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1 N T R O O U e e ION 

Tradicionalmente en el an~lisis de una muestra se trata principalmente 

de determinar la composici6n qu1mica de 6sta. 

Partiendo del hecho de que el an~lisi$ qutmico incluye el an~llsis cu~ 

litativo y el an~lisis cuantitativo, y conociendo el aspecto que ambos 

abarcan, puede decirse que un químico analista debe considerar para -

realizarlo varios par~metros importantes, tales como, conocer las me­

tOdolog!as e instrumentos a utilizar, aplicar los principios del an~li 

sis y si es necesario modificar estos m~todos ante cualquier prOblema 

que surga en el desarrollo y tener la capacidad de evaluar e interpre­

tar los resultados obtenidos, adem~s de familiarizarae con los princi­

pios teóricos de estos m~todos. 

Todos estos aspectos anteriormente mencionados deben ser utili~edos p~ 

ra la exactitud, presici6n, reproducibilidad y seguridad al final del 

análisis, como consecuencia del m~todo empleado. 

Respecto a los métodos de análisis empleados, son mucnos V variados. 

Pora la selecci6n del m6todo ana11tlco hay que tomar en cuenta la clas~ 

fic3ci6n de ~stos, de acuerdo a la propiedad observada en el proceso de 

medici6n. 



Pueden clasificarse como 

6 -

M~todDS Cl~sicQs. 

M~todos Modernos. 

Los métodos cl~sicos, se basan en la medici6n de dos propiedades que 

son masa y volumen y entre ellos se encuentran lDS métodos gravim~ ~ 

tricos y volumétricos, respectivamente. 

Los métodos instrumentales, se basan en la medlci6n de otras propie­

dades f1sicas, entre las cuales se encuentran la absorci6n de la ro­

diaci~n y la emisión de la radiaci6n. Entre los m~toda6 ana11ticos 

basados en la medición de dichas propiedades est~n comprendidas lo­

Espectroscop1a de Absorci5n At6mica V la Fotometrla de Llama, respe~ 

tivamente, los cuales son utilizados en el desarrollo del presente -

trabajo. 
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1. Comparar los métodos instrumentales de espectrofotometr1a de ll~ 

ma y espectrofotometrla de absorci6n at6micB, cuyos principios-

fundamentales se basan en la medici6n de la misma propiedad f1s! 

ca, cual es la medic16n de la rad1aci6n electromagn~tica. 

2. Determinar las venta jas y limitaciones de embos. basándose en -

los resultados obtenidas con respecta a las elementos a anali -

zar. 

3. Seleccionar y recomendar el m~todo instrumental m~s adecuado pa ... 

ra el análisis de los elementos en cuesti6n. 



- 10 -

CAPITULO 
- .. 

U N O 



- 11 -

R E V 1 S ION . 

B 1 B LID G R A F 1 e A 



• 

1.1.3 

- 12 -

CONCEPTOS FUNDAMENTALES EN ESPECTROSCOPIA. 

RADIACION ELECTROMAGNETICA. 

La radiaci6n electromagn~tlca es una forma de energ1a radian 

te que presenta propiedades de onda y de partícula. 

PROPIEDADES DE ONDA. 

Entre las propiedades de onda tenemos 109 fen6menos de refra~ 

ci6n, reflexi6n e interferencia constructiva y destructiva. 

Una onda electromagn~tica tiene un componente eléctrico y uno 

magnético que oscilan en planos perpendiculareo entre si y -

perpendiculares a la direcci6n de propagaci6n de la radioci6n, 

pero de estos dos componentes solo el componente 81~ctrico de 

la onda electromagn~tica interviene en las interacciones com~ 

nes con la materia de tranferencia de energía. Por consi -

guiente, solamente se tomar5 en cuenta el componente el~ctrl-

ca. 

CARACTERISTICAS DE UNA ONDA ELECTnOMAGNETICA o 

Longitud de onda (,() : es la rlistancia entre dos puntos co- ~ 

rrespondientes en la onda, crestas o valles; puede medirse -

en centímetros. 

Amplitud (A) : es la medida de su intensidad y es proporcio­

nal al número de fotones que tiene la onda. 

+ 
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Frecuencia (V) : es el nÓmero de unidades completas de 

longitud de ondo que pasan por un punto fijo en l e uni-

dad de tiempo. (ciclos por segundo.) 

PROPIEDADES DE PARTICULA. 

EINSTEIN, mediante la explicaci5n del f enómeno foto eléctrico 

sugiere que la radiaci5n electromagn~t lco e st~ constituido -

por part1culas discretas llamadas fotones que tienen la ene~ 

g18 definida y se desplazan en el espacio a le velocidad de-

la luz, y viene dado por la ecuaci6n siguiente 

en donde: 

E = energ1a del fot5n (ergios) 

v' = frecuencia (ciclos por segundo) 

h = constante de Planck. (6.624 x 10-27 erga - s& 

gundo) 

La intensidad de la luz es proporcional a l número de fotones 

y es independi ente de l a energia de los mismos. 

ESPECTRO ELECTROMAG NETICO o - - - - - . - == 

La r adiaci6n el ectromagn6tica de inte r~s en e l aná lisis qu1mi 

ca varia desde los rayos gamma altamente energéticos hasta -

las ondas de r adio, de baja energia. Lo gama completa de la 

radiaci6n s e conoce como Espectro e lectromagn6tico.~1;) 
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Si las partículas' est§n muy separadas entre 51, como en el e~ 

todo gaseoso, actúon como cuerpos independientes produciendo 

radiaciones que contiene pocas longitudes de onda especificas 

resultando un espectro que es descontinuo llamada espectro d8 

lineas. 

Por el contrario, un espectro continua es aquel en que todas 

las longitudes de onda est~n ton paca espaciadas que le sepa­

raci6n por medios ordinarios no es foctible. 

Los espectros continuos se emplean como fuentes, bosadas en 

la interacci5n de la radiaci5n con la materia, como la espe~ 

trofotometrla. 

Los espectros lineales por el contrario, son importantes por 

que permiten la identificaci5n y l a determinoci6n de l~ eSD~ 

cie emisora. 

La luz es la energ1a radiante en lo regi5n espectral visible 

para el ojo humano; la luz visible ocupa una regi6n muy pe­

queño del espectro electromagnética • .(21) 

1.2 INTERACCION DE LA RAD I AC IO N ELECTROMAGNETICA CON LA MAT E~IA . 

Las sustancias al estar en estado gaseoso pueden absorber la 

radiaci5n electramagn~tica solo par medio de un aumento de -

su energfa activadora. 

Al pasar la radiaci6n electromagn~tica a trav~s de lo materia, 
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los fotones provenientes de lo radiaci5n deben tener lo energ10 od~ 

cuada poro que lo muestra pueda absorberlo. (.1!1.) 

Cuando hay absorci5n de lo luz por un 5tomo o una mol~culo, ocur ren 

cambios en ellos y ~stos, pueden ser : 

a) Electr6nicos: Cuando hay un combio en l a energia de las ele~ 

trones distribuidos alrededor de los 5tomos o de una mol6culo. 

b) Vibracionales cuando hay cambias en lo separaci5n por medio 

de dos o m~s ~tomos. 

e) Rotacionales Cuando hay rotaci6n de un dipolo qu1mico. 

Se ha determinado que para que se efectuon combios o transiciones -

electr6nicas se necesita una en2rg1o radiante más alta que para que 

se lleven a cabo cambios rotacionales o vibrocionales. 

Esto implica que los transiciones electr6nicas s on ocasionados por-

absorci5n de lo luz visible y ultravioleta, y las otras dos , por a~ 

sorci6n de rodiaci6n infrarroja o de l ong itud de onda mayor. 

1.2.1 EST ADO BASAL Y ESTADO EX CI TADO o 

Est ado basal o fund amental de una mol~cula a ~ tomo, s e consi 
'-'O 

de ro que es el estado de menor energía. 

Estado excitado, es aquel que presento un estado ene rg~tico 

mayor que el fundamental. 
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El estado excitado se produce a causo de lo absorci6n de la luz en-

otro forma de energ10 que reciben las mol~culas o los 5tomoso 

Si hay absorci5n tenemos como resultedo que los ~tomos y los mo~écu 
~ .. 

los de los muestras se exciton y luego rópidamente regresan a su e~ 

todo fundomentol; como consecuencia de ~sto, puede haber pérdida de 

energ10 en forma de calor transmitido o su alrededor, o puede haber 

emisi5n de energia en formo de radiaci6n electromagnética. 

Poro que hoya absorci5n electrónica de la radioci6n electromognéti-

co, el fotón que ataca debe tener como m1nima uno energía igual a -

lo diferencio de energía entre los dos niveles cuontificados.(17) 

En donde 

= diferencia de energ10 entre los niveles cu6nticoso 

h = cons t ante de Plonck. 

v = frecuencia del fotón que ocasiono la trt1ridti8ri~1~ 
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~IA~r.AMA DE NIVELES DE ENERGIA 

5s -----4p ---------------------.~ 

-t 
3d _. _________ i;., __ 

cr 
H 

4s ----- 3p ------

3s 
w 

2p ----------~~----
2s .J-

-------------------~---------
¡ 

1s 

I AE
1 .1 _~ _________________ J ________ _ 

Puede suceder que parts de l a r odiaci6n 01 punetror en l a materia 

en vez de absorberse, se disperse o se refleje, o se remita con -

la misma longitud de onda o con diforente longitud de ondo a l sa-

lir de la muestra. 

