oisg,
lan mediante filtros Bpticos, en un sistema 6ptico dual, y ca-

da haz se enfoca sabre uno celda fotoeléctricn snparada.(zﬂ)
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148 LLAMA.
En la espectroscopila de emisifin las particulos son excitadas
electrbnicamente en la llama, ol cuntrario de la cbsorcibn
atbmica que se basa en el comportamiento de particulas gue-
existen en el estado fundomental dentro de la mismae
Por lo tante, es importante conccer varice aspectos de la -

llama en la espectroscopia de emisifin, como son @
1) Transformacibn de la muestra gue se va o aralizar, de -

un estado sblido o liguido, al estado gaseusos

2) Descomposicifin de los constituyentes del compucsto ine-

vestigada, en ftomos o molfculaos mfs simplese

3) Excitacifin electrfnica de estas Gltimas particulaos pa-

Ira qui emitan luz,

En la fotometria de absorcibn de lao llama, no es requisito

el gue Bsta tenga como FunciBin la excitacifin de la luzei#i

10861 REQUISITOS PRINCIPALES DE UNA LLAMA SATISFACTORIA,.

R)  Temperatura adecuada o condiciones de excitocifn qui-
mica para que se cumplan las funciones anteriormante

mencionadas.

B) Que el espectro producido por lao llama no interfiera

con la emisibn de la luz gue esth midiendo. (22)



1.9 ERRORES EN LA FOTOMETRIA DE LLAMA,

Las errores en la fotometria de llama pueden ser @

191 @) Errores instrumentales.
Este tipo de errores pueden deberse o cousas taolos comos
a=1) Inestabilidad de la llama usada, gue es afectada por
la velacidod de Flujo del combustible y el gas oxi-

dantee

a=-2) Por causa del gtomizador, que debe funcionar de mo-
do gue lo muestro o estandar se introduzco o unao ve

locidad constante y en gotitas de tamofio constante.

a=3) Combios o fluctuaciones en el rendimienta del deteg,

tor y el amplificador.

1«9.2 h) Errores por radiacibn de elementos extrafics.

Este tipo de error puede deberse o causas toles como §

b=-1) Cuondo otro componente de muestra emite radiacifn de
una longitud de onda gque no ha sido eliminada complg
tamente por el monocromadare
La magnitud del efecto dependerf de lao calidad del -
monacromador, de la temperatura de la fuente y de la
razbn de concentracifn entre el contominante y el =

elemento en anAlisise
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b=3)

Un aumenta de cationes interferentes, lo cunl se debe
a una disminucifin de lo ionizacibn del elemento gquo-
interesa, por la presencic de un segundo cotifn, (2)
reducirse ofiadiendo a los estandares y a la muest
Este error puede reducirse aficdiendo o los estandas
res y a los muestras un amortiguador de radiacifn -
gque contiene una alta concentracibn del ifn poten-
cialmente interferente, reduciendo asi al minimo cl
efecto de peguefios concentraciones del ifbn en la =

mU:stTO.

La interferencia debida o aniones presentes, lo cual
se evita usando agentes de precipitocifin o agentes -
comple jantes, los cuales se combinan fucrtemente con
el anibn interferente, o lo desplazan al furmar un -
complejo estoble con el catifin, el cuol puzde ser f§

cilmente ionizado. €(21)

GASES UTILIZADOS EN ESPECTROFOTUMETRIA DE LLAMA,

GASES COMBUSTIBLES:

=~ [as del alumbrado
-~ Propano

- Butano

~ Hidrbgeno

~ Agetileno

- CiAnogenao,
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GASES OXIDANTES g
- Aire
- Oxigeno

= Oxido nitrosge. (27)

La 1lama yue debe utilizarse para un anilisis paorticular do-

pende de la temperatura a la que se logra uno mejor excita -

cibn de los elementos o determinar, asi con el grodo en que=

otros constituyentes interfieren con lo excitacibne

Llamas frias se wtilizon con gran eficacia para determinacibn
de los metzles alcalinos, y en menor grados pare gl colcio, -

que se disocian en menor gradoe

Temperaturas superiores en la llama no son convenicenteos para
los metales alecalinos ya gue s2 ienizan mucho, pero si es =
adecuada para el calcio, magnesio y otros meteles alcalino -

térreos. (13)

ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOMICA,

La absorcifn atémica es un mftudo analfitico que se basa en el
estudio de la absorcifn de la energfa radiante (generalmente
en las regiones visible y ultravioleta) por &tomos neutros en
egtadc gaseosoe.

