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| INTRODUCCION

Siendo la mineria un sector particularmente dinamico capaz de atraer fuertes
inversiones y movilizar recursos de otras actividades nacionales y extranjeras,
constituye un medio importante para el desarrollo econdémico del pais. Es
indispensable para este fin proporcionar al inversionista privado informacion
geolégica basica y de recursos minerales para facilitar sus actividades 'de
exploracion minera.

El andlisis quimico tiene importancia fundamental en la prospeccion vy
exploracion geoquimica, porque brinda al gedlogo informacion de la abundancia,
distribucién, migracién y leyes que rigen la movilidad de los elementos. Es decir, el
gedlogo en una exploracion de minerales con los resultados analiticos puede
efectuar la medicion sistematica de las propiedades quimicas que sucedieron en
forma natural en un material para el conocimiento en profundidad del territorio
nacional.

Las concentraciones de los elementos traza en rocas, suelos y sedimentos,
pueden ir desde valores tipicos en la corteza terrestre hasta niveles de explotacion,
razon por la cual hay una considerable variacion en las caracteristicas quimicas y
fisicas de las muestras, por ello la variacion de métodos de analisis que deben ser
utilizados, desde instrumentales en ppb, hasta métodos clasicos en porcentajes,
requieren de una seleccion adecuada de sensibilidad con la ausencia de
interferencias en los diferentes tipos de materiales.

Por estos motivos, la importancia de este trabajo es, el de dar a conocer los
andlisis geoquimicos que se realiza en el INGEMMET, desde su tratamiento de
muestras (rocas, suelos y sedimentos, agua, etc.), disgregacion y sus

determinaciones analiticas.




Il RESENA DE LA INSTITUCION

En 1852 se creo “La Junta Central de Ingenieros Civiles” y fué reglamentada
el 3 de marzo de 1860 como “ Cuerpo de Ingenieros Civiles del Estado®. El cuerpo
fué vuelto a reglamentar en 1872 como “Cuerpo de Ingenieros Civiles y Arquitectos
del Estado”, dividiéndose en varias secciones, entre ellas la de Minas y
Manufacturas, con la finalidad de formar el mapa geolégico e inventariar los recursos
minerales, posteriormente Minas y Manufacturas se desprende del antiguo cuerpo
para formar en 1902 el “Cuerpo de Ingenieros de Minas”.

En 1940 se creo el “Instituto Geoldgico del Perd” y se fusiond con el Cuerpo
de Ingenieros de Minas en 1950 para formar el “ Instituto Nacional de Investigacion y
Fomento Minero” (INIFM) y en 1960 se cred la “Comision de la Carta Geolégica
Nacional”, donde se realiza el mapeo geoldgico sistematico del Peru a la escala
standard de 1 en 100 mil y en 1966. La Comision fué fusionada con el INIFM para
formar el Servicio de Geologia y Mineria, que a su vez pasa a llamarse “Instituto de
Geologia y Mineria” (INGEOMIN), en 1977.

En 1973 se cred el “Instituto Cientifico y Tecnoldgico Minero* (INCITEMI), y
en 1979 se fusiona INGEOMIN con INCITEMI para formar el “Instituto Geologico
Minero y Metalurgico“ (INGEMMET).

En 1993 el INGEMMET fué reorganizado para dedicarse exclusivamente a la
Funcién Geoldgica.

La Carta Geologica Nacional viene ejecutdndose desde 1960 a escala
1:100,000. Entre las tareas encomendadas al INGEMMET se ha considerado la
ejecucion del referido documento basico, para ser culminado en el afio 2000. La
meta es el levantamiento de 501 cuadrangulos que comprende 1285215 Km®. Se
tienen publicados al 30 Diciembre de 1997; 283 cuadrangulos, que abarca un area
de accion de 735.324 Km?. Estan programados para 1998, realizar el estudio de 98
cuadrangulos, en 247.199 Km?, quedando para el periodo 1999 - 2000, 120
cuadrangulos con un area de 302.692 Km*.

Durante el periodo 1960 a 1991 se habian estudiado y publicado
aproximadamente 75 hojas de la Carta Geoloégica, lo que representa un promedio de

2.5 cuadrangulos estudiados por afio, utilizando procedimientos clasicos de ploteo
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visual y técnicas fotomecanica para la impresién de mapas. A partir de 1993,
dejando de lado actividades en metalirgia y mineria, el Instituto se dedicéo
exclusivamente a la realizacion de los estudios de la Carta Geoldgica, investigando
métodos que permitieran acelerar los procedimientos de cartografiado y publicacion
para avanzar mas rapidamente. Asi, en 1993, se llegaron a publicar 19
cuadrangulos; 16 cuadrangulos en 1994; 46 cuadrangulos en 1995; 50 cuadrangulos
en 1996 y 55 cuadrangulos en el afio 1997.

Geotécnia y Servicios Técnicos; Se encarga de realizar estudios geotécnicos,
geodinamicos y de riesgos geoldgicos naturales en el territorio nacional.

La Direccion de Laboratorios, que tiene como fin, el de colaborar con el
Levantamiento Geologico de todo el territorio Nacional, realizando el estudio y
analisis de las muestras de prospeccion, tiene a su cargo los laboratorios de:
Petrotomia, Petromineralogia, Quimica Analitica, Difraccion de Rayos-X y
Preparacion Mecanica de Muestras.

Petrotomia; se encarga de los cortes, desbaste y pulido de rocas y a lavez se
encarga de preparar las secciones delgadas y pulidas de materiales geoldgicos
diversos como: rocas, arenas, concentrados, relaves, escorias, etc.

Petromineralogia; se encarga de hacer los estudios petrograficos,
mineragraficos, analisis mineraldgico, morfométrico, tinciones y el fotografiado de las
muestras.

Estudios Petrograficos; Clasificacion de Rocas (mineralogia, porcentaje,
tamaro de granos, asociaciones mineraldgicas, alteraciones hidrotermales, texturas,
fracturamiento, etc.).

Estudios Mineragréficos; realiza la determinacion de la mineralogia,
porcentaje, ensambles mineraldgicos, texturas, secuencia de formacion.

Analisis Mineralégico; determina los minerales libres, porcentajes de cada
uno, grado de liberacion, grado de molienda, intercrecimiento, etc.

Analisis Morfométricos; determina el tamafio, forma y porcentaje de los
minerales; identificacion macroscoépica de minerales.

Tinciones; para reconocimiento de feldespatos potasicos o plagioclasas.

Fotomicrografia, representativo de las muestras.
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Difraccion de Rayos-X; determina las especies mineralégicas existentes en
muestras de rocas y alteraciones, principalmente en arcillas, minerales no metalicos
y productos metalurgicos, a la vez se encarga de realizar al analisis multielemental
por Espectrografia de Emisién y por Fluorescencia de Rayos-X.

Preparacion Mecanica de Muestras; se encarga del tratamiento que reciben
las muestras para su respectivo andlisis quimico.

Quimica Analitica; se encarga de realizar el andlisis geoquimico de muestras
de prospeccion de los cuadrangulos, para apoyar en la elaboracion de los mapas
geoquimicos.

Ademas, el INGEMMET ofrece a la empresa privada los servicios de sus
laboratorios de Petrotomia, Petromineralogia, Quimica Analitica, Difraccion de
Rayos-X, Preparacion Mecanica de Muestras, asi como también el cartografiado
geoldégico territorial, inventario de recursos minerales, el estudio de riesgos
geoldgicos, el cartografiado geoldgico digital e imagenes de satélite.

Durante el ejercicio de su funcion, INGEMMET contd con la participacion de
tres Universidades: Universidad Nacional Mayor de San Marcos, Universidad
Nacional San Agustin (Arequipa) y la Universidad San Antonio Abad (Cuzco); para el
cartografiado geolégico e inventario de recursos minerales, correspondientes a los
cuadrangulos de Singa, Santiago de Chonta, La Rinconada, Putina, Calca y
Urubamba, contribuyendo al conocimiento geolégico de 18,000 Km? de territorio
nacional, también conté con la Cooperacidn Técnica Internacional como: la
Cooperacion Técnica Internacional de Alemania: con la participacion de consultores
externos (gedlogos seniors) de la OIM (Organizacidon Internacional para las
Migraciones del gobierno de Alemania), Japdén: con expertos de la Organizacion
Minera Metalica del Japon (MMAJ), mediante el JICA (Agencia de Cooperacion
Internacional del Japén), Canada: con la Agencia de Cooperacion Internacional del
CANADA-CIDA, cuyo estudio forma parte del Proyecto Multinacional Andino en el
que participan Chile, Argentina, Bolivia y Peru, Francia: con representantes del
BRGM y el ORSTOM, Corea del Sur: con el Instituto Coreano de Geologia, Mineria

y Materiales KIGAM y la Agencia de Cooperacion Internacional de Korea - KOICA.




2.1. Politica Institucional

Los lineamientos presentan el ambito en el que se debe enmarcar el

desarrollo del plan:
2.1.1. Entorno

Coordinar a nivel de ancha base con todas las Instituciones
relacionada al quehacer Institucional: Ministerio de Energia y Minas,
Direccion General de Mineria, Registro Publico de Mineria, Instituto
Geografico Nacional, SAN, INRENA, Defensa Civil y otras. Reactivar la
captacion de fuentes de Cooperacién Técnica Internacional y Nacional.

Coordinar al mas alto nivel el apoyo politico que requiere el
INGEMMET para el logro de sus resultados.

Difundir resultados a nivel nacional e internacional para lograr la

confianza y el apoyo que la Institucion necesita.
2.1.2. Administracion

Gestién por resultado.
Mantener infraestructura y equipamiento en ¢ptimas condiciones.

Administrar los recursos materiales y financieros en forma

eficiente.
2.1.3. Personal

Motivar al personal.

Asignacion de cargos acorde a su profesion y experiencia.
Estimular al profesional eficiente.

Cobertura de puestos en base a méritos y aptitudes.

Evaluacion post a toda capacitacion.




Establecer un adecuado nivel de comunicaciones.

2.1.4. Aspectos Técnicos

No competencia con los servicios de la actividad privada.

La informacion geoldgica basica estara a disposicion de todo
publico o empresa sin restriccion alguna, salvo la informacion
confidencial.

Cobrar por todo servicio o producto.

Mantener actualizada la informacion.

Impulsar la Promocién y Venta de Servicios.
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i OBJETIVOS

3.1.

3.2,

10

Objetivos Generales

Dar a conocer como se realizan los andlisis geoquimicos en el

INGEMMET, a partir del desarrollo de un analisis del mercurio

Objetivos Especificos

1.

Dar a conocer el tratamiento que reciben las muestras (agua,
suelo, sedimento y rocas) llegadas del campo de una

exploracién geoquimica.

Dar a conocer como se realiza la descomposicion de muestras
geolégicas usando reactivos quimicos especificos para cada

caso.

Desarrollar experimentalmente la determinacion analitica del
mercurio, mediante la técnica de generacion de Vapor Frio,

utilizando el sistema de analisis por Inyeccion de Flujo (FIAS).
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IV  RESUMEN

De la muestra traida del terreno de una exploracion geoquimica o de
prospeccion, solamente una fraccién de ésta es utilizada y es la que sufre todo el
proceso de tratamiento, por lo que hay que tener en cuenta las posibles
contaminaciones que podrian producirse durante la manipulacién y almacenamiento
de la misma.

La preparacion de sedimentos y suelos para andlisis considera secado y
tamizaje; y para rocas reduccion de tamario por chancado y molienda. Las muestras
de aguas presentan problemas especiales de contaminacion.

A la muestra soélida, perfectamente seca y tamizada, a una granulometria
determinada, si ello fuera necesario, se pesa una cantidad minima que sea
representativa, la cual es sometida a un proceso quimico, disgregando la muestra y
llevando a un volumen determinado, lista para su determinacion analitica.

Como es conocido, para obtener atomos al estado fundamental es preciso
que las muestras se encuentren en disolucién, por ello el primer paso a realizar sera
ponerla en disolucion usando el disolvente adecuado. Para la descomposicidon de
muestras geoquimicas de prospeccion se utilizan acidos fuertes que generen una
digestion muy enérgica con el fin de descomponer la mayoria de los minerales
silicatados.