Aquella r adiación que no se absorbe ni se dispers a , puede sin em-

bargo sufrir cambios en su orientaci5n o polarizaci5n al atrave-

zar la muestra. 

Un rayo de luz policromótica est~ formada de varios colores, es 

decir, luz de muchas longitudes de onda. Si irradiamos una mue~ 

tra, se absorber~ la luz en detsrminados longitudes de onda, 
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mientras que otras pasarán a trav~s de la soluc15n sin sufrir 

ningún efecto. 

La soluci5n tendr§ un color correspondiente a las longitudes 

de onda que na se absorben con r~specto a la regi5n visible; 

es decir, que el color que vemos, son las longitudes de onda 

na absorbidas y es el complementario al color o longitudes de 

onda que se absorben. 

10 3 EMISION DE LA RADIACION. 

La interacci6n de 10 radiaci6n electromagnético con 10 mate­

ria es un fen6meno reversible, a menudo hay rodiaci5n clec -

tromagnética cuando part1culas extraños (iones, átomos, moli 

culas) vuelven a niveles m5s bajos o o su estado fund~m8ntal. 

En el caso de la emisi6n de la rodioci6n, los especies emiso­

ras que constituyen uno mu estro pueden absorber rodioci6n de­

alto energ1o, excitando algunos electrones hosta un nivel su­

perior inmediato o su estado fundamental; los cuales 01 vol -

ver o su 8s todo de menor energ!o emiten foton zs de diversos -

energios o longitudes de ando especificos. (11) 

1~4 METODOS DE ANALISIS ESPECTROFOTOMETRICOS. 

Como se ha 8xplicado anteriormente se basan en la absorci6n de 

lo luz visible o de otro tipo de 8nergio rodi on~1:? por uno sol!:!. 

ci5n. 

Lo contidad de energío rodiGnte absorbido, es proporcionol a -
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lo eoncentroci~n de lo substancio absorbente presente en lo solu-

015n, trabajando siempre o uno longitud de onda determlnado~ 

Los m~todo9 espectrofotom~tricDS no S8 limitan 01 uso de lo lu7. 

visible, sino que tombi~n utilizon energlo radiante de los ut~as 

regiones del 8$peetro electrumogn~tlco, toles como el ultrovi 19 

to, infrarrojo, etc. 

Se han desarrollado m~todos de on611s18 espectrofotom6tricos po-

ro lo moyorla de los elementos y poro compuestos org5nicos. 

Los m€!todos que se basan en lo ab50rc 15n de lo luz son 6tiles P,q, 

ro el nn~ll$is cuantitotivo de muestras pequeños desde eontido -

des minimas, hasta cantidades aproximadamente del 1%, pero no P.fl. 

ro cantidades mayores. (17) 

1.5 LEV DE 8EER. 

La ley fundamental en que se basan los m~todos 8sp8c t rofotom6t r i -
cos es lo ley de Bouguer-Beer o ley de Lambert y 8oer~ 

Esta ley establece que lo cantidad da luz o energ10 vls 1b13, ul-

trovioleto o infrarrojo absorbido o transmitido por uno so l uc i6n, 

es func16n de lo concentraci6n de s us tancio absorbido present~ y 

de lo longitud de troY8ctorio hacia lo muestro. 

Los formas mós usuales de lo l~y de Beer son : 

log T = abe (1) 

A = abe (2) 
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En donde 

T = tronsmitancio 

A = abs orbancia 

o = absortivido d 

b = l ongitud interno de lo celda (cons t ante ) 

c = concentroci6n 

En r eolidod lo obsorboncio 8 5 el logaritmo del inverso de l o -

tronsmit oncio 

A = 10g 1 
""'T" 

Es conveniente emplear l o absorbonci o porque és t o , est6 re lo ion~ 

do en forma lineal o directo con lo c oncentroci6n. 

Lo ley de 8eer se aplico estrictoment e sol o o l o energ í a r odion-

te monocrom5tico, o s eo o una l ongitud de ondo date r minodo, por-

que de otro f ormo a l grof i cor absorbonc i o en func i6n de l o con -

centraci6n voriorío 01 valor de l o pendi ente ( ob) y no s e obt en-

drío uno líneo r ecto. (9) 

1.6 ESPECTROSCOPIA DE EMI SION DE LLAMA . 

Es conocido t ombi~n como fo tometr ío de llomo & 

Este es un fenómeno espectrol en el que l o excitación se logro -

rociando uno solución de l o muestro sobre uno llomo caliente. 

Lo fotometrí a de llomo es un m~todo de on5lis is, fundamentado en 
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el fen6meno de que los 5tomos de todos los elementoG absorben energlo (] 

uno temperatura suficientemente olto, y de ese modo pos on 2 un estodo e~ 

citodo. Al regresor 01 estado fundomentol pueden desprender lo enurg!o 

absorbido en forma de luz, en lo longitud de ando lo cual 28 co~oct8~ i~-

tico dol 6tomo en cuesti6n.(ZO 

y lo intensidad de dicho emisi6n con lo concentroc:l6r. dEl C::'3i'2iltG; 

mon la bose de lo f otometrla de 1~omo.'22' 

Todos los elementos pueden ser inducidos o emitir rcd~oci5n ultTovjo~R tQ 

o visible, pero los dificultades en el ospeci;Q Pl' br::'ir.n r': iJl''J Ir! 8;;cit8~ 

ei5n de los no metoles han limitodo el uso d6 este m~ t o do 01 on51isis -

(.~ r. ., 
de 70 elementos, incluyendo metales y metoloides.¿ ! ~ 

En lo espectroscopio de emisi5n hoy uno influencio de la fU8nte de rodi.9.. 

ci5n sobre el tipo y l a intensidod de los l~neos prfJduc :i.d D8 po r uno e,!§. 

pecie. 

Cobe mencionar que lo fuente de rodiaci5n ejerce ciert88 funciones" como 

son 

a) Proporcionar energ10 suficiente por8 volDtilizo~ lo muostro y conveL 

tlr los componentes individuales en 5tomos o iones g08QOS080 

b) Proporcionar energ10 suficiente para provocar uno excitnci6n electr~ 

nieo en las port1culos elementales del gas en formo reproducible.(21) 

BIBLlOTE~A CENTRAL 1 
UNIV!:. BIOAO ClE EL ALVA O. 
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Entr~ las corocterist1cas del m~todo de espectroscop10 de emi­

s16n, dos de ellos explican o determinan su importancia en e l 

an6l1sis, y son las siguientes : 

1. Especifidad, debida 01 car5cter 6nico del ti po de l CJn!:j1. OJ 

tud de onda producido por codo elemento. 

2. Alta sensibilidad, como una consecuencia de lo uficnc ~~ ~ 

tonto en el proceso de excitaci6n como tombi 6n en l os m~ 

dios de detecci6n de que so disponee 

Lo espectroscopio por emisi6n de lloma tiene aplicoc i ones ~:~ . 

ón~lisis cualitativo, pero su principal import ancia 8S en Ol1 {¡'" 

lisis cuontltotiv9. (2) 

ESPECTROS DE EMISION. 

En l a fotometr1a de llamo podemos clasificar a l os espectros M 

de los elementos en : 

1. Los consistentes en linea originados por los ~tomos exc! 

tados, que consisten en uno serie de lineas discret os c,!¿ 

vas energ1as corresponden o los diferencias de energía en 

tre los diversos estados electr6nicos. 

2. Bandos espectrales resultantes de mol~culos. 

Para los mol~culas los espectros de emisi6n s e hocen m5s -

complicados ya que pueden existir varios estados vibrac~o­

na l es y rotacionales para codo nivel de energ10 e18ctrbni­

cn; y pora coda tronsici6n electr6nica pueden observarse 
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numerosos líneos poco ~spociodos quu formon uno bando de emisi5no 

Si nominamos E1 o la energío del 8stodo excitodo o de nivel supe­

rior y E2 o lo energlo de un nivel m6s boja, h constonte de Plonck 

lo relaci6n entre la frecuencia ( ~) de la rodioci5n emit i do o los 

energías E1 Y E2 de los dos esto dos del ~tomo se puede dor por lo 

expresi6n : (4) 

Al rocior lo muestra ocurre lo' siguiunte 

1. Evoporaci6n o quuma del disolvunta, quedondo port1culos ~imi-

nutas de los compuestos s61idos presentes en lo mU2stro . 

2. Subsiguiente evaporoci6n de estos portículas tronsfor~5ndos8 

en 6tomos goseosos. 

Ejemplo 

3. Excit oci5n de uno frocci6n de 5tomos goseosos por lo energ10 

t~rmico, Los 5tomos excitodos no son estobles por mucho -

tiempo y regreson nI estado fundamentol, emitiendo luz ultl'.Q. 

violeto, o visible asl : 

+2 
Ca (g) luz 
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4. Algunos de los 6tomo s met6licos pueden ionizorse 

+2 -
~ +2e 

Los me t a l es alcalinos tienen boja potencial de ioni7~ción por 

lo que el grado de ionizoci6n 8 S al t o , (aunque 6s to ~ ~mbi&n-

se ve f avorec ido por uno llamo de alto t 8mper oturo) y debido 

a ésto, la int88sidod de 10 emisi6n a l a longitud de ondo d~ 

seo do disminuye, odem5s algunos de los ionGs pueden e~citor-

se y emitir luz de otros l ongitudes de ando. 