Los principivs de la absorcifin atfmica son bfsicamente igua=
les a2 los considerados para la absorcibn de radiacifin ultra -

violeta y visible por soluciones. (2)
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En un aonflisis por absorcifin atbmica el elemento gue se va a
analizar debe llevarse 2l estado fundamental, lo gue se logra
cuando la solucifn muestra llege a la llamg; el disclvente =
se evapora o se quema y los caomponentes de la muestro se des-
componen térmicamente, convirtifndose en un gas de los fAtomos
Individuales de los elementos presentese

Los elementos ya vaporizados son introducidos en el haz ce rg
diccibn procedente de la fuente de rndiacifn, y se mide la in
tensidad de la radiccifn transmitida.

(La muestra zbsorbe lo radiocifin y para determinar lo absorcidn,
se compara la intensidad delhaz transmitido cuondo no hay mues
tra con la del haz transmitideo cuando si la haye
La intensidad serf proporcional al nlimero de fotones por segun

do que pasan por unidad de seccifin transversals.

Para que pueda haber absorcibn de la energia radiante, los fo-
tones gque chocan con la muestra delen tener una energia igual=

a la que se requiere para ariginar um combio de energia cuanti,

ficadae

+La cantidad de energiao radiante absorbilda dependerf del cambio
de energia implicada, .

Asi, pues, la absorcifin disminuye el poder radiante de lao ra-

diacifin ol ' igual que lo hacen la dispersifn y la reflexifin ,

pero estas dos {ltimas lo hacen en menor gradoe

Como fuente luminosa se emplea una lAmpara de cftodo hugeao -



que contiene el elemento gue sz va ¢ determinars

Los &tomos de este elemento en la llama cbsorben precisamen
te o la misma longitud de onda gue emite la fuente luminosa.
Las probabilidades de interferencia por absorcibn de otros
elementos @s casi nula, yo gue la amplitud de la longitud -
de onda es extremadomente angosta, tanto para la linea de -
la fuente luminosa como para la linea de absorcifin del ele-
mento de interés.

En 1la llama, la mayria de ftomcs se encuentron en estada bg
saly aungue algunos se excitan y emiten luz y pupde existir

la gutg=obsorcifne Los Atomus neutros zbsorben luz del cf

todo hueco guz emite la longitud de onda caracteristica del
elemento que se va a determinare

La absorcifn de la luz por los ftomos goscosos nos originan
un espectro de absorcifn gue consta de wstrechas lineas agy
das gue surgen de transiciones electrfinicos deo los clectro-

nes mhAs externas o de valenciae

En el czcso de los metoles, las energics provenientes de es-
tas transicdones corresponden @ longitudes de onda de las -
regiones ultravicleta y visible del espectra electrumagnéti
COe

Lo cantidad de luz absorbida por la muestra dependerfi del -
nlmerc de Atomos absorbentes presentes en lo trayectoria de

luz y ésto tambifn estf en relacifn con la llamae
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LLAMA.

Puede suceder que una lloma demasiodo caliente pueda promos
ver suficientes Atomos libres al estado excitado de manera
gue el nlmero de Atomos no excitados disminuyen y por con-

siguiente tambifn disminuye la absorcifn de la luz.

Para gque la absorbancia sea directamente proporcional a la
concentracibn del metzl en la muestra deben mantencrse -
constontes las condiciones de la lloma, asi como la velocd,

dad de aspersifin de la muestra.

INSTRUMENTACION DE ESPECTROFOTOMETRIG DE ABSORCION ATOMICA.
Bfsicamente los componentes de un espectrofotbmetru de ab-

sorcibn atbmica son @
1) Una fuente estable de energic radiante

2) Un monocromador, para desdoblar las rodiociones en las

longitudes de ondz componentoss
3) Recientes poara los muestrase

4) Detector de la radiacifin, acoplado con un medidor o rg

gistrador.(21)

FUENTES DE RADIACION,
Las fuentes de radiacifin de los espectrofotfmetros de ab -
sorcibn atbmica son ordinariamente @

A) LAmparas de cAtodo hueco

B) Tubos de descarga gasensae
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LAMPARA DE CATODO HUECO,

La eficiencia del cltodo hueco depende de su gecmetria y -
del potencial aplicadoe Putenciales elevados darfn mayo-
res intensidades, pero fsto, ticne un peco de desventaja -
porque produce un oumento eh el nfmero de ftomos no excitg
dos en la nube at8mica producida y fstos son capaces de ab
sorber la radiacifin emitida por los Atomos excitados procly
ciendo mencres intensidades on la banda de emisifine Esto

se denomina autoobsorcibne

TUBOS DE DESCARGA GASEDSA,.

