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III.­ Int1rt1r1ncias F!siCas: 
­Si las propiedades t!sicas,(dtnsidad,v1i,¡ 

cos1dad y t1ns16n superficial),d• la soluci6n a ser anal1zada,y las sé>* 
luciones Standadrd son suficientemente diferentes durante la atomizaci'on 
obviamente los resultados obtenttos ser4n inexactos.­ Con 'sto queda •i 
tablecido que las propiedades físicas de los Stand.arda y las soluciones 
de trabajo,dtben ser similares.­ &n la práctica generalmente se trabaja 
con la misma concentraci6n en ambos. Por ejemplo:con el mayor ndintro ­ 
de atomizadores se comprob& que el u10 de 'cido 0.5N result6 en la lec­ 
tura d• absorc16n aproximadamente 5% m~s bajo que aquellos obtenidos 

­Considerando primero los diferentes tipos de m&• 
teriales,s• desea discutir de un modo m(s general los tipos de interfe­ 
rencias que pueden ocurrir en espectroscop!a de absorci6n at6taica,y,los 
principios dt ma pr1parac16n da .soluciones para aruflisis.­ 

II,­D1scusi6n General: 

­Para el an,lisis dt suelos minerales,~nicament& la ­ 
materia org,nica ha sido descompuesta por calcinac16n a cen1zas,6,por­ 
med1o de ataque con &cido percl6rico,m,todos aplicados a los an,lieis­ 
de silicatos IDEM a la pr1parac16n de muestras feol&gicas.­ 

­La espectroscop!a de absorci'on at6mica fu' aplicada 
primero como una herramienta anal!tica para el anllisis de materia oriá 
nica, (suelos,agricultura),y,ahora es sumamente utilizada en todo 1 mu.n 
do con este prop6sito, El campo del an,lisis de suelos es extenso y a­ 
demás cubre otros más extensos' 1mportantas,­ stas t'cnicas de d1scu­ 
si6n serán consideradas en la preparaci6n de plantas,extractos dt suelos 
y fertilizantes. Desde tl punto dt vista de preparaci~n de muestras ­ 
residuos animales y suelos altos en materia org,nica,(la turba crud.á 
contiene entre 80 y 90% dt materia orglnica),puedan ser considerados c~ 
mo plantas. 
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­Si durante la cristal1zac16n,6,tusi4n 
la cu.al toma l~gar cuando es atomizado en la llama, el 1lem1nt p"" 
de combinarse con otro 16n presente 1n la muestra para formar un eo 
compu1sto,el cucÍl es v.olat111zado a un diferente grado del compu1.1 
to presente en el Standard,4sto provocar'a una interferencia quínQca 
ca.­ En la llama de aire aoetiltno,el molibdeno,las tierras al­ 
calinas cano el. Ba, Sr, Ca y en un menor grado tl M&, se prestan 6. 
provocan este tipo de 1nterferenci~s.­ 

­En m terial•• de agr1culta­ 
ra,los iones interterentes presentes ooml.Ulment1 son1Alwnin10,Sili­ 
catoa,Fosfatos y Sulfatos para los elementos de t1•rras alcalinas­ 
,mientras los cationes tales como 11 Calc10,Bstroncio,Hi1rro y Ma,D 
gan1so,disminuy1n la absorci6n del Mol1bdeno.­ 

­G1n1ralment1,la ma,g 
nitud de t1na interferencia qu!mioa es mayor en llama tr!a,diaminu­ 
ye con la altura de la base de la llama,disminuy1 con la d1luc16n­ 
y depende tambi'n de la fineza del atomizado penetrando en la lla­ 
.ma,y por·,10 tanto sobre la eleccicSn del atom1zador y cafmara pulve­ 
rizadora. En auma,a la clase d• llama y par,~etro de l.lama,este ti 
pode interferencia puede ser evitado pora 
a):La 1liminac16n del i&i interterente por medio q~ico 6 por me/ 
dio de resina de in•ercambio i6nico.­ 
b):La ad1c16n de un 1xc1so del 16n 1nterf1rent1,si 1i bajo resul.t• 
do de sensibilidad es aceptable.­ 
c):La ad1ci8n de nn agent• liberador.­ 
Un agente liberador puede ser: 

u. ­Interter•ncia s Qu{qiicas: 

con ic1do O.lN,no siendo el leido usado el causante de lUla interfe­ 
rencia qu!mica. ­ 