5. Producci5n de reocciones secundorios que reduzcan el núm~ro -

de átomos metólicos simples en lo llomo, r~duciunu o os1 el nú 

mero de átomos excitados. (9) 

COMPONENTES DE UN FOTOMET RO DE LLAMA ~ 

Un fot6metro de llamo consiste 8s anciolmente de l os siguient es 

portes 

1. Sistemas de gases 

2. Atomizador 

3. Quemador o mechero 

4. Sistema óptico.(filtros o monocromadores ) 

5. Detector fotosonsible 

6. Registrador. 
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SISTEMAS DE GASES. 

Estos est~n provistos de medidorss adecuados poro indi ca r l os 

presiones y los velocidades de flujo que deben prevc locer en -

uno operoci5n de on61isis. 

Un conocimiento de los v~locidodes da flujo in di v~du~les d ~ l .. 

combustible y el oxigeno, permit en que e l o¡ l o list~ puedo O ~ C~­

ger varios mezclas de ~stos, que den desd~ uno llomo pobre, 

hasta mezclas tipo , ricos en combustible. Lus vol ocidndus -

de flujo vorlon entre dos y di8z pies c6bicos por horo. 

ATOMIZADORES. 

Sirven poro introducir lo muestro un 10 llamo o uno velocidad 

estable y reproducible. 

Existen dos tipos : 

o) Los que introducen el rociado dentro de uno cámara de con 

densoci5n poro evitar gatos grandes. 

b) Los que introducen el rociado directamente en lo llamo. 

En 6ste, todos los gatos, grandes y pequeAos son introdu-

cidos en lo llamo. Este otomizodor genera lmente está -

combinado con el quemador, constituyendo uno unidad int~ 

grol. 

En El primer tipo de otomizodor, lo cantidad absorbida -

de soluci5n es frecuentemente del 2% al 5%. 

Consecuentemente, lo sensibilidad es mayor cuando se uso 
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el tipo combin2do , odem5s no hay puligro de que disminuyo lo 

intensidad de lo llomo por que los gOS8S son mezclados en el 

punto de combusti6n. 

Lo desventaja del tipa de otomizodor combincdo es que los ~~ 

terferencios debidos o gatos grandes podrlon ser m6s morcados; 

este inconveniente pued~ ser mejorodo disminuyendo l o concen .. 

troci(¡n. 

1.6.2.3 QUEMADOR. 

El requerimiento 8senciol de un quemador es que debe producir 

uno llamo constante nI proporcionnrl8 oxígeno o aire y () l co!!!, 

bustibIe o presiones constontes. 

'. SISTEMA OPTICO. 

La funci~n del sistema 5ptico es lo de colector lo luz do lo .. 

porte m5s estable de lo llamo, volvi6ridolo monocrom6tico, enfg, 

cóndola despu6s en 10 superficie del detector. 

El sistema 6ptico puede es ter constituido por filtros o mono­

cromado res. 

FILTROS. 

Algunos fot6metros de llamo empleon como sistema 6ptico un fil 

tro de absorci6n o de interferencia que aislo lo rodiaci6n cQ 

rocterístico de un elemento dado. 

A6n con t odo, con estos filtros es dificil eliminar lo radio .. 

ci6n interferente poro obtaner un alto grado de rusoluci6n en 
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sistemas complejDs~ 

MONOCROMADORES. 

Los que utilizon es t8 oditomento se denominan es pectrofot6 

metros de llamo. 

Nos sirven poro obtener un me jor aislamiento de l o rodio-

ción caracterlstica de un elemento dado. 

PU8de usarse como elrlmonto dispersor un prisma o uno rep1i 

ca de emparrillado de difracción. 

Uno gran dispersi6n y un alto grado de resoluci6n en un ~ 

nocrümodor nos dar5 como r 8sult ouo Gspactros con linaos e!, 

pectrales discretos, y obtendremos bondos con instrum8ntos 

de uno pequeño dispersión. 

DETECTORES FOTOSENSIBLES. 

En el fotómetro de lIorna puede utilizarse cu alquier aparato 

fotosensible poro detector lo energío radionto, siempre y -

cuando tengo uno respuesto en 10 porte de l espectro que se 

voya o emplear y que su sensibilidod sao lo suficientemen-

te olto poro el coso particular que se tengo. 

o) Pilos fotoeléctricos. 

Los fot6metros de llamo con filtros emplean frocuentemeQ 

te estos pilos como detectores. 

b) Fototubos. 

Estos restringen 10 anchura de lo bando de la energla r~ 

B 
r I 
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dionte que alcanzo o los detectores. 

Estus permiten aplicar lo fotometr1o de llama o sistemas débi. 

les en emisi6n, yo S80 por pequeAo conccntroci6n del elemento, 

o o lo dificultad poro excitar cualquier fracci~n dol ulemcnto 

en los condiciones de excitaci6n que existon en lo llomao (22) 

1.7 TIPOS DE FOTOMETROS DE LLAMA. 

1.7.? . 

Se tienen actualmente dos diseños : 

Instrumentos de hoz 5im~le. 

Estos contienen solo un juego de 6pticos o En ellos lo luz em~ 

tida se recolecto en un reflector, y 8S enfoc ada por uno lente 

de vidrio, que es resistente 01 color, o trov~5 de unOG filtros 

6pticos intercambiobles, hacia el fotodetector; lo luz del que­

mador poso Q trovés de un monocromodor y lo radioci6n que sale 

de lo rejilla se enfoco sobre el dutector. 

Instrumentos de doble hoz. 

En ~stos se ho provisto un segundo troyucto de luz poro lo luz 

emitido por un elemento, estondor interno, que se ha agregado­

o codo uno de los soluciones muestras y o los soluciones astan 

dore 

El estondor interno y lEls longitudes de onda anolíticos se oi§. 

Ion mediante filtros 5pticos, en un sistema 6ptico dual, y co­

do hoz se enfoco sobre uno celda fotoeléctrico seporodo.(~) 
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1.8 LLAMA. 

En lo espectroscopio de emisi6n l os part1culos son excitados 

electr5nicomentG en lo llama, 01 contrario de lo ubsorci6n 

ot6mica qu e se bosa en el comport am iento de port1culos quo­

existen en el estado fundamental dentro dG lo mismo. 

Por lo t onto, es importante conccer vari os aspec tos de l o -

llamo en lo espectroscopio de emisi6n, como son : 

1) Tronsformoci5n de 10 mU8stro que su va o analizar, de -

un estado s6lidoo liquida, 01 estado gose080. 

2) Descomposici5n de lo~ constituyentus de l compuosto in­

vestigado, en 6tomos o mo16culos mós sim~le8 . 

3) Excitoci6n olectr6nico de estos últimos port1culos po­

ro que emitan luz. 

En lo fotometr1o de obsorci5n de lo llomo, no es requisito 

el que ~sto tengo como funci50 lo excitoci6n de lo luz. (~8 

REQUISITOS PRINCIP ALES DE UNA LLAf'1 .Q SATISFACTORIA. 

A) Temperaturo adecuado o condicionus de excHaci5n qu1-

mico poro que se cumplan los funciones anteriormente 

mencionados. 

8) Que el espectro producido por la llamo no interfiera 

con lo emisi6n de lo luz que Gst6 midiendo. (22) 
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ERRORES EN LA FOTOMETRIA DE LLAMA. 

Los errores en lo fotometr13 de llama pueden ser 

1.9.1 o) Error~s instrumentoles. 

Este tipo de errores pueden deberse o causas t ol es como: 

0-1) Inestabilidad de lo llamo usado, que es ofectodo por 

lo velocidad de flujo del combustible y el gas oxi­

donte. 

0-2) Por causo del otomizador, que debe funcionar de mo­

do que lo mu~stra o estandor se introduzcc o uno v~ 

locidad constante y en gatitos de tamaño constante. 

0-3) Cambios o fluctuaciones en el rendimiento del dete~ 

tor y el amplificador. 

1.9.2 b) Errores por r udiaci5n de elementos extraños. 

Este tipo de error puede deberse a causas tol es como : 

b-1) Cuando otro componente de muestro ~mite rodiaci6n de 

uno longitud de onda que no ha sido eliminado comp1Q 

tomente por el monocromo dor. 

La magnitud del efecto depender6 de lo calidod del -

monocromador, de la temperatura de la fuente V de lo 

raz6n de concentroci6n entre el contaminonte y el 

elemento en on61i5is. 
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b_2) Un oumento de cotiones interferent es , lo cuol se debe 

o uno di$minuci6n de lo ionizoci6n del el emento que­

intereso, por lo presencio de un segundo cQti5n. (2) 

reducirse añadiendo o los estando res y o lo muest 

Este error puede reducirse añadiendo o l os es t ondo-

res y o los muestras un amortiguodor de r odiac i6n -

que contiene una alto concentraci5n del i6n poten­

cialmente interferente, reduciendo osi a l m1nimo el 

efecto du pequeños conc8ntrocionas del i 6n un lo 

mU 8stro. 

b-3) Lo interferencia debido o aniones presentes, lo cual 

se ~vito usaQdo agentes de precipitaci6n o ogent~s -

complejontes, los cuales se combinon fuertemente con 

el oni6n interferente, o lo desplazan 01 formar un -

complejo estoble con ~l cDti6n, el cuol pU2de ser fi 
cilmente ionizado. (21) 

GASES UTILIZADOS EN ESPECTROFOTOMETRI A DE LLAMA. 