Los tubos de descarga gaseosa producen un espectrs linzal-
como consecuencia del poso de una corriente elfctrica por-
un vepor de Atomos metilicose Cjemplo de ellos .son los=-
l&mparas de vapor de sodio y de mercurio.

Son particularmente Otiles para producir espectros de los

metales alcalinose

MONOCROMADOR

La funcibn del monocromador es la de reducir la radiacibn
policromitica de banda ancha a bandas angostas, es decir

emplear radineifn monocromfticae

Un monocromador desdohla la radiacibn policromftica cn =~
las longitudes de onda que la forman y separa 8stas en =

bandas angostas permitiendo solo lz transmisibn de longity

des de onda limitadase
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ANCHD DE BANDA EFECTIVQ,
£l ancho de banda efectivo se defing como el margen de lon
gitudes de onda dentro del cual la transmitancia tiene -

cuando menos la mitad de su valor miximo.

Los monocromadores reducen la radiacifin policromitica a an

chos de baonda efectivo entre 35 y 0.1 milimicras (mud.

Los filtros la reducen 2 un ancho de banda efectivo entre-

25 y 50 milimicrase.

ELEMENTUS DISPERSANTES.

En generzl un monocromador contiene un sistema de ranuras

y un elemento dispersante que puede ser un prisma g ung -

reiilla de difraccifine

1611020201 .
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DISPERSION CON PRISMAS,

La pureza espectral de la radiacibn emitida de un prisma
monocromador se determina en parte por las caracteristi-
cas del prisma, entre ellas tenemos: indice de refraccifn
del material, variacifn de &ste con la longitud de onda,

la geometria del prisma, material usado en la manufacturae

DISPERSION CON REJILLAS DE DISPERSION,
Puede obtencrse dispersibn de la radiocibn hociendo pasar
un haz por una rejilla de difraccibn, la cual esth consti~

tulda por una serie de surcos paralelos poco esazpaciados ,
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abiertos en un pedazo de vidrio u otro materlal transparen,

tee

Lo dispersifn aumenta cuando la distancia entre las lingas

es menor o cuando aumenta el nfimeroc de lineas por pulgodae

COLIMADORES,

Se emplean generalmente espejos o lentes clncavos o esfé-
ricos para colimar la radincifin de la ronura de entroda
y tambifn pora enfocar la radiacifin refractada en la rany

ra de salidae

RANURAS,

Las ranuras son importanies en lo determinacifn de la co-

lidad del monocromador.
Es importante hacer notar gue una variacifin del ancho de
las ranuras de entraoda y salida, tendri efecto en el gne

cho de bancda efectivaoe

DETECTGR DE LA RADINCION,

Son aparctos fotoeléctricus cuya funcifin es convertir la
energia radiante en unc sefial eléctrica.

Los componentes deiector-indicador de un espectrofotfme-
tro de absorcifn atfmica en general son tubos fotomulti-

plicodorese.
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REQUISITOS QUE DEBE TENER UN DETECTOR,

a) Debe responder o la energia radiante de una amplio -

banda de longitud de ondae

b) Ser sensible = bojos niveles de potencia radiante.
c) Responder rApidamente a lz rodiacibn,

d) Producir una seficl elfctrica que pueda ser amplifico

da fhcilmente.
e) Tener un nivel de ruido relativamente bojae

f) Que la sefal producida sea directomente proporcional

a la potencia del haz gue en &1 incide.

Este (ltimo requisito es el mAs importante de todos losg
mencignodose.

Los tubos fotomultiplicadores ofrecen ventajas sobre -
otros tipos de detecteres de lo radiacifin para la medi

cibn de boja potencia rodiante. 21

TIPOS DE MECHEROS LISADBS EN NBSURCION ATOMICA,

MECHERDS DE CONSUMO TOTAL,
En este tipo de mecherc la solucibin muestra, el combus=
tible y el gas oxidante llegan por diferentes vias y se

mezclan en uno abertura colocada en la base de la llamao.



101262 B) MECHEROS DE MEZCLA PREVIA,
En estos, la muestra es aspiroda o una chmara gronde por
una corriente del gas oxidonte, y en la clmora, la fina
nebulizacibn de la muestra, gas oxidante y combustible,

se@ mezclan y son llevaocdos hacle la ghertura del mechero.

101263 GASES US5ADOS PARA LA FORMACION DE LA LLAMA.

COMBUSTIBLES :
- BGas natural
- Propano
- Hidrbgeno

- Acetilenc. (cs el mis empleado)

OXIDANTES s
- Aire,
- Aire enrriquecido con oxigeno.
- Oxfigenoe
« Uxido nitrosoce

~ HMezecla de 6xido nitrosc-ocebilence

En ¢l grado de formacifin atbmica en lo llama, es importante -
tambiln la razbn entre el gas combustible y el gas oxidante,
ademAs de controlar la velocidad de flujo de ambos, para obtg

ner resultados reproducibles y confiables. f27)
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METODOS,

1)

2)

Espectrofotometria de Absorcifin atbmica.