­Esto dificulta generalizar la concentraci~n apro~ 
mada de U.DA sal ,como 'sto d1p1nd1rl del tipo de sa1. G1n1ralm1nte­ 
en a~lisis de suelos,la concentraci6n de la sal superior al. 3$,t~ 
ne poco 1f1cto sobr• la atomizaci6n.­ Las sales de amonio son usa­ 
das a muy altas conc1ntraciones para extractos de su1los,y deben·~ 
tar pr1s1nt1s en las mismas cantidades en los patrones.­ 
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­A continuac16n / 

VI,­Preparac16n dt solucion1s para allíÍlisis: 

­Cuando un elemento es parcial 
mente ionizado en la llama,el grado de ionizaci~n aumenta con­ 
la presencia de otro elemento ionizable,y aqu! la concen;ra // 
ci6n at6mica d• la muestra analizada serl aumentada.­ 

­El efecto es mayor cuando el/ 
elemento 1ntarferant• tiene el potencial de ionizaci~n bajo,y/ 
aumenta como la concentraci6n de1 elemento 1nterferente aum•.n 
ta,hasta que la ionizaci6n de la muestra. es suprinlida complet,¡ 
mente.­ La magnitud de este tipo de interferencia aume.n 
ta con la temperatura d• la llama,con la diluci6n de las solu/ 
ciones y es reducida en una llama rica en combustivla.­ 

­Elamentos tales como rubidio/ 
sod10,potasio,bar10,estronc1o y en menor grado el calcio,son 
ionizados en una llama de aire­acetileno.­ En llama de aire 
propano •s considerable,particularmante para la determinaci6n 
da metales alcalinos,porque la 1onizaci6n es reducida en for/ 
ma considerable.­ 

a):Un elemonto elemento el cu'l es químicamente similar al ei 
lemento qua se ast' determinando y cuando est' presente en// 
grandes cantidadas,pued~ combinarse preferentemente con el/ 
i6n interferente.­ 
b) ;Un icSn, el cuafl es qu!micamente similar a la. especie del ~ 
terferente y provoca una d1sminuci6n que no as aditiva.(ajem¡(t 
plo: en llama de aira­acatileno,la absorci6n del calcio no d¡¡ 
minuye por la presencia da fosfato,si hay sulfato en gran// 
cantidad.­ 
c) :Una mol,cula orglnica tal como el EDTA,8­hydroxyquinolina.­ 

­El mecanismo citado aqu! no es claro. Agentes libeJ3 
dores del tipo da (a) son los m.ís comunmenta usados. Estroncio 
y lantanio sirven como agentes liberadores para la determina/ 
c16n de tierras alcalinas,mientras el aluminio juega el mismo 
rol en la detarminaci'on da Molibdeno.­ 

. V. ­InterferencUs de Ionizaci6n: 

~/ 

DIRECCION PROVINCIAL OE MINERIA 
JUJUY 

3 



¡¡¡ ••• 

Los equipoa "•ico• para espectroscopia de abaoroidn, oonaieten del 
"uaa lúpara de cátodo huoo, m aistema de atomizacicSn, UD qmll&dor, UD monocro­ 
aador 7 un fotodetector".­ h eete eietema • ae eacoge la lúapara de º'todo h•• 
co, porque emite una luz de banda aU111a11ente fina, a la •isaa longitud de onda// 
del metal q\118 eatá siendo analizado.­ 

Bata fuente de radiación, llamada por algunos autores, RA.DIACIOI DI 
FOBDOS, •• abeorbida en la llama del quemador por loa 4toaoa de eate metal. Loe 
4tomos, loa cual•• son excitado• por eata radiaoi6n retornan rápidamente a au // 
•atado original emitiendo radiación fluorescente en toda• direcciones 7 a la lon­ 
Bitud. de onda correapondiente a la fuente (lúpara).­ Ba ••t• caao la abeoroi6n / 
ocurre a la miama longitud de onda que la emisi6n.­ La banda fina donde la abeor­ 
oi6n 7 la em1si6n coinciden•• denomina linea de reaenancia.­ 