GASES Cor"1BUSTIBLES: 

Gas del olumbrodo 

Propono 

Butano 

Hidr5geno 

Acetileno 

Ci5nogeno. 



GASES OXIDANTES 

Aire 

Ox1geno 

Oxido nitroso. (22) 

Lo llamo que debe utilizarse poro un on5li8i8 particular do­

pende do lo temperatura o lo qUG S8 logro uno mejor excito -

ci6n de l os elementos o determinar, os1 con el grada on que­

otras constituyentus interfieren con l o excitación. 

Llamas fri as se utilizan ,con gron eficacia poro deturminoQi6n 

de los metales alcalinos; y en menor grado poro 01 calcio, -

que se disocian en menor gradu. 

Temperaturas superiores en lo llamo no son conveni8ntos poro 

los metales olcolinos VD qU8 S8 ionizan mucho, per o s1 es 

adecuado poro el colcio, magnesio y otros mete les alcalino -

t~rreos. (13) 

1.10 ESPECTROSCOPIA DE A8S0RCION ATOMI CA. 

Lo obsorci6n ot5mico es un m~todo onol&tico que se baso en el 

estudio de lo obsorci6n de lo energ10 radiante (generalmente 

en los regiones visible y ultravioleta) por 5tomos neutros en 

estado gaseoso. 

Los principios de lo obsorci6n ot6mico son b5sicomente igua­

les o los considerados poro lo obsorci6n de rodioci5n ultra -

violeto y visible por soluciones. (2) 
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En un on51isis por nbsorci6n ot6mica el elemento que se va o 

analizar debe llevarse 01 Dstodo fundamental, lo qUe se logro 

cuondo lo soluci6n muestro llego o lo llamo; el disolvente -

se eva poro o se quemo y los componentes de lo muestro se des-

componen t~rmicnmente. convirti~ndose en un gas de l os 6tomos 

individuales de los elementos presentes. 

Los elementos yo v:J flo rizodos son introducido::? en (31 hoz Le r.Q. 

dioci6n procedente de In fuente de r odioci6n, y 58 mide lo in 

tensidod de lo r od ioci6n transmitido. 

(Lo muestro absorbe lo rodioci6n y poro determinar l o absorci6n, 

se comparo lo intensidad delhoz transmitido cuando no hoy mu~~ 

tra con lo del hoz transmitido cu ando sí lo hOYe 

Lo intensidad ser6 proporcional 01 n6mero do fot unes por segun 

do que posan por unidad de secci6n transverso l. 

Poro que puedo hob~r absorci6n de lo energía radiante, los fa-

tones que chocan con lo muestro deben tQn~r uno energ10 igunl-

o lo que se requiere poro originar un camb io de energía cuanti -
ficoda. 

~Lo cantidad de energio r od iont8 absorbido de pender5 del combio 

de energía implicodD.~ 

Asi, pues, lo obsorci6n disminuye el poder rndiante de lo ro­

dioci~n nI . igual qu~ lo h8c~n lo dispersi5n y lo reflexi6n , 

pero estos dos 6ltimos lo hocen en menor grado. 

Como fuente luminosa se empleo uno l6mparn de c6todo hUECO 



- 34 -

que contiene el elemento que se VD o determinar. 

Los ~tomos de este elemento en lo llomo obsorben precisomen 

te o 18 misma longitud de ondo que emite l o fuente luminoso. 

Los probab ilidades de interferencia por obsorci5n de otros 

elementos es casi nulo, yo que lo amplitud de l o longitud -

de onda es extremodom8nte angosto, tonto poro lo linea de -

la fuente luminoso como paro lo lineo de obsorci5n d"ü ele·· 

mento de interés. 

En l o llamo, l o moyrío de 5tomos se encuentran en estado bE., 

sol; aunque algunos se excitan y emiten luz y puede existir 

lo outo-absorci6n. Los 5tomus neutros a!Jsorben luz del c.9.. 

todo hueco que emite lo longitud de onda caracter ístico del 

elemento que se VD o determinar. 

Lo obsorci6n de lo luz por los 5tomos gosuosos nos uriginon 

un espectro do obsorci6n que consto de ~strechos líneas og~ 

dos que surgen de transiciones electrónicos de los clectro-

nes más externos o de valencia. 

En el coso de los metales, los energías provenientes de es-

tos tronsicwones corresponden o lon gitudes de onda de los -

regiones ultravioleta y visible de l espectro elcctromognéti ...... 

co. 

Lo cantidad de luz absorbida por l o muestro d8pender5 del -

n6mero de 5tomos absorbentes presentes en lo trayectoria de 

luz y ésto también esté en relaci6n con 10 llomoe 
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L L A M A • 

Puede suceder que uno llamo demos iodo caliente pue rlo promo-

ver suficientes 5tomos libres 01 estodo excitado de monero 

que el número de 5tomos no excitados disminuyen y por con-

siguiente tombi~n disminuye lo obsorción de lo luz. 

Poro que lo absorboncia seo direct amente proporciona l o l o 

concentroci6n del metel en l o muestro deben montenorse 

constantes los condiciones de lo llamo, osi como l o veloci 

dod de aspersión de lo muestro. 

1.11 INSTRUMENTACION DE ESPECTROFOTOMETRIA DE ~8S0RCION ~TOM ICA . 

B~sicomente los componentes de un espectrofot6metro de ob-

sorción atómico son : 

1) Uno fuente estable de energ10 radiante 

2) Un monocromodor, poro desdoblar los radiaciones en los 

longitudes de ondo componentes. 

3) Recientes poro los muestras. 

4) Detector de lo rodioción, aco plado con un medido r o rg 

gistrodor~21) 

FUENTES DE RADI ACION. 

Los fuentes de r od iaci6n de los espectrofot6metros de ab -

sorción atómica son ordinariamente 

A) Lómparns de cótodo hueco 

B) Tubos de descorgo gaseoso. 
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LAMPARA DE CATODO HUECO. 

Lo eficiencia del c6todo hueco d~ p8ndD de su geometrlo y -

del potencial aplicado. Putencioles elevados dorón moyo-

res intensidades, pero 6sto, ti8ne un poco de desventaja -

porque produce un aumento eh el n6rn2ro de 5tornos no excit.Q. 

dos en lo nube atómico pro ducido y ~stos son cap aces de DE. 

sorber lo r ad iación emitido por los Stomos excitados prod~ 

ciendo menor es intensidades en l o bando de crnisi6n. Esto 

se denomina outoobsorción. 

TUBOS DE DESCARG A GASEOSA. 

Los tubos de descargo gaseoso producen un es pectro lin801-

como consecuencia del poso de uno corriente e1~ctrico por-

un vapor de Stomos metálicos. Ejemplo de ellos . ~on los-

l5mporoG de vapor de sodio y de mercurio. 

Son particularmente 6tiles poro producir espectros ue los 

met ales oleo linos. 

MONOCROMADOR" 

Lo función del monocromo dar es lo de reducir 10 ro dioci6n 

policrom5tico de bando ancho o bandos angostos, es decir 

emplear radiación monocrom5tico. 

Un monocromodor desdoblo lo radiación po1icrom5tico en 

los longitudes de onda que 10 forman y separo ~stos en 

bandos ongostos permitiendo solo lo transmisión de longitg 

des de onda limitados. 
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ANCHO DE 8 ;ND A EFECTIVo o 

El ancho de banda efectivo se dr::fine como el margen de Ion 

gitudes de onda dentro del cual l a transmitoncio tiene 

cuando menos l a mitad de su valor móximoo 

Los monocromadores r educen l o r adiaci6n policrom5t ico a o.~ 

chos de b2nda efectivo entre 35 y 001 milimicros (mu). 

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

25 Y 50 milimicros o 

ELEMENTOS DISPERSANTESo 

En general un monocromador contiene un sistema de ranuras 

y un elemento dispersante QU8 puede ser un Qrism~ auna -

reiillo de difracci6n. 

1.11 0 202.\.. DISPERSION CON PRISMAS. 

La pureza espectral de la radiaci6n emitido de un prisma 

monocromo dar s e detormina en parte por las carocterísti-

cas del prisma, entre ellos tenemos: índice de refracci6n 

del materiol, vs rioci6n . de ~ste con lo longitud de onda, 

lo geometría del prisma, material usado en lo manufactura. 

DISPERSION CON REJILLAS DE DISPERSION o 

Puede obtenorse dispersi6n de lo rodiaci6n haciendo posar 

un hoz por uno rejillo de difracci6n, la cual está consti-

tu1da por uno serie de surcos paralelos poco esapaciodos , 

r '-J - 'T 
L 11 I VA • 
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abiertos en un pedazo de vidrio u otro material transporeDA 

te. 