Para la eleccion del método analitico para muestras de exploracion
geoquimicas o muestras de prospeccion, los factores analiticos a ser considerados
son su sensibilidad, ausencia de interferencias, precision y reproducibilidad, esto se
consigue usando muestras certificadas. Segun sean los rangos analiticos se
emplean diversas técnicas de analisis quimico como Via Cléasica, Espectrofotometria
UVNIS y Absorcién Atémica, utilizando técnicas analiticas por Flama, Horno de
Grafito con muestreador automético para determinar elementos trazas y Sistema de
Vapor Frio para determinar Mercurio, mediante la técnica por Inyeccién de Flujo
(FIAS).

Los andlisis geoquimicos mas frecuentes que se realizan en el Laboratorio de

Quimica Analitica son :
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Polimetalicos: Au, Ag, Pb, Cu, Zn, Sb, Mo, Ba, Co, Ni, Cr, As, V, W, Sn, Hg, etc.
Elementos Mayores(roca total): Si, Al, Ti, Fe, Mn, Ca, Mg, Na, K, PxC vy

Humedad
- Elementos Menores : Sr, Rb, Ba.

Carbones: Cenizas, materia volatil, carbon fijo, humedad, azufre y poder

calorifico.
- Aguas: Cationes, elementos pesados, Aniones y parametros fisicoquimicos.

En este informe se abarcara el desarrollo de metodologias de analisis
geoquimicos y en la parte experimental se determinara la presencia de mercurio en
muestras de prospeccion del proyecto : “Inventario y Estudio del Hidrotermalismo en
el Sur Oriente del Perd”, por la técnica de Generacion de Vapor Frio de Mercurio,

mediante el Sistema de Analisis por Inyeccion de Flujo.
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FUNDAMENTOS TEORICOS

5.1. La Carta Geolégica Nacional

son mapas geoldgicos, donde se representan rocas, suelos, su
distribucion espacial, naturaleza, estructura geoldgicas, fallas, plegamientos,
edad, asi como los recursos minerales metélicos y no metalicos, recursos
hidricos y otros. Estos documentos son de valiosa utilidad para la ubicacion
de nuevas areas de interés minero, siendo en consecuencia muy valiosa para
la promociéon de nuevas inversiones mineras en el pais;, que permite al

usuario orientar su estrategia de exploracién e investigacion.

5.2. Prospeccion Minera

Encargada de planear y ejecutar los trabajos de geoquimica regional y
local, con muestreos de rocas, suelos, sedimentos, materia organica, aguas,
etc., con la finalidad de detectar las concentraciones de elementos metalicos
que indiquen la existencias de areas de interés; ésta informacion es
interpretada en el cartografiado geoldgico y terminan con la generacion de

mapas geoquimicos y de orientacién minera.

5.3. Geoquimica

La geoquimica es la ciencia que estudia los caracteres y el
comportamiento en la corteza terrestre de los diferentes elementos quimicos,
su distribucidn cuantitativa, sus combinaciones asi como sus migraciones
(dispersiones y concentraciones); intenta explicar estos procesos y trata de

hacerlos utilizables.
Cuando un elemento quimico es liberado de las rocas mediante la

meteorizacion, su migracion supergénica, es decir su movilidad y dispersion,
depende en gran parte de los factores tales como la solubilidad, el pH y el Eh

de un ambiente, la adsorcion y reacciones competidoras.
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ROCA MADRE Y SUS MINERALES

Las muestras que se usan con mas frecuencia en geoquimica aplicada
provienen de rocas, suelos y sedimentos fluviales. Las muestras que
proporcionan los mejores datos para localizar un yacimiento, evaluar su ley,
estimar su volumen e interpretar su génesis es la roca madre.

La roca madre provee datos geoquimicos representativos del lugar de
muestreo. La concentracion en una mena de uno o varios elementos
indicadores suele aumentar en la roca madre fresca ( y en sus minerales) con
la cercania a la zona mineralizada. Ademas con la cantidad del elemento
buscado o de elemento traza en las rocas encajantes pueden indicar cuales
podrian contener yacimientos de mena y cuales de los elementos de la mena

seran dominantes en tales yacimientos.
SEDIMENTO FLUVIAL

Suele ocurrir muy a menudo, que la roca madre no aflore extensamente
para permitir un muestreo sistematico y esté cubierta y oculta un suelo de
espesor variable que se desarrollé de la roca misma y de la vegetaciéon. En
este caso, el sedimento fluvial ( o de aluvidn) se presta como una muestra de
reconocimiento representativa de los productos de meteorizacién de rocas en

el area de rio arriba.
SEDIMENTO DE LAGO

Puesto que los lagos son cuencas de sedimentacion de material
detritico y de metales en solucién, la concentracién elevada de metales en los
sedimentos de lagos puede reflejar la descarga en un lago de sedimento o de
agua fluvial, o de ambos, enriquecidos con metales, asi como también los

metales en solucion en el agua subterranea.
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SUELO Y SUS COMPONENTES

El suelo residual constituye la muestra mas importante para ubicar
mineralizacién potencial dabajo de la superficie terrestre. El suelo representa
el area inmediata de su recoleccidén y su contenido de metales puede dar una

indicacion de la concentracion de estos mismos metales en la roca de donde

se desarrollo el suelo.

AGUAS

En los procesos geoldgicos-geoquimicos activos el agua tiene una
papel muy importante: en la preparacién de muestras geoquimicas ( por la
meteorizacién ) y en su transporte a los sitios de muestreo. El agua misma
también constituye una muestra que proporciona datos geoquimicos basicos e
importantes para la investigacion aplicada.

El concepto en que se basa el uso del agua en la geoquimica aplicada
consiste en que cuando las aguas subterraneas o fluviales se ponen en
contacto con mineralizacion de sulfuros, ellas pueden oxidar los sulfuros con
la consiguiente formaciéon de aguas &cidas cargadas con varios metales y
anion de sulfato. Estas aguas contindan su flujo direccional como parte del
sistema hidroldgico subterrdneo hasta que se descargan en los sistemas
fluviales.

Las consideraciones geoquimicas surgen de la conducta de los
elementos traza durante su dispersion y la formacidén de anomalias
geoquimicas. Las anomalias geoquimicas en suelos o sedimentos pueden
resultar ya sea del transporte mecanico de particulas ricas en metales o por

hidromorfismo, es decir, dispersion de iones disueltos.




B ol

16

5.4. Principios Basicos de Espectroscopia

Si suministramos una determinada cantidad de energia a un atomo
cualquiera, que se encuentre en su estado fundamental en un estado
energético, que llamaremos E,, esta energia es absorbida por el atomo, de tal
forma que se incrementara el radio de giro de sus electrones de la capa
externa llevando al atomo a un nuevo estado energético E4 al que llamamos
estado excitado.

La cantidad de energia necesaria para llevar un atomo de su estado

fundamental al excitado la llamamos energia de exitacién E, que sera :
E = E1 - Eo

Esta energia de excitacion podemos suministrarsela al atomo en estado
fundamental de muy diferentes maneras, como por ejemplo:

Térmicamente, eléctricamente, mediante un rayo Laser, por induccién
electromagnética, con radiaciones de diversa naturaleza, etc.

Cuando un atomo en estado excitado vuelve nuevamente a su estado
fundamental, éste cede una determinada cantidad de energia
cuantitativamente idéntica a su energia de excitacion, pero siempre de una

misma forma, emitiendo radiaciones a longitudes de onda determinadas.
E=Ei—-Eo=hv

Todo este fenémeno lo representd Planck en una ecuacién que dice:

“Un atomo en estado excitado se encuentra en equilibrio con atomos en
estado fundamental emitiendo una serie de radiaciones, a diferentes
longitudes de onda, caracteristicas para cada uno de los diferentes

elementos.

Mef = Me+ hvy; + hv, + hvs + ...

Ecuacion de Planck
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La representacion grafica de la intensidad de emisién de estas
radiaciones, en funcién de la longitud de onda, se llama espectro de emision.

Si estudiamos los espectros de emision de los elementos del sistema
periodico, observaremos facilmente que todos ellos presentan unos maximos

de energia, pero siempre a diferentes longitudes de onda y con distinta

intensidad.

5.4.1. Espectroscopia de Emisiéon y de Absorcion

La ecuacion de Planck es un equilibrio reversible, que podemos
desplazar en un sentido o en otro, fundamentalmente en funcién de la
temperatura o de la cantidad y forma de energia que suministramos a
los atomos. '

Si el aporte de energia es-grande, la mayoria de los atomos se
encontraran en estado excitado, lo cual nos permitira, con la
instrumentaciéon adecuada, medir la energia emitida, precisamente por
los atomos excitados, a sus longitudes de onda caracteristicas vy,
consecuentemente, poder realizar el analisis cuantitativo por
espectroscopia de emision.

Si, por el contrario, la energia que suministramos a los atomos
es inferior al caso anterior, un considerable nimero de ellos se
quedaran en el estado fundamental.

Una vez mas, segln la ecuacion de Planck, si los atomos en
estado fundamental se encuentran con radiaciones, precisamente de
su misma naturaleza, la citada ecuaciéon se desplazara de derecha a
izquierda, produciéndose una absorcién de esas radiaciones por los
atomos en estado fundamental.

Cuando los atomos en estado fundamental se encuentran con
las mismas radiaciones que ellos mismos son capaces de emitir, se

producira una absorcion de las radiaciones por los atomos en estado
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fundamental, desplazandose el equilibrio hacia la izquierda y pasando
los atomos del estado fundamental al excitado.

El fendmeno anteriormente indicado, consistente en la absorcion
de radiaciones a determinadas longitudes de onda por cualquier medio
absorbente, se llama Espectroscopia de Absorcion. En el caso
particular en que el medio absorbente, son atomos en estado
fundamental, se llama Absorcion Atémica.

La fuente de radiaciones caracteristicas del elemento que
deseamos analizar, se obtiene .para cada elemento mediante una
lampara que contiene catodo exactamente de la misma naturaleza que
el elemento que queremos analizar. Por ejemplo, si queremos fabricar
una lampara de cobre, su catodo sera de cobre.

A la lampara anteriormente indicada se le suministra una fuerte
cantidad de energia, mediante una corriente eléctrica, a una diferencia
de potencial e intensidad determinadas. La fuerte cantidad de energia
de esta forma suministrada es capaz de excitar al catodo en este
ejemplo de cobre, para llevar sus atomos al estado excitado, emitiendo
las radiaciones tipicas del cobre o del elemento del cual se encuentre
fabricado el catodo.

El sistema de obtencion de atomos en estado fundamental
consiste basicamente en un nebulizador capaz de aportar la muestra a
un sistema energético, donde se suministra a las moléculas las dosis
de energia rigurosamente necesaria para romper los enlaces
moleculares y llevar los atomos al estado fundamental. El sistema
energético al que nos referimos suele ser generalmente una llama
obtenida por la combustion del acetileno y el aire. Para aquellos
elementos refractarios que requieren un mayor aporte energético tales
como aluminio, silicio, titanio, vanadio, etc., se suele utilizar la llama
originada por el 6xido nitroso y el acetileno.

Cuando se focalizan las radiaciones caracteristicas emitidas por
la lampara, de un elemento cualquiera, sobre atomos en estado

fundamental de la misma naturaleza del catodo de que esta construida
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la lampara, segun la ecuacion de Planck, se producira una absorciéon
exactamente a las longitudes de onda emitidas por la ldmpara y no a
otras.

Por construccion la lampara emite a muchas longitudes de onda,
y soOlo una nos interesa generalmente, es preciso conducir las
radiaciones que han traspasado la llama, hasta un monocromador con
el poder de resolucidbn suficiente como para poder aislar
completamente la longitud de onda de interés. Al conjunto formado por
monocromador, lentes, espejos y el detector, se llama sistema 6ptico.