ESPiCTROPOTOMETRI.l DE ABSOBCIOI A'l'OllICA 
Principio• Fuedaaentale•a 

Inatrwaentoa l _.todo• 

lterádor 7 buffer de ioniaacicSn ai ha7 1Dterterencia• eapecifioas.­ 
B.­ Cuando no ha7 pr,ctioamente interferencias, uaando el 114todo de ad1oi6a.­ 
P.­ Si la sensibilidad no ea utilizable, el elewento puede eer extraido por .. w 
dio de UD solvente orgúiico. Bata t•cnioa ~bi&n ail"'f'• para eliminar la• eape­ 
ci•• interferentea en la •ue•tra.­ 

auoho• oaaoa el rango puede ser alterado por la eleooi6n de una l!nea mi.a aenai• 

1 

ble de absoroi6a o por rotaci6n del meohero.­ 
c.­ Loa patronea son preparados con la apropiada conoentraci6n 4oida.­ 
D.­ La aoluc16n análisis 7 la patrón tienen incorporados un apropiado aaente 11­ 

B.­ Deap~• decidir cual tipo de llama ea la de apropiada 7 la diaoluoicSn debe 
aer realizada de acuerdo al rango del elemento preaent• a aer determinado. Bn / 

•• reaumen los m•todoe de preparaoi6n de aoluciones para an'liaia.­ 
A.­ La diaoluci6n d• laa aueetraa •• •f•ct'4a de aanera que la e!lioe •• eliaini­ 
nada 1 la concentraci6n final del 'cido ••conocida con auf'iciente exactitud en 
la •matra 7 el atandard.­ 
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-~r~ - füftr ~ - "E~~ 0 
M'-'t.•+<•~f o~+e),~ J... ~H~+tJ.zo El haz lwainoao emiti~ perla laimpara ea parcialmente abaorbido OlUUa- 

do pasa a travf• de la llaaa 7 la abaorbancia o tranamitencia de esta radiac16n / 

cipio del prooe41•1•nto.­ 

iepre•entaci6n ••que­'tioa del pr1noipio del an'li•i• de abeoro16n // 
at6aioa demoatrado por la oomparac16n del eapectro de em1a16n 7 abeoro16n de l21 / 

elemento.­ Fig. l.­ Espectro de Emia16n.­ Figura 2.­ ~•pectro de abaorci6n.­ Jlig. 
).­ B•pectro re•ultante.­ 

La abeorci6n de la fu.nte de radiaci6n e• proporcional a la oanti~d / 
d• 'tomo• p~aentea al estado original, de eat• modo•• CUllple la le7 de BBKB.­ 
La concentraoi6n del metal en la au.atra •• proporoienal a la Abaorci6n A, la// 
cual ea proporoiGMal al logari tao de la recíproca de trana11i tancia !1 

4-logf: )- - log ! 

Pigura 4•­ Representación eaquea4tioa del equipo de abaoroi6n at&aioa 7 el prin­ 

• 

V 

Figura l.­ 

Lo• gralfiooa siguientes mue•tran como trabaja la abaoro16n at6111oa 
11gura• l, 2 7 3·­ 
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.s 'º •s :ao ~s +. ~· ~..,.,~+~t 
CO"l'\C4.....rt-r'6c to!.-, La Abaorción de la soluoi6n standard, de conoentraci6n oonooid.a ea 

dida en la llama 7 representada gr4f1oamente expreaada en P•P••·­ La absorban­/ 
la muestra desconGoida ••proyectada en la our\ta de trabajo 7 la oonoen­/ 
le!d.a en la abaiaa. Un rango 6pt1ao de trabajo en abaoroi6n en la prácti­ 

•• de 20­80 ~ absoro16n. Laa condicioDea analíticas aqu! expueataa aon sola.me ... 
orientaci6n general.­ 

Para oonatruir la curva de trabajo eon neoesarioa de trea a aiea pua 
referencia.- 