Fotometria de llama

EQUIPO.

ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA
305-8, PERKIN ELMER,

FOTOMETRO DE LLAMA, COLEMAN 51 Ca
BALANZA ANALITICA.

DESECADOR DE ALUMINIG,

WeH. CENTER AND Co.

HOT-PLATES.

HORNO .

CAMARA DE EXTRACCION DE GASES,

MATERIALES,

CRISTALERIA.

1= Vidrios reloj

2~ Morteros con pistilos

3~ Erlenmeyers de 125 mililitros

4w Pipetas volumétricas, de 2 y 5 mililitros
5« Perillas de hule

6~ Embudes de vidrio



T Frascos volumétriceos de 50,100 y 1000 mililitros,
B~ Frascos lavadores.

9= Beakers de 100 y 250 mililitros.

10-  Agitadores.

11=  Frascos plésticos.

NOTA: El material es lavado con agua bidestilada.

2,3.2 REACTIVOS,
1=  Acides nitrico concentrado, calidad reactivoe
2~ Acido Perclérico, 70%.
3=  Splucibn estandar de fxido de lantanao, 1%.
L~  Splucibn estandar de sodio, 1000 ppme
5=  Solucibn estandar de potasio, 1000 ppm.

6-  Solucifn estandar de litio, 1000 ppm.
7-  Solucifn estandar de calcio, 500 ppm.
8-  Agua bidestilada.

9=  Oxigeno
10~  Acetilena

11 Prapano

2.4 MULSTRAS DE VEGETALES ANALIZADAS.

~ PEREJIL
- APID
- ESPINACA

MORA
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- LECHUGA

- CHIPILIN

- PITO
- LOROCO
- REPOLLD

ELEMENTOS A DETERMINAR

S0DI0

POTASI0

LITIO

- CALCIO

MUESTRED

La recoleccifin de las muestras se realizb al azar en lugares
de abastecimicnto popular, tomando en cuenta gue fueron mues,
tras del mismo lote de cada vegetal seleccionado y de recilep
te recoleccibn.

La razbn de la no representatividad de las muestras es que -
el objetivo principal del t£abajn, no es cuantificar el con-
tenido de los elementos de interfs para determinar sus concen
traciones en los vegetales ya mencionados, ya que esto esta -
rf{a condicionado por factores que influyen en la calidad de -
este tipo de productos, tales como son las regiones de culti-~
vae, mantenimiento de los mismos, etc.; el objetivo especifico

es ¢+ Comparar los métodeos utilizados, usando estas muestras

como medio para ella.
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De las muestras seleccionadas, soclamente se utilizaron las hojas para

realizar el anflisise.
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ARACION DE MUESTRAS.

De las muestras de los distintos vegetales a analizar,solamen-

te se utilizaron las hojas, eliminfndose los tallos.

Luego a las hojas de las muestras se les aplicl el siguiente

procedimiento :

1~

2=

B

Lp-

e

T

8=

9—

Colocar las muestras en un vidrio reloj y desecarlas en un
horno durante doce horas a una temperatura aproximada de -

809 centigrados.

Enfriar las muestras en un desecadore
Pulverizar las muestras en un mortero hasta polvo fino.
Pesar 1,000 + 0,005 gramos de muestra pulverizada en una

balanza analitica.

Pasar la mucstra pesada a un erlenmeyer de 125 mililitrcs.
Agregar con una pipeta volumétrica 5 mililitros de Acido -
nitrico concentrado (HND3) y 2 mililitros de fcido percld

rico (HEqu) al 70% y cubrir con un vidrio reloj.

Digerir la muestra en un hot-plate, a una temperatura de -
70-80 grados centfigrados, hasta un volumen final de 3 a 5

mililitros en una chmara de extraccifn de gasese.

Enfriar la muestra a temperatura ambientes
Filtrar la solucifin a través de un papel filtro en un frag

co volumétrico de 50 mililitros. (1)
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10w Lavar el papel filtro con agua bidestilada y agregar
el agua de lavado a la solucifn de la muestra.
11=  Aforar la solucifin con agua bidestilada. (1)
PROCEDIMIENTO .
1= Se disefiaron gurvas de calibracifin para ambos métodos,
utilizando una serie de soluciones estandar previamente
preparadas, de concentracifin conoclda, de cada elemento
en estudioe.
2« Sg prepararon cinco muestras, bajo laos mismas condiclo-
nes, de cada vegetal seleccionadao.
3= Se realizaron cinco lecturas para cada una de los catig
nes en anflisis, por cada uno de los métodos, a partir
de las cinco muestrase
L—- Se hicieron diluciones en los casos gn que fuere noce-
sario,
5- Los resultados se obtuvieron mediante interpolacifin en

la curva de calibracibfin correspondiente a2 cada elemento

y a cada método utilizado.