Las sefiales a la salida del detector son procesadas por un
complejo sistema electronico capaz de medir cuantitativamente este

fenédmeno de absorcién y permitir realizar el analisis.

5.4.2. Absorcion Atomica: Sensibilidad y Limites de Deteccién.

La bibliografia utiliza dos conceptos diferentes para cuantificar
hasta que niveles de concentracion pueden analizarse cada uno de los
diferentes elementos. Estos conceptos son sensibilidad y limite de
deteccion.

La sensibilidad es la concentracién que hay que introducir en un
aparato de Absorcién Atdmica para que este produzca una sefal con
una intensidad del 1% de absorcidn; en otras palabras, en una escala
de absorcién comprendida entre cero y 100%, la sensibilidad sera
aquella concentracion capaz de producir una amplitud del 1%
correspondiente al valor mas pequefio que podremos medir con
exactitud. Si la concentracion de la muestra del elemento que
necesitamos determinar sospechamos pueda ser superior a su
sensibilidad, lo mas probable sera que podamos analizarla sin

dificultad.
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El limite de deteccion se define como la concentracion que hay
que introducir e un aparato de absorcion atémica para que éste
produzca una sefal con una intensidad doble que el ruido de fondo,
entendiéndose por ruidos de fondo las posibles fluctuaciones en las
lecturas que pueda tener el aparato por si mismo, generalmente
debidas a la ldampara electronica y sobre todo al sistema de obtencién

de atomos al estado fundamental.

Factores instrumentales que influyen en la sensibilidad de un

equipo de absorcién atémica.

-Longitud del mechero.

-Anchura del haz de llama.
-Temperatura de la llama.

-Relacién oxidante - combustible.
-Caudal de aspiracién del nebulizador.
-Naturaleza de la llama.

-Resolucion del monocromador.

Intensidad de corriente de lampara.

5.4.3. Interferencias

Se llaman interferencias la influencia que ejerce uno o mas
elementos presentes en la muestra sobre el elemento que se pretende
analizar, los cuales originan errores sistematicos en las
determinaciones analiticas., estas son :

Interferencias fisicas

interferencias espectrales

Interferencias quimicas

Interferencias por efecto de matriz




21

Interferencias fisicas

Se llaman interferencias fisicas a los efectos causados por las
propiedades fisicas de la muestra en disolucion, los cuales pueden
alterar alguno de los procesos tipicos ocasionados en la llama.
Entre los factores que ocasionan interferencias fisicas podriamos citar:
-Aspiraciéon de la muestra.
-Nebulizacion.
-Transporte de la solucion a la llama.
-Evaporacion del disolvente.

-Temperatura de la solucion.
Interferencia espectral

Definimos la interferencia espectral a la producida por radiaciones que
alcanzan al detector a la misma o muy préoxima longitud de onda del
elemento que se estd investigando. Estas radiaciones pueden provenir
de la muestra o de la lampara.
Puede encontrarse este tipo de interferencias por las siguientes
causas:

-Superposicién de lineas de emision.

-Superposicién de lineas de Absorcion procedentes de los

diferentes elementos contenidos en la llama.

-Superposicion de lineas de emision y absorcion.
Interferencia por efecto de matriz
Se llama efecto de matriz la influencia que tiene el entorno que rodea a

los atomos en estado fundamental que se pretenden analizar. Cuando

las disoluciones son muy diluidas se puede decir que el efecto matriz
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es muy pequefo, puesto que los atomos en estado fundamental,
diferentes al elemento que se pretende a analizar, se encuentran, por
decirlo de esta manera, muy alejados del elemento de interés, gracias a
lo cual la influencia del entorno sobre el citado elemento no es
considerable.

Por el contrario, en muestras muy complejas, en la cual el
elemento a analizar generalmente se encuentra en una gran “minoria”,
la influencia que tiene todo el entorno sobre el citado elemento puede

interferir gravemente.

5.5. Técnicas Analiticas de Absorcion Atdmica

La espectroscopia de absorcidn atomica es una técnica que
generalmente solo precisa poner la muestra en disolucidn y realizar las
medidas en las condiciones normales de trabajo. Sin embargo, se pueden
presentar dos casos: una concentracion muy alta o muy diluida que requieran
una disminucién o un incremento de la sensibilidad, en el primero de los
casos el problema se resuelve por dilucion; en el segundo caso se requieren
técnicas de trabajo especiales reemplazando las partes de absorcion a la

flama por otras que se discutiran a continuacion.

5.5.1. Técnica Analitica de Absorcién Atémica por Flama

La instrumentacién, para un equipo de absorcion atémica, consta

de los siguientes sistemas:
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Sistema de obtencion de radiaciones caracteristicas.
Es uno de los componentes principales. Tres propiedades

fundamentales debe tener cualquier fuente de radiaciones:

Monocromicidad:

la linea de resonancia se deberd seleccionar con toda precision
exactamente a la longitud de onda del elemento a determinar, sin que
se presenten lineas préximas.

Intensidad:

debera ser lo suficientemente intensa a la longitud de onda de interés
que pueda ser detectada con una buena relacién sefal/ruido.
Estabilidad:

suficiente como para poder realizar las medidas sin fluctuaciones
considerables.

Las fuentes de radiacion son de dos clases:

-De emisién continua: Deuterio, hidrogeno, xenén, tungsteno.

-De emision discontinua: Lamparas de catodo hueco y de descarga sin

electrodos (EDL).
Sistema de obtencion de atomos al estado fundamental.

Para obtener atomos al estado fundamental, es necesario suministrar a
las muestras unas dosis de energia de una forma répida y repetitiva, en
cantidad suficiente como para disociar las moléculas, romper sus
enlaces y llevar a los atomos al estado fundamental, procurando no
rebasar este estado energético.

Cualquier disolucién puede ser convertida con relativa facilidad
en una dispersidon muy fina de gotas de pequefio tamafo, que podran
mezclarse con un oxidante y un combustible, que al quemarse
originaran una llama capaz de suministrar la energia necesaria para

conseguir una considerable poblacibn de atomos al estado
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fundamental. Para que los elementos de una muestra cualquiera
lleguen a su estado fundamental sera preciso pasar por una serie de

etapas.

Dispositivos para obtener atomos al estado fundamental por

absorcién atémica a la flama.

Los diferentes dispositivos para obtener atomos al estado fundamental

son: el nebulizador, la camara de mezcla, mecheros y llama.

Nebulizador.- Dispositivo necesario para convertir una disolucion en
un vapor con un tamano de gota muy pequefio, para que pueda
mezclarse perfectamente con un oxidante y combustible y que al
alcanzar esta mezcla la llama, el suministro de energia sea lo mas
completo posible, puesto que los liquidos son malos conductores del

calor.

Camara de premezcla.- Se encuentra inmediatamente después del
nebulizador, es el lugar donde se separan la fase al estado vapor de la
fase liquido, mezclandose la primera con el oxidante y el combustible
de forma que al alcanzar el mechero la llama suministrara la energia
necesaria para romper las moléculas en sus atomos y llevarla al estado
fundamental. Consiste, generalmente, en un cilindro hueco fabricado
de un material inerte ( polipropileno, que ademas no contamina y
resiste los disolventes organicos) y dispositivos para evitar el retroceso

de la llama y de drenaje de la fase liquida.

Mechero.- Dispositivo colocado sobre la camara de premezcla y por
donde sale la llama con la temperatura suficiente para poder comunicar

a las muestras la energia suficiente como para llevar los atomos al
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estado fundamental. Generalmente construidos de titanio, por ser
bastante refractario y su coeficiente de dilatacion lineal a altas
temperaturas. El mechero usado para llamas aire/acetileno tiene una

longitud de 10 cm. y el de llamas para dxido nitroso acetileno 5 cm.

Flama o llama.- Se produce en el mechero. Es el medio de aporte de
energia a la muestra, que debera efectuar una serie de etapas para
obtener atomos al estado fundamental. Se dispone de los siguientes
tipos de flama: aire/gas de ciudad, aire/butano, aire/propano,
aire/acetileno, airefhidrégeno, oxigeno/hidrégeno, oxigeno/acetileno,

oxido nitroso/acetileno, dxido nitroso/hidrégeno, argdn/hidrégeno.

Sistema Optico.- Es el conjunto de componentes necesarios para
conducir las radiaciones emitidas por las lamparas a través del sistema
de obtencion de atomos en estado fundamental y el monocromador
hasta llegar al detector. El Sistema optico esta formado por los
siguientes componentes:

-Espejos

-Lentes

-Redes de difracciéon

-Laminas plano paralelas

-Obturador.

Sistema electrénico.- Una vez producida la absorcion, las radiaciones
son conducidas a través de todo el sistema 6ptico hasta el detector, el
cual convierte la energia a la longitud de onda determinada por el
monocromador en una sefial eléctrica. En absorcion atdmica se utiliza

un fotomultiplicador como detector.
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5.5.2. Técnica Analitica de Absorcion Atémica por Hormo de

Grafito.

Como hemos visto en la seccién de instrumentacion, para
obtener atomos al estado fundamental es necesario suministrar a la
muestra diferentes dosis de energia en cantidad suficiente como para
disociar las moléculas, romper sus enlaces y llevar los atomos que lo
constituyen al estado fundamental. Para realizar de una forma
repetitiva todas estas operaciones el dispositivo de aporte energético
mas utilizado es una llama, desgraciadamente una llama realiza todos
estos pasos en un tiempo muy breve incontroladamente.

Una forma de controlar las etapas necesarias para llevar los
atomos que constituyen una muestra a su estado fundamental es
suministra la energia programadamente por medios electrotérmicos.
Para ello depositamos la muestra sobre un tubo de grafito de unos 5
cm de longitud y 7 mm didmetro, y a sus extremos le aplicamos una
pequefia diferencia de potencial (5 - 10 V) a una intensidad de
corriente muy alta (350 - 500 A). Para evitar se queme el tubo de grafito
hacemos pasar una pequefia corriente de un gas inerte.

La camara de grafito funciona de la siguiente forma:

Un pequefio volumen de muestra (10 - 20 pl) se introduce en el horno,
con una micropipeta (autosampler), por un pequefio orificio que tiene el
tubo en su parte central.

A continuacién se controla la corriente eléctrica para obtener una
diferencia de potencial tal que nos permita alcanzar una temperatura de
100 °C para eliminar el disolvente durante un tiempo programado
previamente, seguidamente la fuente de alimentacion incrementara
automaticamente la diferencia de potencial hasta el valor necesario
para que el tubo de grafito alcance la temperatura seleccionada
durante el tiempo que se considere necesario como para destruir la

matriz. Finalmente, automaticamente la fuente de alimentacion
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incrementara el voltaje, de tal forma que se alcance la temperatura
necesaria ( temperatura de atomizacion ) para llevar los atomos al
estado fundamental.

Como el tubo de grafito se encontrara dentro del camino optico,
perfectamente alineado, al atravesar las radiaciones emitidas por la
lampara, la nube de atomos en estado fundamental, se producira como

es habitual una absorcién funcién de la poblacién de estos dtomos en

estado fundamental.

Optimizacién de condiciones del horno

El analisis por flama, disolucién de la muestra, disociacion de la
matriz y la generacion de atomos al estado basal del analito, ocurre
virtualmente instantaneamente. En determinaciones de Horno, los
mismos procesos ocurren secuencialmente durante el secado, pre-
tratamiento térmico (calcinado) y atomizacion. Un analisis realizado con
el horno requiere un periodo de tiempo mas largo y cuidadosa
seleccion de los pasos de temperatura para asegurar que cada proceso
es corrida efectivamente; muchas muestras pueden ser analizadas con
el horno de grafito, usando las temperaturas para los respectivos pasos
mencionados en las condiciones recomendadas y adecuados periodos
de tiempo.

Con muestras complejas, conteniendo composiciones no conocidas, es
esencial chequear si las condiciones recomendadas pueden ser
usadas directamente o si las alteraciones son necesarias para obtener
resultados optimos. Estas alteraciones pueden incluir tiempo y
temperatura y/o el uso de pasos de pretratamiento adicionales previo a
la atomizacion.