Lo dispersión oumunto cuando la distancio entre los líneas 

es menor o cuando aumento el n6m2ro de líneas por pulgodo o 

1.11.2.2.3 COLIMADORES . 

Se emplean generolmente es pejos o l entes cóncovos o esfé­

ricos po ro colimor l o r od i oción de lo ronura da entrado 

y tombi~n poro enfocor l o rodiación refroctodo en l o ranM 

ro de solido o 

10 11.2.2.4 R A N U R A"S • 

. Los ranuras son impontantuo. e~ 10 determinación do lo ca­

lidad del monocromodor. 

Es importante hocer notar que uno variación del ancho de 

los ranuras de entrado y s ol ido, tendrá efecto en el QUM 

cho de banda efectivo. 

DETECTOR DE LA RI DI ACION. 

Son apa r atos f otoe18ctricos cuyo funci6n es convertir lo 

energía rodionte en uno señal e16ctrica. 

Los componentes detector-indicador de un espectrofot5me­

tro de absorci6n ot6mico en general son tubos fotomulti­

plicodores. 
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REQUISITOS QUE DEBE TENER UN DETECTOR. 

o) Debe responder o 10 energ10 radiante de uno amplio -

bando de longitud de onda. 

b) Ser sensible o bojos niveles de potencio ra di ante. 

e) Res ponder r5 pi doment e o l o r od i aci6n. 

d) Producir uno s eñal 81~ctric Q qua puedo s er omplificE, 

do f6cilmt:?nte. 

e) Tener un nivel de ruido relativamente b~jo. 

f) Que lo señol pro ducido s eo directam8nte pr oporcionol 

o lo potencio del hoz que en ~l incide. 

Este 6ltimo requisito es el m5s importante de to ~os los 

mencionados. 

Los tubos fotomulti plicodores ofrocen ventnjos so bre -

otros tipos de detectores de lo r adiación po ro lo medi 

ción de bo ja potencio r adiante. (~1.> 

TIPOS DE MECHEROS US ADOS EN A8S0R CION ATOM ICA. 

MECHEROS DE CO NSUMO TOTAL. 

En este tipo de mecher o l o s olución muestro, el combus­

tible y el gas oxidante llegan por diferentes vios y se 

mezclan en una oberturo colocado en lo base de lo llamo. 
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8) MECHEROS , DE MEZCLA PREVIA. 

En estos, la muestro es ospirodo o uno c6moro grande por 

uno corriente del gos oxidante, y en lo c5moro, lo fino 

nebulizoci5n de lo muestro, gos oxidonte y combustible, 

se mezclon y son llevados hocia lo oberturo del mecheroó 

GASES USADOS PARA U I FORMP.CION DE LA LU1M i~ . 

GOMBUST IBlES 

OXIDANTES 

Gos nLl turol 

Propano 

Hidr6geno 

Acetileno. (us el m6s empleodo) 

Aire. 

Aire enrriquecido con oxígeno. 

Oxigeno. 

Oxido nitroso. 

Mezclo de 6xido nitroso-ncatileno. 

En el grodo de formaci5n ot6mico en lo llomo, es importante -

tombi~n lo roz6n entre el gos combusti ble y el gas oxidante , 

odem6s de controlor lo velocidod de flujo de ombos, poro obtg 

ner resultodos reproducibles y confiobles. r.?.1,) 
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e A P .I T UF L o 

D o S 
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M A T E R.13 L E S 

y 

MET.9DOLDGIA 

í 
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2.1 METO DOS. 

1) Espectrofotometrla de Absorci6n at6mica. 

2) Fotometr1a de llama 

2.2 EQUIPO. 

ESPECTROFOTOMETRO DE A8S0RCION ATOMICA 

305-8, PERKIN ELMER. 

FOTOMETRO DE LLAMA , COLEMAN 51 Ca 

BAL AN ZA ANA LITI CA o 

DESE CADOR DE ALUMINIO, 

W.Ho CE NTER AND Ca. 

HOT - PLATES. 

HORNO. 

CAMARA DE EXTRACCION DE GASES. 

MATERIALES. - . 

2.3.1 ~.R IST ALERIAo 

1- Vidrios reloj 

2- Morteros con pistilos 

3- Erlenmeyers de 125 mililitros 

4- Pipetas volum~tricas, de 2 y 5 mililitros 

5- Perillas de hule 

6- Embudos de vidrio 
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7~ Frascos volum~tricos de 50,100 y 1000 mililitros. 

8- Frascos lavadores. 

9- Beakers de 100 y 250 mililitros. 

10- Agitadores. 

11- Frascos pl~sticos. 

NOTA: El materia l es lavado con agua bidestila da. 

REACTIVOS. 

1- Acido n1trico concentrado, calidad r eactivo. 

2- Acido Perc15rico, 70%. 

3- SolucHin estandar de óxi do de l antano, 1%. 

4- Soluci6n estandar de sodio , 1000 ppm. 

5- Soluci5n est andar de potasio, 1000 ppm. 

6- Soluci6n estandar de litio, 1000 ppm. 

7- Soluci5n estandar de calcio, 500 ppm. 

8- Agua bidestil~da. 

9- Ox1geno 

10- Acetileno 

11- Propano 

2.4 ,MUESl RAS DE VEGETALES ANALIZADAS. 

PEREJIL 

APIO 

ESPINACA 

MORA 



LECHUGA 

CHIPILIN 

PITO 

LoRoCo 

REPOLLO 

2.5 ELEMENTOS A DETERMINAR 

SODIO 

POTASIO 

LITIO 

CALCIO 

2.6 MUESTREO 
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La recolecci6n de las muestras se realizó al azar en lugares 

de abastecimiento popular, tomAndo en cuenta que fueron mue~ 

tras del mismo lote de cada vegetal seleccionado y de recie~ 

te recolecci6no 

La raz5n de la no representatividad de las muestras es que -

el objetivo principal de l trabajo, no es cuantificar el con­

tenido de los elementos de inter6s para determinar sus conceu 

traciones en los vegetales ya mencionados, ya que esto esta -

r!a condicionado por factores que influyen en la calidad de -

este tipo de productos, tales como son las regiones de culti­

vo, mantenimiento de los mismos, etc.; el Objetivo especifico 

es: Comparar los métodos utilizados, usando estas muestras 

como medio para ello. 
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De l as muestras s 8leccionadas , solament8 se utilizaron l as hojas para 

r eal izar el análisis. 
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2a7 PREPARACIoN DE MUESTRAS o 
" . ..--- - - . 

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

te se utilizaron las hojas, eliminondose los tallos. 

Luego a las hojas de las muestras se les oplic6 el siguiente 

procedimiento ; 

1- Colocar las muestras en un vidrio reloj y desecar las en un 

horno durante doce horas a una temperatura aproximada de -

80º centígrados. 

2- Enfriar las muestras en un desecador. 

3- Pulverizar las muestras en un mortero hasta polvo fino. 

4- Pesar 1.000 ~ 0 0 005 gramos de muestra pu lver izada en una 

balanza ana11tica. 

5- Pasar l a muestra pesada a un er lenmeyer de 125 mililitros. 

6- Agregar con una pipeta volumétrica 5 mililitros de ácido -

nítrico concentrado (HN0 3) y 2 mililitros de 5cido 

rico (HCl0
4

) a l 70% y cubrir con un vidrio relajo 

porcló -

7- Digerir lo muestra en un hot-plate, a una temperatura de -

70-80 grados centígrados, hasta un volumen final de 3 a 5 

mililitros en una cámara de extracci6n de gases. 

8- Enfriar la muestra a temperatura ambiente. 

9- Filtrar la soluci6n a través de un papel filtro en un fra~ 

ca volumétrico de 50 mililitros. (1) 



10- Lavar e l pape l filtro con agua bide s tila da y agregar 

e l ag ua de lavado a l a soluci6n de l a mu estra . 

11- Afora r la soluci5n con aguo bidestila da. (1) 

2.8 PROCEDIMIENTO o 

1- Se diseña r on curvas de c a libraci6n pa r a ambos mé to dos , 

utilizando una s e rie de soluciones es tandar pr e viamente 

pre pa r adas, de concentraci6n conoci do , de c ada e l emento 

en estudio. 

2- Se prepararon cinco muestras , ba j o l os mismas c ondicio­

nes, de c a da veg e t a l s e leccionadoo 

3- Se rea lizar on cinco l ec t uras para ca da un o de l os ca tio 

nes en análisis, por ca da uno de l os mét odos, a partir 

de l as cinco muestras. 

4- Se hicieron dilu c i ones en los cas os en que f uere nece­

sario. 

5- Los result ados se obtuvieron mediante int erpolaci6n en 

l a curva de ca libraci6n correspon di e nt e a cada elemento 

y a cada método ut ilizado. 

PREPARAC I QN DE REA CTIVOS. 

S o luci6n _ es~aDdar de s od i o , 1000 EQm. 

Disolve r 2 0 542 gramo s de cloruro de s odio, estanda r prima­

rio, Na Cl, en un litro de agua bidestilada. 
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So)uci6 r:!.. estandar de ,g ot o ~io,.! 1000 IW ... rJ},. 