---------- 1 0.15 ·o 
f i e.ro 

& 
-JI <t e.es 

• 

. legir4 el ID4a conveniente a las neoeaicladea del laboratorio en particular.­ 
A oontinuaoi6n se muestra uaa curya de trabajo para análiaia de al>­ 

oroicSn at611ioa.­ 

/¡/ ••• 
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e• •dida en a •i•tema de lectura fotodetector. Para Hlecoionar la Jiongi tud de 
onda oorreapondiente al el~mento qu. está aiendo analiaado, ee puede emplear un/ 

.monooroaador o aiaplemente ua filtro. Bate diapoaitivo diaainu,. la oanticlad de/ 
radiación de tondo1de este modo awaenta la proporci6n de lus absorbida. Para d.1.- 

•inuir máa la cuota de luz emitida U la misma regi6n de longitud de onda de la / 
llama, ee tilizan moduladores o ranuras lae cuales están acopladas al fotomulti­ 
plioador 7 pueden ser ajustadas el,otrioamente, haciendo reaponder solamente el/ 

~ loomponente­de luz deseado.­ Se han de•arrollado diferente• di•P••itivo• para dial 
penar la awa•tra en la llaaa.ilgune• de e•tH1le• d• tree•nt•• uaado• •on 11.!, 

•• fluje laaiaar,ooaaua1•1• te'kl 7 q•aa4.•r '\urbulent•·••1•ate•ate,aal1erla 
Mroad-.-qmmaclerea eapaoi&l•• para h.ide ni tr­No­.oeU1•••141aeiia4H per Jliaher 

Soteatiti• Cee 
Loa aparatos d• abaorc16n atómica en el .. roado eoa divel'8o• 7 •• / 

1 
1 
1 

1 
1 



. " PBSPARA.CIOB D& llUES'l'IU.Sa 
La selecoi~n de loa ••todoa de preparaoi6n de muestras depende del••/ 

ANA.LÍSIS GSOQUÍllICl'."l 

K•todoa d• adio16na 
Prooedi11ientoa 

Temar tres allcuotas de la soluoi6n de la muestra, agregar l 7 2 J)•P••• 

l 2 ~ 
Aoi c.i6-n t·r ·""" 

º·" ... g .o:?. 

J o.7t 
..o 
"'t. 

Cuando se trabaja con mezcl~• complejas de oompoaic16n variable, ae u,./ 
tiliza el ••todo de adici6n. Bate ••todo consiste de agragar una cantidad cono­ 
cida del elemento C\1.7& oonoentraoi6n ea buscada en la soluoi6n de la mueatra.­ / 
La repreaentaoi6n g1'fica de la curva de trabajo en el ••todo de adioi&n ea la 
siguiente a 

/// ... 

del elemento analisado para aaestraa 2 7 3 reapeoiivamente 7 diluir al mismo vo­ 
lW.en. Cuando ae mide la absorci6n 7 se representa lt'ticaaente en la forma 1&­/ 
dicada, la extensión de la curva de trabajo. interceptará la abaoisa a una diataa­ 
cia correspondiente a la ooncentraci6n del elemento en la muestra desconocida, •1 

••aplica la aiaaa·eacala. KD este caso a o.8 P•P••• La curva debe aer lineal.­ 
.. Diaoluoi6n de aueatrasa 

:&l cleruro ea el anión preferido porque produce el m!ni•o de interferea­ 
oiaa. Por le tanto, los metalea son. diaueltos en cantidades suficientemente e%&o­ 
tas de CLB o so3 en el caso de Cu, Pb 7 Zn. :&l peso de la muestra generalmente·/ 
debe ser de 100­500 •g• 

foa silicatos ae oolooan en crisol de platino con uaaa gotas, agregar/ 
3-5 ml de BCLO 4 72'/> 7 10 al. de BF • .&vaporar a estado sirupoao. Ba casó de ser 
necesario repetir la operaci6n. ~gregar 5111 HCL 7 evaporar, repetir el tratamiea­ 
to. Disolver ea 5 ml. de HCl lal llevar a volumen con agua destilada.­ 

Ju Ju y 
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iocaa 7 minerales de oarbonato son generalmente disueltos uaando // 

• ••todo se describe lláa adelante;­ 

Diversas t•anicas le fuai6n para •ilioatos han aide de•arrolladaa.­ 
La lláa r.oient• 7 probableaente má• uaada es la del •taborato d• litio.­ ••t• 