El propésito de todo programa de pretratamiento térmico en el
Horno es para descomponer y/o remover todos los materiales

acompariantes tan totalmente como sea posible, ya que la atomizacion
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del elemento analito pueda ser corrido sin interferencias. Los sucesos
de esta separacion es determinado por las propiedades fisicas de
todos los materiales y componentes presentes en la muestra matriz.

Cuando los materiales que le acomparan al analito son mas volatiles

que éste, la separacion es mas facil.

Seleccion del programa

Para un analisis por espectrofotometria de Absorcion Atomica por
Horno de Grafito, la muestra normalmente debe ser secada,
térmicamente pre-tratada y atomizada. El numero de pasos de
programa requeridos para una determinaciéon es dependiente mas de
la naturaleza de la muestra.

Los pasos de secado y pre-tratamiento térmico son cruciales para un
analisis donde el elemento bajo estudio es totalmente libre de matriz,
se da lugar a una adecuada atomizacion.

Para soluciones acuosas, un programa de tres pasos
comprendido en secado, pre-tratamiento térmico y atomizacion pueden
ser suficientes. Muchas muestras tienen matrices complejas como
materiales bioldgicos, aceites combustibles, etc., requieren programas

con mas pasos.

Temperatura y tiempo de secado

La fase de secado de la muestra, donde se elimina el disolvente, es
realmente la mas importante. Son criticas tanto el tiempo como la
temperatura seleccionada; si el tiempo es corto o la temperatura alta
puede ocurrir que se produzca salpicaduras, pérdidas o muy desigual
distribucién de la muestra en el tubo de grafito.

El secado debera realizar durante un tiempo, al menos, de un
numero de segundos dobles que el numero de microlitros de muestra

inyectada. La temperatura de secado debera ser la adecuada al
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disolvente que se pretende volatilizar. Es recomendable usar dos
etapas de secado, empezando a una temperatura 20% inferior a la del
punto de ebullicién e incrementarla lentamente hasta una temperatura
20% superior al punto de ebulliciéon del disolvente; operando de esta
forma no se producira ninguna salpicadura y la muestra quedara
uniformemente distribuida.

La temperatura del tubo es elevado lentamente a un valor cerca
de 20 a 40°C por encima del punto de ebullicion del solvente. A 5 seg.
del tiempo de rampa, a una temperatura de 120 a 160°C debe ser tipico
para una dilucion acuosa. Para muestras desconocidas se usa el
espejo dental para observar el secado de la muestra sobre la
plataforma del tubo de grafito, la gota de muestra debe decrecer en
tamano lenta y constantemente durante el paso del secado y debe ser
completado antes de que el siguiente paso empiece; si se observa
dispersion el secado esta procediendo rapidamente y debe ser
controlado por el incremento de tiempo de rampa o decrecimiento de la

temperatura.

Temperatura y tiempo de pretratamiento térmico

El paso de pretratamiento térmico es usado para remover en lo mas
posible la matriz antes de la atomizacion; éste decrece la posibilidad de
interferencias quimicas y reduce la magnitud de la sefial de
background.

La destruccion térmica de la matriz no presenta problema cuando se
pretende analizar elementos inorganicos en aguas muy puras. Por el
contrario presenta graves dificultades cuando la matriz es complicada o
contiene materia organica. En estos casos también sera necesario
combinar adecuadamente el tiempo y la temperatura. Para establecer
estos valores sera preciso conocer la presibn de vapor de los
componentes, asi como la temperatura de volatilizacién del elemento

que se pretende determinar. Si la temperatura del pre-tratamiento
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térmico es demasiado alta para una matriz en particular es probable
que en esta fase se pierda parte del elemento de interés antes del
periodo de atomizacion, con la consiguiente disminucion de la lectura
final. Este problema lo presenta el Mercurio, Arsénico, Cadmio, Plomo;
los cuales se vaporizan a unos pocos cientos de grados centigrados.
En este caso particular se debera afadir a la muestra algun producto
fijador de los elementos volatiles que sea perfectamente estable a la
lectura de pre-tratamiento térmico.

Para elegir el programa de pre-tratamiento térmico se debera

tener en cuenta los siguientes factores:

a. Un tiempo de pre-tratamiento suficientemente largo y una
temperatura de pretratamiento bastante alta debe ser usado para
volatilizar completamente las interferencias o “smoke” que
producen algunos componentes matriz.

b. El tiempo de pre-tratamiento debe ser bastante corto y la
temperatura bastante baja para asegurar que no se pierda

analito durante el paso de pre-tratamiento térmico.

Ambos de estas metas pueden usualmente encontrarse para
elementos( o componentes) de baja volatilidad en matrices gus son
faciles para calcinar o para volatilizar a temperaturas bajas. Para
elementos que forman componentes volétiles éste puede ser mas
dificultoso y es requerido una temperatura de pre-tratamiento mas baja
que el 6ptimo para remover la matriz y para evitar la pérdida del
elemento.

La temperatura maxima para pre-tratamiento termico es
determinado por la estabilidad térmica del elemento bajo estudio o por
la matriz en el cual esta presente.

La incompleta destruccion de la matriz producira lecturas

incorrectas en el periodo de atomizacion.
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Temperatura y tiempo de atomizacion

La temperatura seleccionada para atomizacion debe ser bastante alta
para garantizar volatizacion completa del elemento analito entre unos
pocos segundos. La temperatura mas baja debe ser seleccionada, el
cual de maxima o cercanamente maxima sensibilidad en absorbancia
integrada o absorbancia peak. Una relacién de calentamiento rapido y
una temperatura de atomizacion baja son generalmente preferibles o
relaciones de calentamiento lento y temperaturas de atomizacion muy
alta.

La temperatura al cual un elemento es volatilizado depende mas de las
propiedades del componente en el cual esté presente; es por ello la

importancia del uso del modificador de matriz.

El tiempo de atomizacion es generalmente seleccionado a ser
tan corto como sea posible, para dar una completa volatilizacion. La
observacién del pico de atomizacion a temperatura éptima, indicara el
tiempo requerido antes que la sefial de atomizacion retorne a la base.

Si el tiempo de atomizacion es también corto, algo del elemento
analito puede ser retenido en el horno y dar resultados erroneos para
las muestras sucesivas. Completa volatilizacién y retorno de la sefial a
la base es particularmente importante cuando trabajamos con
absorbancias integradas, porque el area de la sefial entera debe ser
integrada; por otra parte la precision puede ser degradada si el tiempo
de integracidn seleccionado es mucho mas largo que el necesario, este

es porque el ruido de la base esta incluida en la sefial de integracion.
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Modificador de matriz

El modificador de matriz ha sido propuesto como una técnica para dar
mejor separacion del analito de los componentes matriz, haciendo la
matriz mas volatil y/o estabilizando el analito.

El modificar de matriz reduce las interferencia espectrales
quimicas, dejando al analito bien definido, esto permite usar
condiciones de pre-tratamiento térmicos bien definidos para una

variedad de muestras.

5.5.3. Técnica Analitica de Absorcion Atémica por Sistema de
Analisis de Inyeccién de Flujo (FIAS), para la generacion de
Vapor Frio de Mercurio.

Desde que los atomos de la mayoria de los elementos no
pueden existir en estado libre, fundamental a la temperatura ambiente,
se debe aplicar calor a las muestras para romper los enlaces que
combinan los atomos en moléculas. La unica excepcion notable a esto
es el mercurio. Los atomos de mercurio libre pueden existir a la
temperatura ambiente y por eso, el mercurio puede ser medido
mediante la absorcién atémica sin una celda caliente.

En la técnica de Vapor Frio, el mercurio es quimicamente
reducido a su estado atémico libre mediante la reaccidén de la muestra
con un agente reductor fuerte como el cloruro estafioso o borohidruro
de sodio, en un sistema cerrado de reaccion. El mercurio libre volatil es
luego conducido del recipiente de reaccién por medio del burbujeo de
aire o argon a través de la solucion, los atomos de mercurio son
llevados en la corriente de gas a través de tubos conectados a una
celda de absorcion, la cual esta ubicada en el paso de luz del

espectrometro de AA.

Hg? + Sn*? ———» Sn™ + Hg°
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El sistema de andlisis por inyeccién de flujo (FIAS), es el
método mas moderno de flujo continuo, que es usado en
espectroscopia de absorcién atdbmica para complementar y extender las
técnicas de flama y MHS (Mercury Hydride System). Se basa en
introducir volumenes de muestra medidos con una gran precision en
una corriente, donde la muestra y reactivos se transportan a través de
tubos de plastico flexible por la accién de una bomba peristéltica hacia
la celda de reaccion, donde se libera el mercurio metalico o el hidruro (
As, Se, Te, Sb, Bi, Sn, Ge) correspondiente, que luego es transportado
por una corriente de gas inerte (N, o Ar) al atomizador, donde es
medido espectroscdpicamente por absorcidon atomica.

El FIAS - 100, es un accesorio automatizado para el
espectrofotometro de AA, que permite la determinacion de alta

sensibilidad de Hg y de elementos que forman hidruros volatiles.
Componentes del FIAS — 100 :

e Bomba Peristaltica

¢ Valvula de Inyeccidn

e Sistema de mezcla “Chemifold”

e Gas de arrastre

e Lazo de reaccion “ Reaction coil”
e Separador gas — liquido

e Tubo de cuarzo atomizador

e Lazo de muestra

En la lamina N° 1, se presenta los accesorios del FIAS — 100 , que se
utiliza para la obtencién del mercurio en su estado atémico, por la técnica
de generacion de vapor frio, mediante el Sistema de andlisis por Inyeccion

de Fluyjo.




carrier

141 053

waste

ACCESORIOS DEL FIAS-100

blus/veliow

1498 DG?

P 1o nebulizer

Note: arrange the tubing
between the valve and nebulizer
to be as short as possible

LAMINA N° 1
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vi METODO DE ANALISIS

El analisis quimico, tiene importancia fundamental en la prospeccion y
exploracion geoquimica porque brinda al gedlogo informacién de la abundancia,
distribucion, migracién y leyes que rigen la movilidad de los elementos; es decir el
gedlogo en una exploracion de minerales con los resultados analiticos puede
efectuar la medicidn sistematica de las propiedades quimicas que sucedieron en
forma natural en un material para el conocimiento en profundidad del territorio
nacional.

Las concentraciones de los elementos traza en rocas, suelos y sedimentos,
pueden ir desde valores tipicos en la corteza terrestre hasta niveles de explotacion,
razén por la cual hay una considerable variacion en las caracteristicas quimicas y
fisicas de las muestras, por ello la variacion de métodos de analisis que deben ser
utilizados, desde instrumentales en ppb, hasta métodos clasicos en porcentaje,
requieren de una seleccidon adecuada de sensibilidad con la ausencia de
interferencias en los diferentes tipos de materiales.

Teniendo en cuenta la dispersién de un elemento, tanto la preparacion y el
método analitico deben ser escogidos para resaltar el contraste de las anomalias y
reducir la probabilidad de resaltar falsas anomalias. Con respecto a los
procedimientos del laboratorio, una buena metodologia deberia considerar un
tamafo Optimo de particula de tal forma que un andlisis total o parcial permita el
mayor contraste de la anomalia.

El gedlogo sabe que existe una movilidad relativa de ciertos elementos segun
el pH del medio ambiente y esto va a incidir en la eleccion del método para la
preparacion de muestra.

El limite de deteccién esperado para Absorcion Atémica, esta considerado en
relacion al promedio de la abundancia en la corteza terrestre de los elementos.
Ninguna técnica entrega una adecuada sensibilidad para todos los elementos que
podrian ser de interés en una exploracién geoquimica.

Para la elecciébn del método analitico los factores analiticos a ser
considerados son su sensibilidad, ausencia de interferencias, precision vy

reproducibilidad, esto se consigue usando muestras certificadas.
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La Absorcion Atémica es el método mas util y mas utilizado hoy dia por la
mayoria de los laboratorios geoquimicos por la sencillez de su operacién, su
sensibilidad (partes por millén), la exactitud de los datos, la rapidez de analisis una
vez que se han preparado las muestras y su capacidad multielemental.