PREPARACION DE REACTIVOS.

Disglver 2,542 gramos de cloruro de sodio, estandar prima-

rio, NaCl, en un litro de agua bidestilada.
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Splucifn estandar de potasio, 1000 ppme

Disolver 1.907 gramos de clorura de potasio , estandar prima -

rio, KEl, en un litro de agua bidestiladae.

Solucifin estandar de 1itia, 1000 ppms

Disnlver 5,324 gramos de carbonato de litlo, estandar primario,
LiZBDB’ en un volumen minimo de 4cido clorhidrica, HCL, (1+1) vy

luego diluir a un litro con agua bidestilada,

Splucibn estandar de calcio, 500 ppme

Agregar a 1.429 gramos de carhonato de calcio, estandar prima -
rio, CaEDZ, 50 ml de agua bidestilada. Adicionar, gota a gota
un volymen minimo de HC1, (aproximadamente 10 ml) para comple-
tar la disolucifin del carbonato de calsisc.  Luego, diluir a un

litro con agua bidestilada.

Splucifn estandar de lantano, 50,000 p.pem

Disolver 58,64 gramos de OGxido de lantano, estandar primaria,

La,0,, en 50 ml de agua bidestilada. Agregar lentamente y con-

2,04,
cuidado 250 ml de HEl para disolver completamente. 0Oiluir a -

un litro cvon agua bidestiladae

Solucibn estandar de lantano 1%

Se preparf por dilucibn de la solucifn estandar patrfn (1)

g

CALCULDOS PARA LA PREPARACIDN DE LAS SOLUCTIONES ESTANDAR.
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Solucifin gstandar de_sodio, 1000 ppme

Peso molecular del NaCl = 58,5 gm
Peso atfmico del sodioc = 23,0 gm
Peso atfmico del cloro = 35,5 gm

Tenemos que @

585 gm de NaCl , 2340 gm de Na.

X gm 1¢0 gm de Na,

X = 24542 gm de NaCl,

Esto significa que 2,542 gm de NaCl contienen un gramo de Na,
que disueltos en un litro de solucifn nos dari una concentra-
cibn de 1000 ug/ml que son equivalente a 1000 ppm.

Los cilculos para la preparasifin de las soluciones estandar pg

trbn de los otros elementus se hacen en forma semejante.

20,10 PREPARACION DE LAS SOLUCIONES ESTANDAR PARA LA ELABURACION DE

LAS CURUAS DE VALORAGION,

Todas las soluciones estandar utilizadas para la elaboracibn -
de las curvas de calibracibn de los elementos en estudio por -
ambos métodos fueron preparadas partiendo de las soluciones Ees,

tandar patrones respectivase

EJEMPLO 3

PREPARACION DE SO0LUCION ESTANDAR DE 50DI0 DE 5 ug/mle




1000 ug/mle (5ln estandar patrhn)
i :

5 ml (5000 ug) 100 m1 (50 ug/ml)

10 ml (500 ug) 100 ml (5 ug/ml)

En la preparacifin de las soluciones estaondar para ls elaboracifin de
las curvaos de calibracibn de los demfs elementos, se operd en forma

seme jantc.

2e 11 CALCULOS.

Determinacibn de miligramos de sustancia presentes en cien grg

mos de muestra.

FORMULA :
Elemento (ppm) = (ug/ml) (f.de) (50) = ppm en un 1 gramo de -

muestra.
Donde:

wg/ml = ppm obtenidos interpolando los datas promedic correspon,
dicntes a cada elemento en las curvas de calibracidn respecti-
vase
fede = factor de dilucifin = Volumen final deo la solucifin en ml

Volumen original de la solucifin en
mle (1)




De donde :

ppm (ug/ml) encontrados 1 gramo de muestra.

Xug 100 gramos de muestra.

X = Y ug en 100 gramos.

Miligramos en cien gramos de muestra :

1000 ugrs ] 1 miligrama.

Y ugrs ] Z miligramos.