!4an1ca de fua16n1 

o) La c•ntaainaoi6n de plo•• por el PB.­ 
Un ••todo del PB de corto tiempo de ataque ha aido deearrollad• per 

iangland 7 Billiags. Esta m4todo ••da a conocer má• adelante.­ 

11 4oid• tlueraldrioo •• co•b1aaoi6n con otree 'cid•••• utilisado ¡- 
•i••pre para llevar a eoluo1'­t la aueatra. Bl uao de WI tiene algun.aa deaveatajaa 
d•• 
a) Permao16n de· luer'\lrc. 4• o&loio ineo)uble en aa­terial•• oonteniendo ma7or can- 
tidad•• de oalcie.­ 
b) 11 defecto de diaolver f'cilmente o.t•rtoe ain•ral•• retractarioa tal•• como el 
a1rc6n.­ 

La• auatraa de •ilioato •• llevaa a aoluoi6n por medio del ataqua 
'oido o por algunos de loa a4todoa de fuei6n.­ 
Atagm Aoiya 

•igui.ente• faotoreea 
a) 11 grado d• dilución ad.mieibl••­ 
b) Material de la muestra.­ 
o) Interferencia• pot4aciales.­ 
d) Blementos a determinar.­ 
•) Con'taminaci6n potanoial.­ 
f) Comodidad relativa.­ 

La iaayorla de loe m•todos utilizados son máa eficientes con pulTeriaado fino 
17 perfectamente homogeneizado. El material molido usado, siempre contamina la/ 
aueatra en alg&i grado. Se utili1UU1 morteros de lgata porque las pequeRae ooata­ 
ainacienea de sllice 7 al'1mina no eon impertant••·­ 
PBEPARA.CIOI Y METODOS ABALITICOSa 

4.- SILICATOS• 

/// ... 
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. ergáaioa en ••diaent • 7. cpno•1111anteaente extraS• loa meta~•• aaociadoa. Eaw / 
••tedo tiene Ull errer potencial d• contam1naci6n y p .. 4• resultar bajo•• aeta­/ 
lea dependiendo de loa producto• de solubilidad del oloru.r••­ 

Ioaetroa utilizamos en4:ueatr•• laboraterioa el aiguiente •'todo &Dali­/ 
tioe para •uel•• 7 para cenisa•/plantaaa 
••• 1 ... 

Paaaaos al auele aeoe aiH per aalla 100 (previ• pulverizad•), 7 a.leoa­ 
do en sobre para au.atra•• Se peaaren 500 ag­1.000 ag. de aaterial ea tubos de ea­ 
l•a7oa de 25 al de capacidad 7 •• agHgaron 5 al de uaa eoluc16n de 'ºido n!trio• / 
lal.­ Se col•oaron loa tubos en baño María durante 30 ainutoe 7 lu.ge ••dejaron 
••triar. Se llev6 a volumen de 20 ml con agua bidestilada (exenta de aetalee peaa­ 
d~e) 7 •• atomiz• en el Bepectrofot'8Mltro d• Abeorci6n ~t4m1ca (VARIAllf 'li:CB'l'ROB / 

llODEL 1000), determinúdose en el •iemo medio plemo 7 cobre. Loa reaul tadoe e'b-/ · 

tenidos fueron 6ptimoa 7 el ..&todo result6 con una sensibilidad d• 0,4 P•P•••­ 
:ia el caao de las ceniza.a de plantas, ee siguieron los miemos procedimi• .. 

toe con lea miamos resultados.­ Dada la operabilidad del aparato 7 las gamas aa-/ 
plias de leagi tud de ondas d• trabajo para cada elemento. Bn particular H pule / 
trabajar en condioienea excelentee. Para el cae• de las aueetraa s­ol•gicae (•1- 
nerales 1 concentrades). Se encu.ntran tedav!a en viae de experiaientaoi6n 1 ••t.­ 
die, presentándoa• haata •1 a .. ento •1 problema en la deteminaci6n del 1•n eata­ 
ño •• aineral•a complejos, como el de lliaa Pirquitaa.­ iatoa infol'Sll9s aer4n agre­ 
gadpa al actual, a p•ateriori 1 cuando finalicen loa estudio• mencionado••­ 

¡¡¡ ••• 
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