Ademés de la Absorciéon Atémica a la llama, tenemos el andlisis sin llama,
que es el Horno de Grafito, que se usa para la atomizacién electrotérmica de las
muestras; el vapor pasa a través de la luz de una lampara de tipo catodo hueco o
descarga sin electrodos, mediante esta técnica, los limites de deteccion de los
elementos bajan significativamente, asi como también los efectos de matriz cuando
se alcanzan temperaturas elevadas y uniformes.

Respecto a la eleccién del método analitico es evidente que una misma
muestra podria ser analizada por diferentes procedimientos, dependiendo de los
objetivos del analisis y las facilidades disponibles.

El andlisis de todo material natural implica 3 etapas fundamentales:

Preparacion de la muestra, digestion y finalmente determinacion.

6.1. Tratamiento de Muestras

Los procesos de preparacion de las muestras y su puesta en solucién
estan intimamente relacionadas, por lo cual se podria decir que un resultado
puede ser tan bueno como lo es la muestra, en otras palabras, si la muestra
proporcionada al analista es homogénea y representativa del total del material
y un apropiado metodo analitico es correctamente usado, el resultado puede
ser valido para el total del material. Ahora si el proceso de muestreo es
aceptable y es necesario tener la muestra en solucién, entonces se podria

decir que el resultado es tan bueno como la disolucion de la muestra.




El siguiente cuadro esquematiza y resume los tipos de tratamiento por etapas:

PREPARACION DE DISOLUCION DE METODO
MATERIAL MUESTRAS MUESTRAS ANALITICO
SECADO ABSORCION
CHANCADO DISOLUCION O ATOMICA
ROCAS MOLIENDA ATAQUE ACIDO -Flama
-Arrastre de vapor
ENSAYO AL FUEGO
FUSION COLORIMETRIA
SECADO ABSORCION
DISGREGACION DISOLUCION O ATOMICA :
SUELOS TAMIZADO ATAQUE ACIDO -Flama
SEDIMENTOS CALCINACION A -Arrastre de vapor
650°C ENSAYO AL FUEGO
FUSION COLORIMETRIA
SECADO ABSORCION
CALCINACION A | ATAQUE ACIDO ATOMICA
VEGETACION 650°C COLORIMETRIA
CATIONES
ABSORCION
FILTRACION ATOMICA
ACIDIFICACION A UN -Flama
AGUA pH <2 -Homo de grafito
EVAPORACION -Arrastre de vapor
ANIONES : ABSORCION
ATOMICA
-Flama
COLORIMETRIA
VOLUMETRIA
GRAVIMETRIA

ION SELECTIVO
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La preparacion de sedimentos y suelos para analisis considera secado
y tamizaje, y para rocas reduccién de tamafo por chancado y molienda.
Muestras de aguas presentan problemas bastantes diferentes, donde Ilo
principal es asegurar que su composicion no sea alterada con los cambios,
los cuales comienzan desde el momento de la toma de muestra.

De la muestra traida del terreno, solamente una fraccion de esta es
utilizada y es la que sufre todo el proceso de manipulacion, por lo cual hay
que tener presente los posibles contaminantes que podrian producirse

durante las operaciones y el almacenamiento.

Contaminantes potenciales

Material Posibles contaminantes
Platos de molienda de acero y hierro Fe, Co, Cr, Cu, Mo, Mn, Ni, V.
‘, Platos ceramicos de alumina Al, Cu, Fe, Ga, Li, Ti, B, Ba, Co,
Mn, Zn, Zr.
Carburo de Tungsteno Co, Ti, W.
Agata SiO;

Material de envase

Polietileno Ti, Ba, Zn, Cd.
Polipropileno Ti.
PVC Ti, Zn, Na, Cd.

El grado de contaminacién varia de acuerdo a la dureza de la muestra

y del tiempo de pulverizacién empleado.
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6.1.1 Aguas

Las aguas naturales pueden ser analizadas por metales traza y
pH y mas a menudo por aniones (CI, SO,% HCOs, COs y F ),
temperatura, conductividad y oxigeno disuelto. Las determinaciones de
pH y aniones deben hacerse lo antes posible desde su recoleccién, de
preferencia en el terreno. Para la determinacion de metales traza
normalmente se requiere el almacenamiento y envio al laboratorio.
Durante el almacenamiento las bajas concentraciones de metales
presentes en el agua son susceptibles al cambio debido a la actividad
bacterial, a la contaminacion de los recipientes y pérdidas por
adsorcion en las paredes del recipiente.

Para la toma de muestras en el terreno normalmente se usan
frascos de polietileno o polipropileno en lugar de vidrio. Sin embargo,
muchos metales traza de importancia son incorporados en el plastico
durante su elaboracion. El Zinc es uno de los mas problematicos. Para
prevenir contaminaciones es conveniente un completo lavado de
botellas y tapas, primero con acido nitrico o clorhidrico al 50%, luego
con abundante agua destilada y finalmente ambientar con el agua a
recolectar.

Se ha detectado, que niveles de contaminacién bastante bajos,
se han presentado en aguas ultra pura almacenadas durante cuatro
afnos en frascos de polietileno lavados con acidos.

Para evitar las pérdidas por adsorcidn en las paredes de los
envases, una variedad de procedimientos especiales han sido
sugeridos. Acidificacién a pH 1 con HCI y adicion de 50 mg de Br por
litro es efectivo para oro y adiciones de soluciéon de permanganato o
dicromato previenen pérdidas de Hg. Procedimientos de preservacion
de aplicacion general para muchos elementos traza es la acidificacion
a pH menor de 2 con HNO; (2 ml / | muestra). Sin embargo, a menos
que la muestra haya sido filtrada previamente, el aumento de la acidez

lixivia elementos contenidos en los sedimentos en suspension
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aumentando el contenido de los metales disueltos. Por lo tanto
filtraciones inmediatamente después de la recoleccion deberian a
proceder a la acidificacion. Desafortunadamente filtraciones, en
particular a través de filtros standard para muestras de agua de 0.45

pm, puede significar mucho trabajo en terreno.

6.1.2. Suelos y sedimentos

La preparacion de suelos y sedimentos involucran secado, luego
disgregacion y tamizado para separar el tamafio de fracciéon elegido
para el andlisis. Un tamiz de malla 80 (177 um), es usado usualmente
porque la fraccién inferior a mallas 80 se ha encontrado que da un
buen contraste a las anomalias, ademas de ser abundante en muchos
suelos y sedimentos donde la obtencidbn de pocos gramos para el
analisis no presenta dificultades.

Suelos y sedimentos deben ser recogidos en bolsas de papel
altamente resistente a la humedad en la cual pueda ser secada la
muestra sin abrir el paquete. En climas calientes no humedos es
suficiente poner la bolsa bajo el sol. Desecadores de gabinetes
eléctricos son usados en los laboratorios. Para evitar que las muestras
lleguen a barro reseco, lo cual haria mas dificil la disgregacién, las
temperaturas no deben superar los 65 °C. Se han reportado pérdidas
de hasta el 42% del Hg contenido en suelos secados a 80 °C en lugar
de 20 °C, y otros volatiles, tales como “Se” podrian perderse.

Una vez seca la muestra puede ser disgregada y tamizada. El
objeto de la disgregacién no es para moler el material sino para romper
las aglomeraciones y trozos y obtener asi la distribucion de tamafio
natural. La mejor forma de obtenerlo es mediante una suave molienda
en un mortero de porcelana. La muestra es tamizada a través de un
tamiz de seda o de nylon, también podria utilizarse de acero inoxidable
pero son mas caros y deben ser tratados con cuidado porque

normalmente se utiliza soldadura de plata en su fabricacién. Entre
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muestra y muestra el equipo debe ser limpiado con brocha o aire

comprimido.
6.1.3. Rocas

Muestras de rocas recolectadas por los gedlogos son sometidas
a un tratamiento de preparacion mecanica muy diferente al de suelos y
sedimentos. La cantidad minima varia de 1.00 a 5.00 Kg. (ésta
depende de la zona en estudio, considerando que debe ser la mas
representativa).

La muestra se le somete a un secado de 60°C, para luego
proceder con un chancado primario. La muestra se homogeniza y se
realiza un cuarteo ( si es necesario), se continua con el chancado
secundario con su respectivo homogenizado y cuarteado. Finalmente la
muestra se pulveriza ( + 150 Mallas) y se homogeniza.

Para evitar contaminaciones antes y después de pasar cada tipo
de muestra, todos los materiales y equipos deben de limpiarse con una
carga de cuarzo o silice pura, manteniendo en todo momento
encendido el sistema de extraccion de polvos.

El andlisis quimico para una roca mayormente es por elementos
mayores; es decir a aquellos que se encuentran en mayor porcentiaje

como: Si, Al, Ti, Fe, Ca, Mg. Mn, Na y K, como 6xidos..

Descomposicion de Muestras Geoldégicas

Para la descomposicion de la muestra se ofrecen varias alternativas

que van desde la disolucidén con acidos fuertes, la fusion que permite liberar la

mayoria de los elementos traza o lixiviacion con reactivos comparativamente

suaves. Este ultimo puede ser usado ya sea para liberar metales débilmente

adsorbidos o para dejar en libertad metales asociados.
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6.2.2. Muestras sélidas

Como es conocido, para obtener atomos al estado fundamental
es preciso que las muestras se encuentren en disolucién, por ello el
primer paso a realizar sera ponerla en disolucion usando el disolvente
adecuado.

La muestra sélida, perfectamente seca y tamizada, a una
granulometria determinada, si ello fuera necesario, se pesara una
cantidad (la minima que sea representativa), diluirla a un volumen final
determinado de forma que la concentracion esperada del elemento de
mas baja concentracion se encuentre comprendido en el rango 6ptimo
de trabajo para el elemento a analizar.

Para la descomposicion de muestras geoquimicas de
prospeccion (rocas, suelos y sedimentos), se utilizan acidos fuertes que
generen una digestion muy enérgica con el fin de descomponer la

mayoria de los minerales silicatados.

La digestion Acida Mixta (acido perclérico, agua regia y acido
fluorhidrico), se recomienda para el andlisis quimico de polimetalicos y
de elementos mayores, mas no para el arsénico (As), ya que se
volatiliza a temperaturas mayores de 65 °C., para ello se recomienda
el uso de &cido perclérico mas acido nitrico a temperatura de digestion
< 65°C.

Para el caso del Mercurio (Hg), su tratamiento de
descomposicién se realiza utilizando acido nitrico, &cido sulfurico y
acido percléorico a temperatura < 20°C., para evitar volatilizacion del

elemento.

Es muy importante que en un lote de muestras geoquimicas de
prospeccion se corran tanto blancos como muestras controles

(muestras certificadas), procurando que tengan el mismo proceso de
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digestion de manera que las cantidades que lleguen a la llama sean

iguales y las lecturas comparables.
Ahora, si la muestra no se disuelve totalmente y el residuo no

tiene interés analitico, las particulas soélidas se eliminan por

centrifugacion o por filtracion.
6.2.1.1. Disolucién de sélidos inorganicos.

La disoluciéon de soélidos inorganicos como: minerales,

aleaciones, se puede realizar por los siguientes caminos:

En agua destilada: Cuando la muestra es soluble, se calienta

para completar la disolucion.

En acidos diluidos: Si la muestra no es soluble en agua se
calienta para aumentar la velocidad de solubilizacién. Los acidos

utilizados son: acido clorhidrico, acido nitrico.

En acidos concentrados: Se realiza cuando no se pueden
solubilizar las muestras por el procedimiento anterior. Una vez
terminado el ataque se continta el calentamiento para llevar la
muestra a sequedad, el residuo obtenido se extrae bien con

acido diluido o con agua destilada.