Z = W mgrs en cien grs.



o 53 =

ToT scf *afgrsta ugtbaa et ua efegerg as opuzno

H013N4a3y

JINYAIXO

YWY

" (uu 5Ly 4
0 (Wu gLy
u (CUBU ML
on
3NT133Y
3YIY (W 5%L)%
§35v8  (BANILL3S 1I7S)

30 0dI1 30 YI3Z3W

(L)

SYUNNYY

°2 107084 UN

uu gepLe

wu geges

uu gezee

uu g°¢ee

YOI1IYNY

YaNQ 4 gN1ISNDT«

ua 224

uu g9s

uu g9gyg,

wu ges

YaIH03L
Yano 30 anlIanc

378ISIN

JaTsIin

J18ISIA

I7EISIA

CTREEEE)

7130 NOIS3Y

aod ueotTdigThw 35 33UawWelTiBwOINE BRHO 2p sapngth

g-GO0¢ BOTWQIE UGTOIDSQE 3p 0I33wgl0lolldsdsa I8 Ul

01271va

0IiIn

pDISY1I0d

0Iad5

S ——————

0IN3WIT3

*9-60¢ YIWTI=NIWYId YIIWOLlY NOIJYOSEY 30 O0d4IN0=

73 NI S0QUZITILIN SCY13WYYYd



Datos utilizados para la elaboracifin de curvas de calibracifin rle sodio

TABLA 2

por espectrofotometria de absorcifin atbmica,

Solucifin estandar

ABSORBANCGCTIA

Datos utilizados para la elahborabifn

par espectrofotometria de llama.

Concentracifin en Gr&fico Grafico Grafico
Bpm 1 2 3
5 1565 1560 15,0
1 10 3365 33605 3440
15 5105 43,0 515
20 6640 6665 6665
25 8360 8560 8L.0
30 10060 100,0 10060
TRABLA 3

de curva de valoracifn de sodio

ISIO0ON

Solucibn estandar EM
Concentracibn en Gr&fico Gr&fico Grafico
Dpme L 5 6.
5 1945 175 20,0
10 375 4040 38,0
15 595 61,0 59,0
20 770 78,0 77.0
25 10060 100,0 100.0




L SR S IR TSN IE-A TR BT AT AT A11043¢
— “ b - -
L€ 99°9¢ | 959*y [DOLTL , 48°tb i tCLl | &%Lb ! 8Lk | 8%k | 6L 0o0¥0T
e _ | | 558 S |_|l.|.| PEN—
——— R £E°6C | €ge°€ WE: hL°0L | B°0L | 2°0L | 8°0L | £°OL | Le0L GLId
| |
VRO SR B A B -t A EEY _ﬁ 20% T1Th [ Cth | ate | 0% i) NITI4THD
. I

e B - 5°28 §2°8 |DOMIL | w0°Lz | 0%z | 0%z | Lz | 0%z | b*eZ YINHIFT
___ |z DE®EY €X°% 0O | 0°9L | ©°nl | D°HL | O°4L | LehL | B°fL ouE 38
R as°Lse SL°C  |0Ob:L | €°2L | €°2L | 2°2L | £%2L | %%z | €°2 YHOW
~gwo= | 9L°66 | 9L6°6 [0OL:L | 2928 | %°2¢ | u°2€ | #°2¢ | w*2C | S°2C| YOUNIdS3
T __ v | 95°i3 [ 55L°5 |oovil | OL°0z | 0°h2 | €°02 | 0°0z | 20z | o°m2 01y

- - — e I.-_ -
oA 0°3g 2LV [ DSIL | @%*9C | S°9¢ | S°9f | #°9c | cUof | Go5¢ O3
"459%0| DN " T £ Z I 183 808p

*duy | * 4930 sy weded (*anTtg X : " s
3 BRIYEEN &p BYOuRGINady TEp BIquay
¥IIHOLY

NDTOMDSEY 30 YIBLIW0I0400103453 80d DI00S 30 NOTOUYNIWNIL3C %1 N3 SOOTNILE0 SOaOvLINE3Y A §Nive

L DuaYnd




00

70

60

nidos por espoctrfotometria de absoorcidn atémica,

r b
rad
= /
E
]
L o
=
< /
o
2ot
O
<5
faod
-
e e B B B e O e e
|
b !
i ]
E |
-]
I { :
| : {
i l ' i
[ 1 S '
i I ’ 'e
} j
o i . . )
5 10 . 15 20 25 X
Grafico 1: Curva de calibraciin de sodie rcsultados experimentales obte



30 ©

G e @ ——— G @

| |
20 f {
i i
e i
% ! |
10 | : | . - ;
{ ‘I '

. ] i ,
-t | 1 |
A i | . . " . _
0 5 10 15 20 25 50
_ i
o}
Grifico 23 Curva de calibracifn de sodio y resultados experimentales chbtenidos i‘
por espectrofctometria de absorcidn atémicu. ’ |

B



100

10

Gréfice 3: Curva de calibracisn ds sodia y resulfades experimentoles obf

nidos por esoncctrofstometria ds absorcidn atémica.
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TABLA &

Datps utilizados para la elaboracifin de curva de calibracibn de potasiao

par espectrofotometria de absorcibn atbmica.