Disolver 1.907 gramos de cloruro de potasio , Estandar prima -

rio, KCl, en un litro de agua bidestilodao 

~oluci5nestandar _ de litj~ 1000 DQffio 

Disolver 5 .. 324 gramos de carbonato de litio, estandar primario, 

Li2
C0

3
, en un volumen mínimo de ácido clorhídrico, HCl, (1+1) y 

luego diluir a un litro con agua bidestilado. 

Soll,lcign estondar de . ca lcto,.L 500 .Ep.m. 

Agregar a 1.429 gramos de carbonato de calcio, estandar pr ima -

rio, CaCD7' 50 mI de ag ue bidestilada. Ad icionar, gota a gota 
:J 

un volumen mínimo de HCI, (aproximadamente 10 mI) para comp le-

tor la disolución del carbonato de calcio. Luego , diluir a un 

litro con agua bidestiladao 

.S(Jlución .8stondar de lantano", 5Q..OQ.O ..f1 .. Jl~ 

Disolver 58.64 gramos de óxido de lanta no, estandBr primario, 

La
2

0
3

, en 50 mI de agua bidestiloda. Agregar l entamente y con­

cuidado 250 mI de HCl pa r a disolver completamente. Diluir a-

un litro con agua bidestilada. 

§oluc~ón estªDdar d~ lantano 1%. 

Se preparó por diluci5n de la solución estanda r patrón (1) 

2.9.7 .!;ALCLJLO!i PARA LA PREPARACION DE LAS SO,",UCIONES ESTANDAFt. 
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Soluci5n est~ndar de sodiod 1000 Pl?I1l-

PE!SO molecular del N8CI 58.5 gm 

Peso at6mico del sodio = 23.0 gm 

Peso at5mico del cloro = 35.5 gm 

Tenemos que : 

58.5 gm de NaCI 
----~ 

23.0 gm de Na. 

X gm 1.0 gm de Na . 

x = 2.542 gm de NaCl. 

Esto significa que 2.542 gm de NaCl contienen un gramo de Na, 

que disueltos en un li tro de soluci6n nos dará una co ncentra-

ci5n de 1000 ug/m1 que son equivalente a 1000 ppm. 

Los c~lcu1os para la preparaei6n de las soluciones estandar pa 

tr5n de los otros elementos se hacen en forma semejante. 

2.10 PREPARACION DE LAS SOLUCIONES ESTANDAR PARA LA ELA80RACION - - DE .1· 

LAS CURVAS DE VALORACION. 
- I 

Todas las soluciones estondar utilizadas para l a elaboraci6n -

de las curvas de calibraci6n de l os elementos en estudio por -

ambos métodos fueron preparadas pa rtiendo de l as soluciones e~ 

tandar patrones respectivos. 

EJp"1PLO, ; 

PREPARACION DE SOLUCION EST AN DAR DE SODIO DE ~ uQ1m}. 
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1000 ug/ml. (~ln estandar pat rón) 
i 
I 

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

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

En l o preparaci5n de l as s oluciones estondar por~ l a elaboración de 

los curvos de ca libración de los dem~s element os, se operó en forma 

semejante. 

2.11 CALCULOSo 

Determinación de miligromos de sustancia presentes en cien gra 

mas de muestra. 

FORMULA : 

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

muestra. 

Donde: 

Ug/ml = ppm obtenidos interpo l ando los do t os pr omed i o correspo[l, 

di entes o cada e l emento en l os curvas de ca libración respecti-

vas. 

f.d. = f actor de dilución = Volumen fina l de l a solución en mI 
Volumen original de l a s olución en 

ml. (1) 

l 
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ppm (ug/ml) encontrados 

Xug 

___________ 1 gramo de muestra. 

___________ 100 gramos de muestroo 

x = V ug en 100 gramoso 

Miligramos en cien gramos de muestra 

1000 ugrs 

V ugrs 

______ ~ ________ 1 miligramo. 

Zmiligrnmos. 

Z = W mgrs en cien grs. 
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PARAMETROSUTtLIZADOS EN EL ~UIPO DE ABSORCION ATOMICA PERKIN-ELMER 305-B. (1) 

ELEMENTO . 

SODIO 

POTASIO 

LITIO 

C.~LCID 

REGION DEL 
ESPECTRO 

VISIBLE 

VISIBLE 

VISIBLE 

VISIBLE 

LONGITUD DE ONDA *LONGITUD DE ONDA RANURAS MEZCLA DE TIPO DE 
TEORICA ANALITICA (SLIT SETTING) GASES LLAr.iJA 

590 nm 293.5 nm 4(1.4 nm) 

766 nm 382.0 nm 4(1.4 nm) 

660 nm 335.0 nm 4(1.4 nm) 

422 nm 211.5 nm 4 (1.4 nm) 

AIRE 

ACETILE 
NO 

11 

f1 

11 

OXIDANTE 

11 

f1 

REDUCTOR 

* En el espectrofot~metro de absorci~n at6mica 305-8 cuando se trabaja en la regi6n visible, las loU 

gitudes de onda autom~ticamente se multiplican por un factor 20 

U1 
VI 
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TABLA 2 

Datos utilizados para lo elaboroci5n de curvas de calibroci6n de sodio 

por espectrofotometrío de absorción a tómica. 

~ 

Soluci6n 8standar A B S O R B A N C 1 A 

Concentrsci6n en Gr5fico Gr~fico Gráfico 
ppm 1 2 3 

5 15.5 15.0 15.0 

10 33.5 33.5 34.0 

15 51.5 49.0 51.5 

20 66 .. 0 66.5 66 .. 5 

25 83.0 85.0 84.0 

30 100.0 100.0 100.0 
- . -

,TABLA ¿ 

Datos utilizados paro lo elaboración de curva de valoración de sodio 

por espectrofotometrlo de llama. 

- -

Soluci6n estondar E M 1 S ION 

Concentraci~m en Gr§fico Gráfico Gr5fico 
..ru;¡m,.! _ 4 - 5 6 

5 19.5 17.5 20.0 

10 37.5 40.0 38.0 

15 59.5 61.0 59.0 

20 77 0 0 78 .. 0 77.0 

25 100.0 100 0 0 100.0 
-



CUADRO 1 

OATUS V RESULT ADOS OBTENI~O~ EN LA OLTERMINA~ION OE SOOIO POR ESPEGTROFOTOHETRIA OE ABSORCION 
ATOHlCA 

-- -
Nombro del Abaorbanc1a do l'\uestra8 .-X 

01luc. mg. Gr". RlIp. 
Vegetol 1 2 3 4 5 p.p.m % Nil Gr&f. 

¡.-- 1--' . t------
PEREJIL 36.5 36. 5 36.4 36.5 36. 5 36.48 1:50 11.2 ~º-- 1 ....... . __ o ----
APIO 20.0 20.2 20.0 20.3 20.0 20.10 1:100 60 166 ---61.66 1 ---- -
ESPINACA 32.5 .32.,. 32.4 32.4 32&4 32.42 1:100 9. 916 99.16 1 -0-0-

--- , 
I 

MORA 12.3 12.4 12..3 12.2 12.3 12.3 1:100 3.75 37.50 2 w. 

--1--

BERRO 13.9 14. ~l 14.0 14 .. 0 14.0 14.0 1: 100 4.33 43.30 2 -- .. ._--r-' - .. . 

LECHUGA 27.1 27.0 27.1 2~1.0 27.0 27.04 r:1OO 8.25 82'!50 2 
-0-0-

I 
! 

CHIPILIN 4.0 4.0 4.0 4.0 4.1 4.a2J __ 11~O~~ 6.25 2 -)("x-

PITO 10.7 10.1 ~O"~i '0.7 , 1D.6 j ~'1001 J.33J 33.33 3 -11 • , 
1----

. j j L .. - .. LORDeO 11 .. 9 . 11.8 11.8 11.9 t1!.!.J_1 1.a~_, 1:100 :-!!i56 36.66 3 
: I 

18.5 18.4 18.5 I 18 .. ~J~5': 1-1!.100LbJ5._ _..!~·l':¿º-____ 3 
-0-0-; Rt:POLLU 18.7 
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CUADRO 2 

DATOS V Rt:SULTMOUS 08TENIDuS t:N lA Dt:TERMINACION DE. SODIO POR ¿SPt:CTROfOTOMETRIA O( I.LAMA. 

.. r -~- " , _. .-,..--_ 

Em1816n de Muestrae 
x ~ 

. 1 j 2 3 I l~. 5 ___ I I f I I 
Uiluc.l p. p ... lI'l. mga laréf_, Hap., 

% NQ GJ:'Bf .. 