Con un reactor a presion: Se usa cuando se precise disolver
muestras que requieren un tratamiento quimico enérgico y no se
pueden perder volatiles por la temperatura o su velocidad de
disolucién es muy lenta. El reactor a presién se compone de un
vaso de reaccion fabricado de un derivado del teflon,
completamente inerte y de unas propiedades mecanicas

determinadas. En su composicion no puede entrar silicio. El vaso
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de reaccidon se aloja en un recipiente cilindrico de acero o
aleacion de aluminio, de alta capacidad calorifica y gran

resistencia a la presion (Hermético).
6.2.1.2. Disolucion de sélidos organicos

Tipicamente: alimentos, plantas, polimeros, etc. Se

debe segquir los siguientes caminos:

Digestion Enérgica: De la misma forma que en el caso anterior,
con la adicién de acidos oxidantes fuertes como el perclérico.

(Precaucion: el acido perclérico llevado a sequedad explosiona).
Calcinacion: Es una buena técnica, mineraliza la materia
organica facilmente y en seguida se sigue el camino de
disolucién para sélidos inorganicos. Tiene el inconveniente de

poder perderse elementos como el mercurio, arsénico y selenio.

En reactor a presion: Idéntica forma al caso de sdlidos

inorganicos.

Muestras liquidas

Suelen llegar al laboratorio generalmente como soluciones

acuosas organicas o inorganicas, tales como aguas residuales, aguas

potables, aguas de mar, bebidas, etc. Requieren una preparacion muy

simple: dilucidén, adicibn de agentes complejantes, procesos de

desgasificacion y concentracién. Estas operaciones son muy sencillas,

para diluir basta con aforar adecuadamente, la concentracidén se puede

realizar por: evaporacion, intercambio i6nico o extraccidbn con

disolventes organicos.
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Para algunos elementos con muy baja abundancia, la
preconcentracion sera invariablemente necesaria al ser analizado por
Absorcién Atomica. Esto también valido para la determinacion de la

mayoria de los elementos traza en aguas naturales.
Determinacion Analitica

La Determinacién analitica de muestras geologicas se efectua bajo las

siguientes técnicas:

Espectrofotometria de Absorcion Atémica (AAS).

Espectrofotémetro Perkin Elmer, Mod. 3100, con corrector de fondo
(lampara de Deuterio), con sistema PC, configurado para
determinaciones con:

-Flama (concentraciones en ppm)

-Horno de grafito (concentraciones en ppb, analisis de aguas y

sedimentos).

-Sistema de vapor frio (para analizar Hg).

Espectrofotometro Perkin Elmer: ANALYST - 300, Automatizado, con

Sistema de Analisis por Inyeccion de Flujo (FIAS).
Cuenta con un FIAS — 100, para la técnica de analisis de MHS

(Mercury Hydride System).

Ensayo al fuego (Fire Assay).

eEnsayo al fuego combinado con Espectrofotometria por Absorcion

Atémica.

e Gravimetria.
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3. Colorimetria.

« Fotocolorimetro UV/visible Hitachi-Modelo : 100-60

4. Volumetria.
A continuacion se da algunas metodologias de andlisis geoquimicos

mas importantes que se realizan en el laboratorio de quimica analitica del

Ingemmet.

6.3.1. Muestras de rocas y sedimentos
Ag, Cu, Pb, Zn, Fe, Cd, Co, Ni, Cr, Sb, Bi, Cs, Mo, V.

e Se Toma 1 g. de muestray se vierte en un vaso de teflén abierto.

e Se agrega 2 ml de HCIO, y se lleva a la plancha caliente hasta
sequedad (s6lo a sedimentos o cuando las muestras no son oxidadas o
presentan materia organica).

e Se agregar 5 ml de HNO; y luego 5 ml de HCl y se lleva a pastoso.

¢ Se bajar de la plancha y se dejar enfriar.

e Se agrega 1ml de HF en el caso de sedimentos y 3 ml en el caso de

rocas y se lleva a sequedad total sobre la plancha caliente.

e Se agrega 5 ml de HCl y se deja secar completamente en la plancha.

e Se afora en fiola de 25 ml, disolviendo con agua destilada y HCI al 20
% para Ag y al 10% para los otros elementos.

¢ Se afade la solucién soporte cuando corresponda.

e Se agita y se decanta.

e Determinacion por E.A.A. — Flama




Limites de deteccion (LD), ppm :

Ag 0.25 Sb 5.00
Cu 0.50 Cs 5.00
Pb 0.50 Ni 0.50
Zn 0.05 Co 1.00
Fe 0.50 Cr 1.00
Mo 2.00 Bi 2.00
Cd 0.50 Vv 15.00

As

Se toma 3 g de muestra (vaso de vidrio de 250 ml).

Se agrega 30 ml de una mezcla HNO; + HCIO,4 (3:1).

Se tapa con luna de reloj y se calienta en la plancha a temperatura
inferior a 50 °C por 1 hora.

Se destapa y se aumenta la temperatura a 110 °C, se lleva a pastoso.
Se enrasa en fiola de 25 ml, se agita y se decanta.

Determinacién por E.A.A.-Flama.

LD (ppm) =5
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Au

PROCESO DE FUNDICION O ENSAYO AL FUEGO COMBINADO
CON DETERMINACION POR ABSORCION ATOMICA

Se pesa una muestra de 30 g en crisol refractario.

Se mezcla con 80 g. de fundente hasta obtener una mezcla
homogénea y sin grumos.

Haciendo un agujero en el centro, se agregan en éste 4 - 5 gotas de
AgNO; al 15% mas 15 - 20g de borax.

Se lleva el crisol al horno por 1 - 1.5 horas a 950°C + 50 °C para
realizar la escorificacion y asi obtener el régulo Pb-Au-Ag

Se vacéa la fundicion para que se enfrie y se saca el régulo para darle
forma cubica.

Se calienta en el horno la copela por 30 minutos, para después colocar
el régulo en ésta.

Se copela a 850 °C, con la puerta del horno abierta para asi eliminar
los gases. Al finalizar de la copelacién se obtendra un botén de Au -
Ag.

Se retira la copela del horno y se deja enfriar junto con el boton.

Se retira el boton de la copela para limpiarlo, laminarlo y se coloca en
un crisol de porcelana.

Se ataca el boton con HNO; al 15 % hasta 2/3 del volumen del crisol y
se coloca en plancha tibia para disolver la plata, se observara la
presencia de oro por la formacién de unas pepitas negras en el fondo
del crisol.

Se lava las particulas de oro con agua ultrapura.

Rangos mayores de 10 ppm:
Se seca y se calcina con el mechero hasta que las particulas tomen el

color natural del oro.
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Se pesa el oro.

Determinacion Gravimétrica.

LD (gAu/TM) = 10

Rangos menores de 10 ppm:
Se disuelve con agua regia
Se enrasa al volimen segun la concentracion de la muestra.

Determinar por E.A.A.-Flama

LD Flama (gAu/TM) = 0.01

6.3.2. Muestras no metalicas

Se encuentran el grupo de las arcillas, feldespatos, calizas,

yeso, dolomitas, etc.

SiOz, A|203, Ti02, Fezog, MnO, CaO, MgO, NazO, K20, Ba, SI",
Li, Rb, etc.

Se toma 0.2 - 1 g de muestra en vaso de teflon con tapa hermética.

Se agrega 2 ml de HCl y 1 ml de HNOs y se lleva a sequedad.

Se agrega 1 ml de HCI y 1 ml de HNOs. Se elimina los gases nitrosos
bajo campana.

Se deja enfriar y se le agrega 3 ml de HF. Se cierra inmediatamente los
vasos y se coloca en el dispositivo a presiéon, sobre la plancha a
temperatura de 110°C durante 4 horas.

Se apaga la plancha y dejar enfriar toda la noche.
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Se trasvasa la muestra a una fiola de polipropileno de 250 mi,
utilizando para ello 15 ml de HCI, 25 ml de HsBO; al 5% caliente con

agua ultrapura para enrasar.
De la solucién anterior se toman las alicuotas para cada elemento con

adicion de supresor si corresponde al elemento.

Determinacioén por E.A.A.- Flama.

6.3.3. Otras determinaciones

S
Metodologia : Via Clasica : método Gravimétrico como : BaSO4

Carbén
Metodologia : Via Clasica : Método Gravimétrico : Determinacion de

Humedad, Cenizas, Materia Volatil, Carbén Fijo y azufre.

AGUAS:

Determinaciones Fisico-quimicas : pH, TDS, Conductividad.

Metodologia : Via Instrumental.

Cationes:
Ca, Mg, Na, K, Al, Sr, Li, Ba, Si.
Metodologia : Método Espectrofotométrico de Absorcién Atémica —

Flama.

Metales Pesados :
Cu, Pb, Zn, Fe, Mn, Cd, Cr, Hg, As.
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Metodologia :
Via Instrumental : Método Espectrofotométrico de Absorcion Atomica —

Horno de Grafito.

Aniones:
Sulfatos ( SO, )
Metodologia : Via Clasica : Método Gravimétrico como BaSO..

Acidez/Alcalinidad ( CO; , HCO3')

Metodologia : Via Clasica : Método Volumeétrico.

Cloruros (CI")

Metodologia : Via Clasica : Método Volumétrico.

Nitratos (NO3)
Metodologia :
Via Instrumental : Método Espectrofotométrico (Colorimetria).

Fosfatos (PO4)
Metodologia :
Via Instrumental : Método Espectrofotométrico (Colorimetria).




7.2. Aportes Realizados en Beneficio de la Institucion

Ordenar y establecer un control en el uso de los reactivos quimicos
que son fiscalizados por la Dinandro, realizando el balance diario de

cada uno de los reactivos que son requeridos en las determinaciones

analiticas.

Implementacion de la técnica de andlisis por fluorescencia de Rayos —

X, mediante la elaboracion de las curvas de calibracion, para el analisis

cualitativo y semi — cuantitativo.

implementacién de metodologias de andlisis de aguas (trazas), para la
operacion del Horno de Grafito; determinando parametros de operacion
para cada elemento, desde su programacion en la toma de alicuota
hasta sus temperaturas de : Secado, Pirdlisis, Calcinacion y de

Atomizacion.




Vil PARTE EXPERIMENTAL

En este capitulo, se desarrolla el analisis del mercurio, mediante la
generacion de vapor frio, por el Sistema de Inyeccion de Flujo (FIAS), utilizando el

accesorio automatizado: FIAS — 100.

Para ésta prueba experimental se trabajo con muestras solidas de
prospeccion del Proyecto: “Inventario y Estudio de Hidrotermalismo en el Sur
Oriente del Perd”, y con 03 muestras de Control Certificadas procedentes del

Laboratorio de Mineria y Ciencias del Mineral “CANMET” de Ottawa — Canada.

DETERMINACION DE MERCURIO EN MUESTRAS SOLIDAS

EQUIPOS Y MATERIALES

o Espectrofotometro de Absorciéon Atémica Perkin Elmer : ANALYST - 300
automatizado, con sistema de Analisis por Inyeccion de Flujo (FIAS), para
Flama y MHS (Mercury Hydride System) : FIAS — 100.

e Componentes de un Sistema de Hidruros por Inyeccion de Flujo:

Bomba Peristaltica

Valvula de Inyeccion

Sistema de mezcla “Chemiflod”
Gas de Arrastre

Lazo de reaccion “Reaction coil”
Separador gas-Liquido

Tubo de cuarzo atomizador

o software AA WIN LAB.

e Equipo de digestion acida de muestras sélidas, utilizando alta presion y
temperatura (tipo rotores).

e Balanza analitica, sensibilidad : 0,01 mg.




Lampara de catodo hueco.
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Vasos de teflon con tapa de 50 ml resistentes a alta presion y temperatura

(para muestras sélidas).

Fiolas de vidrio de 100, 200 y 500 ml.

Pipetas volumétricas de 2, 5, 10 y 20 ml y graduadas con émbolode 2y 5 ml.

REACTIVOS

Solucién Carrier

Agente Reductor

KMnO,

Acido Nitrico

Clorhidrato de Hidroxilamina

Solucion Estandar de Hg

PARAMETROS

Flujo del Carrier

Flujo de la soluciéon Reductora :

Flujo de Gas de Transporte
Longitud de Onda

Slit

Procesamiento de Sefial
Tipo de senal

Tiempo de Integracion

Estandares de Calibracién

3% (VIV) HCI

1,1 % SnCl, en 3% (V/V) HCI
5% (W)

Q.P.