E o T

- 1
Solucibn astandar ABSORBANCTIA j
Cancentracibn en Grafica Gréfica Grafico i

m . opm 7 8 L

5 1245 125 .
b

10 2L o5 24,0 '

15 3660 37.0

20 50,0 5C.0

25 6260 62.0

30 7460 74,0

35 86e5 87.0

40 1000 100,0

THBLA 5

Datos utilizados para la elaboracibn de curvas de calibracifn de potasio

por espectrofotometria de 1lamae

Solucibn standar EMISION

Concentracibn en Graficao Grafico

_ pom 1 .9 ] 10
10 2L,0 2500
20 50,0 5260
30 a0 76e0
40 10060 100.0
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TADLA 6

Datos utilizados nara la elaboracifin de curvas de calibracibn de calcio

por espectrofotometria de absorcifin atbmicas

Séchiﬁn estandar A B é DRBANGC I'; | o
Concentracibn en Brafico rin ‘
- B 2
? 1640 | 1o »
1 3340 -
15 | 50,0 £0. 0 :
< 67.0 6663 |
23 B340 B33 !
7 100.0 1MI0e2
. - ) _ ]
TABLA 7

Datos utilizados para la elaboracifn de curvas de calibracifin cc calcic

por espectrofotometria de llama.

EMISION

Salucibn estandar

Concentracibn en 7 Gré&fico Grafico o
ppm 13 1 !
10 2L el 2445 i
20 51.0 5045
30 7560 7400
40 100.0 100,.C 5
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TABLA 8

- alie

Datos utilizados para la elaboracifn de curva de calibracibn de Litio

par espectrofotometria de absorcifn atimicas

‘‘‘‘‘

Solucifn ABSORVANCIA
gstandar
Concentracitn en GrAafico i
, ) _ L e S
5 19,8 3
{
1D L}DQD
15 ‘ 6065 E
] £
20 80.0 b
25 100.0 {
. }
TAGLA 9

Datos utilizados para la elaboracifn de curva de calibraciam de ol

por espectrofotometria de llama.

Solucifn :
estandar EMISION k
e - e : SO |
Concentracibn en Grafico §
ppm 16 ’

10 20,0 5

20 41,0 s

/

30 605 f

40 80,0 '

X

50 10040 g

- }




109

)

GO

3

)

10

ABSORBANCGCIA

{"I
4
/
rd
/ ’
/ g
/4
G 10 5 20 - 35  ppp

Grafico 15t Curva de calibracisn de Litio por

cibén atdmicas



100

7q.

) F - == - - ¥
: ) : :

: !

‘- ‘ L - R |- - .
3

£ |

i . [ Vs

i ‘ ! ' ' .,l/ .
.;_ [ _ :

1 /

i ! ' - /:

T - - ' f;

EMISION

= [ | t/ ' .
: [
60& : - - . =
. i
i
-~ ! N
w. _;. ; - e -
“ 1
: .
Lok - - -
L
» -
L ‘
it
i.
21:}-
4 " i L
o 20 %0 ey

ar&fico 16: Curva de calibracién de Litio por espectrofotometrisa de llama,.



ZYH 3J7B0d

- 80 =

ITIWIS ZYH

01NIWNYISNT
30 04Tl

ON339IXO
ONINI L33V

ON3BIXO

~ONYd0¥d

°535y9
30 Y10Z3W

HOQYWOYI ONDORW

*5041114

03T 140
YWILSTS

YINIHd
v¥13Z23W

DAYNIBEWOD

HOAyW3Ini

§35v9
3d YW3LSIS

50QYZII AN 504IN03 500 SG1 230 NOIJvHYdWoD

al} (Y

an}
=

“033NH

0Qol1vy3 30
THYdWY

YW1

YIDYINT
30 31N3Nd

*g=alc

f TauT 3-uTI2yg
feg

Twgly UQTOIOS
~Oy ap oIlau

.@pomcnuumamu
*En LG UBW

=~aToy fBweTq

2p oIjawgiog

0dInud



= 81 =

CAPTITULD

TRES



Te

Za

3a

Sa

Ge

- 82 =

3e1 DOBSERVACIONES

£l mismo tipo de muestras se analizaron en iguales condicion-

de trabajo para ambos métodos.