NilUIbrr¡,dal 
Vegetal 

APIO I 25.0 25.0 8.0 26GO I 21.001 21t.25 1; 100 6.25 62.5 It - ~ - I 
I -- -----. - 1 
I M O R _~ I !~4 15.0 >-15.0 13.0' 15.0 15.25 1:1UO 3.67 . _ 7 5 - ~ 

_'.0 ,. 19.0" 17.5 17.5 17.5 17.38 WJ..1WJ...J 4 • .:n I.t.,," '1 5 . .... " '" I 
35.0· I 32.0 34.541 32.5 )3.0 32.5 1: 1GO I 6,,25 8Z.,!;i I 5 _~g.. I 

~----i- I 0- I! 
~HI~!LIN_ ~j~ _ ~.S ~~~_ 6~ __ ~...!-,50 1.25 >-. 6.25_-1-.5 I -,..---< 

P 1 T O 13.0_~_12.?~ 17.5' 12.5 13.~_c~Z~~...!:~ _3.2~ 32.5 J:; t~-=-
LDROCO 11a.9~ 1''"4 1 •• 5 15.0 _ ~1 •• 5 1.,00 3.6&6 36.66 ~i--~ 

, __ 12lft~.L 2:'.:~J __ ~?"~_ 23 .. 0. 23.0 l~~o·S _~: 100 I 5~8:U 58r. JJ . __ J_ ~ __ L_-=-~J 

BERRO 

LECHUGA 

* lb tOE rechLl7"s r' C)::; 
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Datos utilizados para la elaboraci6n de curva de calibración de potasio 

por espectrofotometría de absorci6n at5mica~ 

.. 1 

Soluci6n 2Gt~ndar A B 5 O R B A N e 1 A 

Concentraci5n en Gráfico Gráfico Gráfico 
Qp.!Tl ? 8 L 

~ . .. ' 
• 

5 12.5 12.5 " , 
, ~ 

10 24 .. 5 24.0 

15 36.0 3?u I 
J 

20 50.0 5C.0 
; 
: 
a 

25 62.0 62.0 

30 74.0 74.0 

35 86.5 87 .. 0 

40 100.0 100.0 
.. -

T/4BLA 5 

Datos utilizados pa ra la elaboraci5n de curvas de calibraci5n de potasio 

por espectrofotometr1a de llama. 

Solución standar E fv¡ 1 S ION 
.. 

Concentraci6n en Gráfico Gráfico 
.PPl!l.~~ .. 9 10 

10 24.0 25.0 

20 50.0 52.0 

30 74.0 76.0 

40 100.0 100.0 
. 



CUADRO 3 

DATOS V RESULT~DOS OBTEN IDOS ~N LA DETERMINACION DE PDTASIO, POR ESPEGTROfUTOMETRIA DE ABSO[ 

CIOr~ HTOiHGA. 

~ 'AbOUQrbanctn d~ Muaatrals _ T.l-:r:--·-r--' iftn IG Lf' R 
--,--- - X do u.... p.p.m. .-~81 rC!ll. .ep .. 
1 2 l ,. 5 I % Nti Grár 

7"1 .. 0 1 77.0 18.L 16.0 71.0 77&0 1, 100 31/100 310G O -+-_7_+-_ _ 

E5PI~CA-' -_-_.+---6-9. ::~"_~:: 69.~-:'-: I 61.5 G9.5I-1!~~I28.0 _UOO.O -r+~-
M O fi A 16.&U 15.0 15.5 15.5 15 .. 5 I 15.S I 1: 100 6c>2~.30.25 7 I .. ·x-x-

·---I-------1f- '--1"-- -+---+---t-- I -
. I 1--l- 1--~-+- I -L ____ +_ 81.25 1 7 I -&<\~ 

1.E~~._~6fJ51 __ ·3"/t\lO , 26"~i·!?~~_+-~~, __ 26.1l!~_ 1"~1-2E-'SO -t~~-t~ i 
CHIPILIN 

.,..~----

69 61 5 

LUROeO I 8~·Ql~1'oIBl.0 182~ 1_8U~18~~Q t llSV_ ~50J_ 16?~~ ~G-l~*j 
REPULL~~.5 L31.O I 31.U p1.5_l_J1.0 .1 ,}1,.O L-.!:50 _12~m 1_6.3• 1251 ~-.L -.lt-r 
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CUADRO 4 

DATOS Y RESULTADOS oeTENIDOS EN LA D¿TERMINACION OE POTASIO POR E~p¿CTnOfOTOMETRIA DE LLAMA. 

ITE!:" [-1 - ji:16",;';U •• t!:S ¡-s-- X DUuc. -P-.-P.:T ~. G:~. ::;. 
PERE~~ I~·~ I :15.0 I 40~~. 3 •• 0_ ~.o 34.5 1:50 ~4.0 I 70.0 __ ~_. -i-._--==­

A p 1 O J 77.~ 77.0 L?~~ 72.5-

ESPINAL.A 1 68 .. 5! 70.0 I 70. O I 69.0 I -l -+----t----l 

78.0 77~5 I 11100 31.125 I 311 .. 25 9 
--t-.- I --t --1-

70 .. 0 69 .. 5 I 1:100 28.0 I 280 .. 0 9 -o-a-

15.8 I 1 :50 I 6.5 I 32.5 

39 410 5 I 1~50 16.0 80.0 

9 

9 

M (J R A 1±60 15.0 16~.16.5t5.0 
B E R R Ü 36.5" 39.0 39.0 ~O.O 40 .0 

1-- -- --------t- 1- I - -, 1-

~~ 
I -A-6-

1 LECHUGA ¡ 25.0 1 27.9~1 25.0 I 25.0 I 25.0 I 25~~100 I 10.25 I 102. 5 I 10 I ~I 

CHIPILIN 25.0 1 24.0 ~~,..o I 24.5 I 24.6 /1150 I 10.0 50.0 10 I _ •• - -; 

P 1 T O 
~---_. 70°4-.70• 0 70. 0 I 64.0e l 68.5 6~?51 1: 50 26tlJ 140&0 1P~~~-'2=-

30.5 

soont 86~ ~1.0 I 79.0 80.0 1,50 ~ 32.ns l 160.62 -l. 1u -.-... 

31.0 30.0 , 32.0 I 31.0 30. 9 1:50 12.5 62. 50 1 1D -4-.61:-
J L-. -- --J 

LOBoeo 80.0 

REPOLLO 

• Datos rechazados 
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T f\B,!-A 6.. 

Datos utilizados ~ara la elaboraci6n de curvas de cal ibraci6n de calcio 

por espectrofotometria de absorci6n at6mica& 

..... - .~ 

Soluci5n estandar A B S O R 8 A N e 1 ,-:~ 

Concentración en Gr~fico Gráfico 
ppm 

1'1 ....1~_ 

5 16.0 16~ Ll 

10 33.0 :33J' 

15 50 0 0 ~ [! < Ü 

20 67.0 66.0 I 
i 

25 83.0 8-' r ... .. :J 

30 100.0 100.0 

f ¡ 
-~ - - _.J -.. __ ... ~ 

TABLA 7 
.~ 

Datos utilizados para la elaboroci6n de curvas d~ calibraci6n ~8 calci2 

por espectrofotometr1a de llama. 

r---~ - . = .' 

Solución es ta ndar E tvl 1 S 1 O N 
. - . ~~-~ 

Concentraci6n en Gr6fico Gráfico 
ppm 13 1l; 

----~....:.:.. 

10 21 .. 0 24 .. 5 

20 51 0 0 50.5 

30 75.0 74 0 0 

40 100.0 100 &C 
.. 

__ .J 

rE TR L 
EL 11 Lv" 11 



CUADRO 5 

DiHJ3 V RE~ULTADOS OBTENIDOS EN LA OETERMINACION DE CALCIO POR ESP~GiR[1FOTOMt:TRIA DE A8S0RGION 
ATüMlGA. 

._--- -r 
Nombre 'elel Absorbancia de Mueatras - Oiluc. p.p.m. mga Gr&'. Rep ... Vegetal X 

1 2 , 4 5 % NQ Gr6f. 

PEREJIL 568 0 55.5 55.0 55 .. 5 55.5 55.5 1:100 16.75 167.5 11 
I I 

A P 1 O 42.0 42.0 42.0 41.5 42.5 42.0 1:50 12.75 63.75 11 ... --
- -

E::iPINACA 55.5 55.5 55.5 55.5 55.5 55.5 1:50 16.75 63.75 11 
" 

t-1 O R A 59.5 59.0 60.0 59.5 59.5 59.5 1:1UO 16.0 180.0 11 -x-x-

B E R R O 82.0 82.5 82.0 81.5 82.0 82.0 1:50 24.625 123.12 11 -.6-"" 
1----- --f.-. 

LECHUGA 13.5 13.5 13.5 13.5 13.5 13.5 1:50 4.125 20.625 12 • 
. - ---

CHIPILIN a~8D.~ 80.5 80.5 80.5 80.5 1:50 21t.25 121.25 12 ... --
-

P 1 T O 60.5 60.5 61.0 60.5 1:5.!L t- 18. 25 91.25 12 ... 0-0-60.5 60.0 

LORUCO 50.5 50. 5 50.5 50.0 51.0 50.5 1~50 
15.25 76.25 L ni: 

REPOLLO 36.5 37.0 37.0 37.0 37.5 37. 0 1' 50 10. 5 52.5 12 
L.- -- ._---- ----- - -

.. 
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CUADRO 6 

DATUS V RESULTADOS OBTEN IDOS EN LA DETERMINAGIOf~ DE CI-li..CIO POR E!iPEGTHUFOTOMHRIA DE LLAMA. 

fmia i6n de ~1ue8tra8 -X 
Nomb~e d81l---T I 4' 5 
Vegetal I 1 2 3 

... 

Diluc.1 p.p.m. mga 
% 

Grif.iI'l Rap. 
Ng ·1 ~:~;. ! 