2% (WN)

1000 mg/L (1000 ppm).

9 - 11 mL/min

4 — 7 mL/min

50 — 100 mbL/min
253,7 nm

0,7 nm

Altura de Pico

AA

15 segundos
2,5y 10ug/L Hg.
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PROCEDIMIENTO:

PREPARACION DE MUESTRAS :

e Peso de muestra: 1,0 gr ( vaso de vidrio de 150 mL )

¢ Ataque con acidos fuertes : HNO; y HCI (3:1)
HNOs: 45mL y HCI : 1,5mL.

e Tiempo de digestién : 2 — 4 Hr.

e Vaciado de muestra a fiolas de 100 mL, con agua ultrapura en Bario Maria,
con adicién de gotas de KMnQ, . hasta cambio de color original de la
muestra a violeta.

e Adicion en frio de Clorhidrato de Hidroxilamina (1 6 2 gotas), hasta obtener
el color original de la muestra.

e Enrrasado de las fiolas.

PREPARACION DE BLANCOS:

¢ En fiola de 1000 mL se agrega la misma proporcién de 4cidos que ha sido

adicionado a las muestras para su ataque: HNO3 : 45mL y HCI : 15 mL.

PREPARACION DE ESTANDARES:

o Estandares de Calibracion: 2, 5y 10 ug/L Hg:
Se toma una alicuota de 2 mL de una solucién de 100 ug/L (ppb) de Hg, para
una fiola de 100 mL y se enrrasa con solucién preparada de Blanco ( ver la
secuencia de preparacion de Estandares de calibracién en el Diagrama de
bloques : D-1).
e Adicidon de gotas de KMnOQ, .
e Enrrasado de las fiolas con el Blanco.

e La misma secuencia de preparacion para : 5y 10 ppb.




Secuencia de preparacion de Estandares de Calibracion

1000 ppm
Solucion Estandar
de Hg

:

2a 3 meses | ¢+—— 100 ppm

3% (viv)
HNO3

(1 mes) - 10 ppm

2% (viv)
HNO3

l

. 1 ppm
(5 dias) - 1000 ppb

3% (viv)
HNO3

l

(1 dia) - 100 ppb

— T

2 ppb 5 ppb

10 ppb

Diagrama de Bloques

D-1
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PREPARACION DEL EQUIPO :

e Se enciende el equipo.

¢ Se colocar la Lampara de Catodo Hueco (Hg) y se alinea correctamente.

o Se instala la celda de cuarzo, limpia y sin dafios en el soporte de la cabeza del
quemador.

e Del menu de Win Lab, se selecciona Continuous Graphics.

¢ Se da movimientos a las perillas: Frontal, Vertical y Rotacional; para encontrar
la posicién que dé la minima absorbancia.

e Se procede a alinear la celda de cuarzo, verificando que el Haz de radiacion
pase a lo largo de la celda sin chocar con las paredes de la misma.

e Se abre la llave del gas inerte y se regula la presion de salida.

¢ Se calienta la celda de cuarzo con la llama de aire-acetileno.

OPERACION DEL FIAS-100 :

e Se inicia el funcionamiento de la bomba.

e En la ventana FIAS Control : Se activa Fill para colocar la valvula en posicion

de llenado.
¢ Se digita 100 para la velocidad de la bomba peristaltica y se activa en On/Off.

¢ Se ajusta la presiéon de la bomba.
e Se regula el flujo de las soluciones (“carrier, reductor) y del gas inerte (Argén),

de acuerdo a la siguiente tabla.

Carrier ( HCl ), 3% 9 —-11 mL/min

Solucion Reductora (SnCl,), 1,1 % 4 -7 mbL/min

Gas inerte de transporte (Ar) 50 — 100 mL/min
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Nota: Para ésta prueba experimental, se trabajé6 con las siguientes

Condiciones de Operacion:

Flujo de Solucion portadora “Carrier” ; 9 mL/min
Flujo de Solucién Reductora X 4 mL/min
Flujo del gas inerte portador - 60 mL/min
Volimen de muestra : 500 uL

e Para llegar a estas condiciones de operacion, se coloca una probeta con agua
ultrapura, se introduce el capilar del “Carrier” y se inicia el funcionamiento de la
bomba; se anota el volumen consumido en un minuto. Luego se procede a
introducir el capilar de la solucion reductora y se inicia el funcionamiento de la
bomba, de igual forma se anota el volumen consumido en un minuto.

( Ver las laminas 2 y 3, que presentan el Diagrama de flujo del FIAS — 100y a
la vez indican la secuencia de andlisis del mercurio, utilizando el FIAS — 100,

desde su toma de muestra (500 uL), hasta la generacion de vapor frio al estado

atémico).

Asi, de este modo, el equipo se encuentra listo para las determinaciones
analiticas. En primera instancia se crea primero la curva de calibracion de : 2, 5
y 10 ppb, luego se trabaja con el software, llenando datos en el Sample
Information, como el peso, volumen final y las diluciones respectivas si las

hubiera, tanto de las muestras de prospeccion como las certificadas.

El 6rden de lectura de las muestras es el siguiente:




AS Sample ID Sample Weight Sample Units

BLANCO DE ESTANDAR ug/L
STD 0,10 ppb ug/L
STD 0,20 ppb ug/L
STD 0,50 ppb ug/L
STD 1,00 ppb ug/L
STD 2,00 ppb ug/L
STD 5,00 ppb ug/L
STD 10,00 ppb ug/L
BLANCO-1 DE MUESTRA 1,00 uglg
BLANCO-2 DE MUESTRA 1,00 uglg
MUESTRA CONTROL : STSD - 1 0,50 ug/g
MUESTRA CONTROL : STSD -2 0,50 ug/g
MUESTRA CONTROL : STSD - 4 0,50 ug/g
MEMO: 264 :

PUN - 19 1,00 uglg
PUN - 23 1,00 ug/g
PUN — 24 1,00 ug/g
PUN — 25 1,00 ug/g
PUN - 27 1,00 ug/g

PUN-54-S 1,00 uglg
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IX RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se expondra los resultados y su discusion de la-parte

experimental del analisis de mercurio que frecuentemente se realiza en el

laboratorio, utilizando el sistema de vapor frio de mercurio por la técnica de

inyeccién de flujo.

9.1. Resultados

Curva de Calibracion

Sample ID: Calibracion Blanco

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 0,001 0,001
2 0,000 0,001

Mean: 0,001

Sample ID: Std 1: 2,00 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BlnkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 0,019 0,021
2 0,019 0,022

Mean: 0,019

Sample ID: Std 2 : 5,00 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 0,056 0,060
2 0,054 0,059

Mean: 0,055




Sample ID: Std 3 : 10,00 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 0,118 0,122
2 0,111 0,116

Mean: 0,115

CURVA DE CALIBRACION
0.14
0.12
< ]
‘;’ 0.1
< 0.08 -
o
&S 0.06
(7]
Q 004
0.02
0 | 1 1 i I 1
0 2 4 6 8 10 12
CONCENTRACION
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Resultados de Lectura : Blancos, Estandares, Muestras Certificadas y Muestras del

MEMO: 264 — DGEOT.

Sample ID: BLANCO DE ESTANDAR

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr ~ Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 - 0,009 - 0,009 0,001 0,004
2 - 0,001 - 0,001 - 0,001 0,003

Mean: - 0,005 - 0,005 0,000

#—_
Sample ID: STD 0,10 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 0,097 0,097 0,001 0,005
2 0,085 0,085 0,001 0,004
Mean: 0,091 0,091 0,001

——————
Sample ID: STD 0,20 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 0,165 0,165 0,001 0,005
2 0,171 0,171 0,002 0,006
Mean: 0,168 0,168 0,002

Sample ID: STD 0,50 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 0,517 0,517 0,004 0,008
2 0,509 » 0,509 0,003 0,007

Mean: 0,513 0,513 0,003
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Sample ID: STD 1,00 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 1,024 1,024 0,011 0,016
2 1,000 1,000 0,011 0,015

Mean: 1,012 1,012 0,011

Sample ID: STD 2,00 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 2,014 2,014 0,056 0,060
2 2,004 2,004 0,054 0,059

Mean: 2,009 2,009 0,055

Sample ID: STD 5,00 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 5,051 5,051 0,056 0,060
2 5,024 5,024 0,054 0,059

Mean: 5,037 5,037 0,055

Sample ID: STD 10,00 ppb

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 10,13 10,13 0,114 0,118
2 10,08 10,08 0,112 0,116

Mean: 10,10 10,10 0,113




Sample ID: BLANCO —1 DE MUESTRA

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 -0,040 - 0,040 0,000 0.004
2 - 0,088 -0,088 - 0,001 0.003

Mean: - 0,064 - 0,064 - 0,001

Sample ID: BLANCO -2 DE MUESTRA

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/L ug/L Signal Height
1 -0,030 -0,030 0.000 0,004
2 - 0,096 - 0,096 - 0,001 0,003

Mean: -0,023 -0,023 0.000

Sample ID: BLANCO -3 DE MUESTRA

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
Ne° ug/L ug/L Signal Height
1 0,050 0,050 0,001 0,004
2 0,045 0,045 0,000 0,005

Mean: 0,050 0,050 0,001

Sample ID: MUESTRA CONTROL : STSD - 1

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
Ne° ug/g ug/L. Signal Height
1 0,117 0,585 0.006 0,010
2 0,109 0,545 0.005 0,009

Mean: 0,113 0,565 0.055
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Sample ID: MUESTRA CONTROL : STSD -2

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/g ug/L Signal Height
1 0,046 0,230 0,004 0,008
2 0,048 0,240 0,002 0,006

Mean: 0,047 0,235 0,003

Sample ID: MUESTRA CONTROL : STSD -4

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/g ug/L Signal Height
1 0,925 4,625 0,038 0,042
2 0,921 4,605 0,037 0,041

Mean: 0,923 4,615 0.038

Sample ID: MEMO : 264 : PUN - 19

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
Ne° ug/g ug/L Signal Height
1 0,005 0,051 0,000 0,005
2 0,007 0,068 0,001 0,005

Mean: 0,006 0,060 0,000

Sample ID: PUN - 23

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/g ug/L Signal Height
1 5,026 50,26 0,410 0,415
2 5,007 50,07 0,409 0,413

Mean: 5,017 50,17 0,409
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Sample ID: PUN -24

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/g ug/L Signal Height
1 0,098 0,980 0,008 0,012
2 0,096 0,965 0,007 0,012

Mean: 0,097 0,972 0,008

Sample ID: PUN - 25

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/g ug/L Signal Height
1 - 0,005 -0,046 0,000 0,004
2 0,013 0,130 0,001 0,006

Mean: 0,004 0,042 0,000

Sample ID: PUN - 27

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
Ne° ug/g ug/L Signal Height
1 0,047 0,469 0,004 0,008
2 0,051 0,514 0,004 0,009

Mean: 0,049 0,492 0,004

Sample ID: PUN-54 -S

Repl Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
N° ug/g ug/L Signal Height
1 0,012 0,124 0,001 0,006
2 0,018 0,182 0,002 0,006

Mean: 0,015 0,153 0,002
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DILUCION :

Sample ID: PUN —23, Peso de muestra: 0,50g y Factor de Dilucién : 5

Repl
NO
1
2

Mean:

Sample Conc. Std Conc. BinkCorr Peak
ug/g ug/L Signal Height
5,83 5,83 0,062 0,066
5,87 5,87 0,063 0,067
5,85 5,85 0,063

9.2. DISCUSION DE RESULTADOS

De acuerdo a los parametros de trabajo establecidos, se consiguio una

buena Curva de Calibracién con muy buena absorbancia, esto garantizé un

trabajo confiable.