Para la elaboracifn de las diferentes curvas de calibracicn utl
lizadas en los métodos comparados, las soluciones esténdaves dr
cada elemento se prepararon en diferentes rangos de concentra-

cibn, dependiendo de las especificaciones y sensibilided de ca-

da equipo.

Las curvas de calibracifin elaboradas para cada elemento cumplion

la ley de Lambert y Beer.

En el proceso de anfdlisis de las muestras se presentaron mayc

W]

res fluctuaciones en las lecturas del fotbmetro de llama por .-

que debia calibrarse frecuentemente.

En la determinacifin de calcio se hizo uso de un agente comple

jante, La203 al 1% para la eliminacifn de interferencias.

Respecto al litio, solamente se presentan las curvas de calibrg

cifin porque las muestras en estudio no contienen dicho elemento.
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En algunos casos hubo necesidad de diluir las muestras porque -
tenian alta concentracifin de elementos, lo gue dificultaba o-

lecturas en el equipo correspondiente.

En términos generales la técnieca en el equipo de absorcibr zth-
mica ofrecid menores dificultades y mayor comodidad en su mane-

jo en comparocibn con el de fotometria de llama.

Ng s& presenta tabla de parimetros del equipo de fotometria de
llama pues este utiliza filtros de intexrferencia para sislar la

raediacibn monocrombtica.
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32 ANALIGIS DE DATOS,

Las serles de datos obtenidos para un mismo elementa fueros .o
jantes para cads mftodn, aunque hubo ligeras variaciones nu pu-
diendo detectarse con precisifin la falla, pere podria debcrza &b

equipne

De los datos obtenidos por el mftodo de absorcifin atfmica no so
rechazf ninguno, mientras que en el de fotometria de llaoma no sz
consideraron algunos de ellos en el anflisis del mismo elemento
en el mismo vegetal, esto nos sugiere mayor reprocducibilidad del

primer egquipo.

En la determinocifn de sodio por fotometria de llama hay muchcs
datos rechazados, no pudiendo detectarse con certeza la fallg,
probablemente se deba al equipo ya que necesita calibrarse cont.

nuamente.

En la determinacifn de potasio se observa que los datos rechaza-
dos corresponden en su mayoria a las muestras donde la dilucifn

es menor, lo mismo ocurre con los resultados del calecic.

Comparanda todos los datos obtenidos al final del anflisis par -
ambos mftodas se observa gque fstos fueron mhs reproducibles en -

el equipo de absorcibn atfmica lo gue redunda en una mayor exac-

titude
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Las variaciones encontradas entre ambos equipos pueden deborsr
a la clase de camponentes de cada uno de ellos, tales comn -
po de atomizadar, tipo de llama producida, mezcla de gase- -
utilizadas y otros, los cuales tiene sus limitaciones en L. g

solucifn de las muestras analizadas.
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3e3 DISCUSION DE RESULTADOS,

Comparando los resultados obtenidos por ambos métodos sec o
va una peguefia diferencia, lo gque indica gque tambifn exis+ar o
ferencias en la resolucibn dada por ambos equipos gue est™ Te '
cionada con la composicibn, sensihilidad y presicifin de r=rn

Unae

Los resultados no pueden ser comparados con patrones de referen
tia ya gue las concentraciones de los elementos en las muestras
analizadas varfan por razones expuestas en el contenido de este

trabajoe

Los resultados obtenidos en la determinacifin de sodic y potes’

por ambos m&todos son bastantes cercenos entre si.

En la determinacifin de calcio, los resultados varian un poco mas
de un método a otroe La razbn probablemente se deba a la pre-
sencia de cationes o aniones interferentes y a la capacidad del

gquipo utilizado =n eliminarlas,

Se puede afirmar gque las diferencias en la composicibn de los -
dos eguipos utilizados, influyen directamente en la sensibili -
dad, presicifin, reproducibilidad y exactitud de laos resultados

obtenidose.
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3els CONCLUSIONES

1«  Basfndose en el anflisis de los datos y resultados ohtenidos
puede afirmarse que la sensibilidad, presicifn y reproducibi
lidad dada por el equipo de absorcibn atfmica es mayor que -

la dada por el de fotometria de llamae.

Ze Comparando los dos equipos utilizados en la determinocifin de
los elementos en estudio, se hace notar gque ademés de la co=
modidad en el manejo del equipo de absorcifn atbmice, es mAs
sensible v por lo tanto mAs confiable en la resolucifn dada

en un anblisise

RECOMENDACIONES

For lo anterlormente expuesto se recomienda el método espectrofg
tomftrico de absorcifin atfmica para un anflisis prociso y efi -

ciente cn lz determinacifin de cstos elementos en vegetalese
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