P~fiEJIL 1 42.5 I 42.0 I 36. 6 I 42.0 I 41.5 ~o 1 1: 100 1 16.75 1 167• 5 ¡~-+-~ __ 
A P 1 O JO.7 I 30.7 I 31.0 I 30.6*/ )3,5\11 I 30.75 11:50 I 12.50 62.5 I 13 - Q -

ESPINACA 1--__ ----41_4_1.0 I 41.5 I 40.5 I 40.0 I 40.7 I 40.75 11: 50 I 16.375 81.875 I 13 
- 0-0-0 

M U R A 44.5 I 43.5 I 47.0*1 44.0 1 44.0 I 44.0 11:100 I 17.75 177.50 I 13 -x-x.··" 

B E: R R O 121.25 I 13 -¿)n&-l I 61.0 j. 61.5 I 60.5 I 60.0 ~7-J-60.7_4 +-11_;_50-+1_2_4. __ 25--1!!--_-t_--t-__ 

~~~GA I 10.0 I 10.0.~.5 ¡ 9.5 I 10.0 +- 9.80 11 : 50 I 4.0 I 20.0 I 14 I - · I 
CHIPILIN 63.5 I 63.0 I 63.0 _1 62.5 I 63.0 I 63.0 1 1: 100 I 25.,50 255.0 14 

1--___ -+-_4_5_'0-+1_44_._5 ~44{~.5 I 48-:.0* 1 4lt .5 1 1;!;1J ¡ I _+1_--+_ P 1 T U 18.0 90.0 14 - 0-0--0 

LORueo )7.5 ~'o_l~?oIO~L 1S.5 l. 37.0 ~.o • 1:~!l±15~~t_75 •. 0_L~ : __ .~ ... x-~ 
REPOLLO 2~~.~J __ 2~. ¡ l~.o~1 !5.25 _ 1:50 1C.2~ ___ ~~t ]"".Ir 
• tos recha2'.ados 
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T.A8 LA .. 8 

Datos utilizados para l a e l aboraci6n de curva de ca libración de Litio 

por espectrofotometria de absorci6n at6mic80 

Solución 
8standar 

Concentración en 
ppm 

5 

10 

15 

20 

25 

ABSORVA NC IA 

Gráfico 
15 

19 .. 8 

40 0 0 

60.5 

100.0 
r 
~ 

~~ __ ~~~~. __ ~ ______ ~~~~~ ________ ~~~ ____ ~~ __ ~ __ -=_1. 

TAB LA 9 .. :e . 

Datos utilizados para la elaboraci6n de curv a de cal ibraci6n dp ~ : ~;:' . ',o 

por es pectrofotometr!a de llama. 

.......,.~-, 

Soluci5n ~ 
estandar G'lISION S 

. ~ ~~.~-~ 
Concentrac Hm en Gráfico ~ 

ppm 16 ~ 

l' 
~~_. -~- - "y 

o' 

10 20 00 t 
20 41.0 ! 
30 60 .. 5 1 

( 
" 

" 40 80.0 ~ 

50 100.0 
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EQUIPO 

Fotómetro de 

Llama, Cole­

man 51 Ca. 

Espectrofot.§. 

metro de Ab-

sordón At6mi 

c a , 

Perkin-Elmer, 

305- B .. 

FUENTE .DE 
ENERGIA 

LLAMA 

LAMPARg 

DE CATODO 

HUECO. 

TACL,:. ' l ~j 

COMPARAC ION DE LOS DOS EQUIPOS UTILIZADOS 

SISTEMA DE 
~ 

QUEMADOR 

COMBINADO 

MEZCLA 

PREVIA 

SISTEMA 
OPTICO 

FILTROS: 

MONOCROMADOR 

MEZCLA DE 
~o 

PROPANO-

OXIGENO 

ACETILENO 

OXIGENO 

TIPO DE 
INSTRUMENTO 

HAZ SIMPLE 

DOBLE HA Z 

I 
(Xl 
CJ 

I 
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3.1 ° 8 S E R V A e ION E S 

1. El mismo tipo de muestras se analizaron en iguales condic ion ~ 

de trabajo para ambos m~todos. 

2. Para la elaboraci5n de l as diferentes curvas de calibrac15n ut~ . 

lizadas en los m~todos comparados, las soluciones estánda~es dr 

cada eleme nto se prepararon en diferentes rangos de concentra·· 

ci6n, dependiendo de l as especificaciones y sensibilidad de ca­

da equipo. 

3. Las curvas de calibraci5n elaboradas para cada elemento cump19n 

la ley de Lambert y Beer. 

4. En el proceso de an~lisis de las muestras se presentaron mayG ~ 

res fluctuaciones en las lecturas del fot6metro de llama por ~ ~ 

que deb1a calibrarse frecuentemente. 

5. En la determinaci5n de calcio se hizo uso de un agente comple -

jante, La20
3 

al 1% para la eliminaci6n de interferencias. 

6. Respecto 01 litio, solamente se presentan las curvas de calibr~ 

ci5n porque las muestras en es tudio no contienen dicho elemento. 
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7. En algunos casos hubo necesidad de diluir las muestras porque -

tenian alta cancentracilSn de elementos, lo que dificultaba :'.é.'::. 

lecturas en el equipo correspondiente. 

8. En términos generales la t~cnlca en el equipo de absorci6n ::::t6-

mica ofreoi6 menores dificultades y mayor comodidad en su msne­

jo en cumparoci6n con el de fotometría de llama. 

9. No Be presenta tabla de par~metros del equipo de fotometría de 

llama pues este utiliza filtros de interferencia para aislar I n 

radiaci6n monocrom~tica. 

EL ."LVAD • 
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3.2 ANALISIS DE DATOS. 

1. Las series de datos obtenidos para un mismo elemento fuero~ S ~~· 

jantes para cada m~todo, aunque hubo ligeras variaciones nu pu·· 

diendo detectarse con precisi6n la falla, pero podrla debc?sa s i 

equipo. 

2. De los datos obtenidos por el m~todo de absorci6n atómico no se· 

rechaz5 ninguno, mientras que en el de fotometría de llama no 5 2 

consideraron algunos de ellos en el an61isis del mismo el.emento 

en el mismo vegetal, esto nos sugiere mayor reproducibilidad del 

primer equipo. 

3. En la determinoci6n de sodio por fotometrla de llama hay muchoi. 

datos rechazados, no pudiendo detectarso con certeza la fall~, 

probablemente se deba al equipo yo que necesit a calibrarse con~ : 

nuamente. 

4. En la determinaci6n de potasio se observa que los datos rechaza­

dos corresponden en su mayor1a a las muestras donde la diluci6n 

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

5. Comparando todos los datos obtenidos al final del an~lisis por -

ambos m~todos se observa que éstos fueron más reproducibles 8n -

el equipo de absorci6n at6mica lo que redunda en una moyor exac­

titud. 
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6. Las variaciones encontrados entre ambos equipos pueden deberH[ 

a la clase de componentes de cada uno de ellos, talas c om ~ 

pa de atomizador, tipo de llama producida, mezcla de gas ~ ~ -

utilizados y otros, los cual es tiene sus limitaciones en 0J.r: r's. 

soluci5n de l as muestras analizadas. 
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3.3 DI SCUSION DE RESULTADOS. 

1. Compar ando los resul tedas obten idos por ambos métodos se u':, .. ·.: 

va una pequeAa diferencia, lo que indica que tambi~n exi8~~~ ~ 

ferencias en la resoluci6n dada por ambos equipos que es ~~ rE ~.¡ . 

cionada con la composici6n, sensibilidad y presici6n de n~d2 

uno. 

2. Los resultados no pueden s er comparados con patrones de refer8ll 

cia ya que l as concentraciones de los elementos en l as muestras 

analizadas varlan por razones expuest as en e l contenido de este 

trabajo. 

J. Los resultados obtenidos en l a determinaci6n de sodio y pot~~ · 

por ambos m~todos son bastantes cercanos entre sí. 

4. En la determinaci6n de calcio, los resultados varian un poco m6~ 

de un m~todo a otro. La r az5n probablemente se deba a la pre-

sencia de cationes o aniones interferentes y a l a capacidad del 

equipo u t ili~ado en eliminarlas. 

5. Se pueda afirmar que l os diferencias en la composici6n de los -

dos equipos utilizados, influyen directamente en la sensibili -

dad, presici6n, reproducibilidad y exactitud de los resultados 

obtenidos. 
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3.4 e o N e L u S ION E ~ 

1. Bas5ndose en el análisis de los datos y resultados obtenidos 

puede afirmarse que la sensibilidad, presici6n y reproducibl 

lidad dodo por el equipo de absorci5n ot6mica es mayor que -

la dado por el de fotometría de llama. 

2. Comparando los dos equipos utilizados en la determinaci5n de 

los Blementos en estudio, se hace notor que además de l a co­

modidod en el manejo del oquipo de absorci6n ot6mica , es más 

sensible y por lo t anto más confiable en la resoluci6n dada 

en un análisis. 

R E e o M E N D A e ION E S 

Por lo anteriormente expuesto se recomiendo el método espectrof.Q. 

tometrico de absorci5n at6mico para un an~lisis pr8ciso y efi -

ciente en l o determinaci5n de estos elementos en vegetales o 
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