En cuanto a los valores obtenidos, podemos decir lo siguiente:

BLANCOS DE MUESTRA:

Se corrieron 03 Blancos, donde 02 de ellos (BLANCO-1 y BLANCO-2 ), no
registraron presencia alguna de Hg, pero si el BLANCO-3, que se detecto un
promedio de 0,050 ug/g (ppm) de Hg, ésto indicaria una posible
contaminacion.

Aqui se descarta cualquier contaminacién que halla sido producido por parte
de los reactivos quimicos, q.p. ( HCl, HNO;, KMnO,, Cloruro de Hidroxilamina,

SnCl,), ya que BLANCO-1y BLANCO-2, no registraron valores de Hg.
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Podriamos decir que la contaminacion se di6 a causa del material en linea
utilizado como : vasos de teflon, vidrio ( fiolas, pipetas volumétricas y de
émbolo ), seguramente no se le dié la debida limpieza requerida como el

lavado con HCI caliente (concentrado) y agua ultrapura.

MUESTRAS DE CONTROL CERTIFICADAS:
Las Muestras de Control Certificadas, son las que nos garantizan la calidad

del trabajo, desde la pesada de las muestras hasta su disolucién.

Comparando nuestros valores obtenidos con los realizados por el laboratorio
de Mineria y Ciencias del Mineral “CANMET” de Ottawa — Canada, podemos
decir que no hay mucha diferencia, que nuestros valores estan dentro del
rangos y podemos decir con seguridad que nuestros resultados son

confiables en toda su extension, como se puede apreciar en la tabla siguiente:

ng/g de Hg
CANMET INGEMMET
STSD -1 110 113
STSD -2 46 47

STSD -4 930 923
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ANALISIS DE LAS MUESTRAS: (MEMO: 264- DEGEOT) :

De las 06 muestras trabajadas, 05 dieron (ug/L) lecturas por debajo de la
Curva de Calibracion ( 2, 5y 10 ppb ug/L ), registrandose valores bajos de Hg

en ug/g (ppm).

La muestra : PUN — 23 : di6 como lectura : 50,17 ug/L, valor fuera de rango de
la Curva de Calibracion, dando una concentracion aproximada de 5,017 ug/g
(ppm). Este resultado no se consideré , por lo tanto se procedié a preparar la
muestra desde la pesada (0,50 g), hasta su disolucion, con el mismo
tratamiento; se llevd a 100 mL y se realizd la dilucidon respectiva de 5 /25 con

solucion preparada de BLANCO.

Se corrié la muestra, manteniendo los mismos parametros de operacion y di6
como resultado una lectura de 5,85 ug/L ( valor medio de la Curva de

Calibracion ), y una concentracidén de 5,85 ug/g (ppm).

PUN-23 = 585ug/Lx 100mL xF : F: Factor de Dilucion
05¢g (F =5)
PUN - 23 = 5,85 ug/g (ppm) Hg
LIMITE DE DETECCION :

Se prepararon Estandares Bajos de Hg ( 0,10, 0,20, 0,50 y 1,00 ppb ), los
cuales se pasaron como muestra; para poder determinar el Limite de
Deteccion.

No hubo uniformidad en las réplicas de los estandares de 0,10 y 0,20 ppb,
obteniéndose valores bajos a éstos; el cual nos indica una baja sensibilidad

para estas concentraciones.
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Para el caso del 0,50 ug/L, se registraron buenas réplicas con valores de
0,517 , 0,509 ug/L y un valor promedio de 0,513 ug/L, el cual nos indica la
sefial minima para que el equipo lo pueda registrar sin ninguna clase de

interferencias; por lo tanto el Limite de Deteccién para 1,0 g de muestra

seria:

Limite de Deteccion = 0,5ug/L x 100 mL x _ L = 0,05 ug/g
1,0g 1000 mL
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CONCLUSIONES

Las muestras solidas en estudio, del Proyecto: "Inventario y Estudio
del Hidrotermalismo en el Sur Oriente del Perd”, presentaron una
alteracién, en cuanto a la alta concentracién de mercurio: PUN-23=
5,85 ug/g ,con respecto a las demas que estuvieron por debajo del

Limite de Deteccion, por ser muestras de prospeccion.

De los resultados obtenidos se concluye que, la cantidad de solucion
(tamafno de muestra) de 500 uL, fué suficiente para que todo el
mercurio en la solucidén sea atomizado . Esto se verifica comparando

las muestras de control certificadas y las muestras en estudio.

Los resultados sefialan bajas concentraciones de Hg; por lo cual, se
puede afirmar que ésta técnica de analisis por arrastre de vapor,
utilizando el sistema de inyeccién de flujo, presenta pocos efectos de
Interferencias, esto se puede corroborar en los resultados de las

réplicas de lectura.

Se pudo conseguir un Limite de Deteccion de : 50 ppb ( 0,50 ppm),
trabajando con 1,0 g de muestra y llevandolo a un volimen de 100 mL;

por lo tanto, se confirma que esta técnica de andlisis es muy sensible y
confiable para determinar concentraciones bajas de mercurio en

Absorcion Atomica.
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Xl RECOMENDACIONES

El control de la contaminacion es muy vital para el andlisis quimico en
laboratorio, ya que de ésta depende para realizar un trabajo de calidad;
controlando los puntos desde donde se manipula la muestra;
empezando con el cuidado que se debe tener en el momento del
muestreo, colocando cada muestra en sus bolsas con sus codigos

respectivos; para evitar cualquier confusion y asi registrarse un falso

dato.

Es muy importante el cuidado que se debe tener en
la preparacion mecanica de muestras, evitando cualquier tipo de
contaminacion, porque de ésta depende para la confiabilidad y calidad
de los resultados. Para el caso del andlisis por mercurio, se debe de
controlar la temperatura de secado, ya que a partir de 40 °C se

empieza a volatilizar.

Es muy necesario que se acoplen 03 Blancos junto con las muestras en
estudio, para que sean sometidas al mismo tratamiento de analisis para

asi, detectar cualquier contaminacion.

Se recomienda que el lavado de los materiales tanto de teflon como los
de vidrio sean con acido clorhidrico concentrado caliente y

posteriormente con agua ultrapura..

Correr muestras de control certificadas que garanticen la calidad del

trabajo.
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Para el caso del analisis de mercurio, seria preferible trabajar con
lampara de descarga EDL, para incrementar su sensibilidad y por ende

conseguir bajos Limites de Deteccion.

Se recomienda aumentar el volumen de muestra : 750 — 1000 uL con la
finalidad de que mas atomos de mercurio estén disponibles para ser
transportados a la celda de cuarzo para ser medidos; por consiguiente

incrementaria su sensibilidad.
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ANEXOS

Diagrama- 1:Historia Institucional

Diagrama- 2:Estudio Geoldgico del Cuadrangulo, en el Llano Amazénico.
Tabla—1 :Sumario de Toma de Muestra Especial.

Tabla—2 :Parametros de Trabajo — Absorcion Atomica.

Tabla—3 :Limites de Deteccién — Aguas.

Tabla—4 :Limites de Deteccion de Muestras Geoligicas.

Tabla—5 :Condiciones de Recomendacion para Horno de Grafito.
Tabla—6 :Ley General de Aguas.

Tabla—7  :Tabla de Factores.

Fotos ‘De la parte Instrumental del Laboratorio de Quimica Analitica.




HISTORIA INSTITUCIONAL

1902 CUERPO DE INGENIEROS DE MINAS' |

1944 INSTITUTO GECLOGICO DEL PERU

11950 INSTITUTO NACIONAL DE INVESTIGACION Y FOMENTO
MINEROS - INIFM

1980 COMISION CARTAGEOLOGICA NACIONAL

1966 SERVICIO NACIONAL DE GEOLOGIA
' Y MINERIA

1973 INSTITUTO CIENTIFICO Y TECNOLOGICO
MINERO - INCITEMI

1977 INSTITUTO DE GEOLOGIAY MINERIA

/

1979 Fusién - INSTITUTO GEOLOGICO MINERO Y METALURGICO
INGEMMET

1993 INGEMMET
Funcion Geoldgica Exclusiva
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SUMARIO DE TOMA DE MUESTRA ESPECIAL

Determinacion Contenedor Tamarfio minimo  Preservacién Tiempo Maximo
de muestra mi de Conservacion
Plastico Refrigerar a 4° C.
Metales en Gral.  (Polietileno) 500 ml Para metales 6 meses
' & vidrio lavado disueltos , filtrar
con HNO3 1+1 inmed. ADD,HNQO3
apH<2
Acidez Piastico o vidrio 100 mi 24 horas
Alcalinidad Plastico 6 vidrio 200 ml Refrigerar a 4° C. 24 horas
HCO3, CO3=
Boro Plastico 100 mi No requiere 28 dias
Cloruro Pléastico 6 vidrio 100 mi No requiere 28 dias
residual
Conductividad Plastico 6 vidrio 50 ml refrigerar a 4° C. 28 dias
Dureza Plastico 6 vidrio 100 ml Adicionar HNO3 a 6 meses
pH<2
Mercurio Plastico ¢ vidrio 300 ml Adic. HNO3apH < 2 > 28 dlas
Refrigerara4°C ; &
adic. 2 ml/l de sol. 20%
(w/v) K2 Cr2 O7 preparado
en HNO3 1+1
Nitratos Plastico 6 vidrio 100 ml Analizar tan pronto como 48 horas
posible o refrigerara 4° C
Nitretos Plastico 6 vidrio 100 ml Analizar tan pronto como ninguno
posible o refrigerar
Fosfatos Vidrio lavado con 100 mt Para Fosfatos disueltos , 48 horas
HNO3 al 50% filtrar inmediat. refrigerar a
4° C.
pH Plastico B e 2 horas
Silice Plastico 50 mi Refrigerara 4° C 28 horas
Sélidos Totales  Plastico 200 mi Refrigerara 4° C 7 dias
Sdlidos disueltos  Plastico 100 ml Analizar inmediatamente
totales (TDS)
Total de sélidos  Plastico 100 ml Analizar inmediatamente
en suspension
Sulfatos Plastico 6 vidrio 100 mi Refrigerar 28 dias

<~
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INGEMMET

DIRECCION DE LABORATORIOS

LABORATORIO DE QUIMICA ANALITICA

LIMITES DE DETECCION
ppm ppb ppb ppm ppm ppm
ELEMENTO{SIMBOLG| AA AA AA FUNDICIONIFUNDICION +|COLORIMETRIA
FLAMA H. GRAFITOQVAPCOR FRIO AA
Aluminio Al 04 50
Antimonio Sh 0.5 20
Arsénico As 0.5 5
Bario Ba 0.2 10
Bisrmuto Bi 0.08 50
Cadmio Cd 0.01 0.5
Calcio Ca 0.04
Cesio Cs 0.2 5
Cobalto Co 0.04 10
Cobre Cu 0.65 5
Cromo Cr 0.05 2
Estafio Sn 2 50
Estroncio Sr 0.1
Hisrro Fe 0.1 5
Litio Li 0.c4 5
Magnesio Mg 0.01 10
Manganeso| Mn 0.05 5
Mercurio Hg 0.5
Molibdero Mo 0.4
Niguel Ni 0.1 5
Cro Au 0.004* 1 15 0.01
Plata Ag 0.1 5
Plomo Pb 0.05 5
Potasio K 0.04 1
Rubkidio Rb 0.05 5
Seienio Se 1 20
Silicio Si 1 100
Sodio Na 0.02 0.5
Teluro Te 1 20
Titanio Ti 1
Tungsteno W 50 2
Vanadio \Y 5
Zinc Zn 0.005 0.5

Los limites de deteccion por horno de grafito de todos los elementos a excepcion de As, Sb, Hg,
Se y Tepueden bajar sus limites de deteccionen 10 a 20 veces por preconcentracién de la muest:

agua.

* Extraccion con MIBK




INGEMIMET

DIRECCION DE LABORATORIOS

LABORATORIO DE QUIMICA ANALITICA

LIMITES DE DETECCION EN ANALISIS DE MUESTRAS GEOLOGICAS

ppm ppb ppm ppm ppm
ELEMENTO|SIMBOLO AA AA FUNDICION|FUNDICION +/COLORIMETRIA]
FLAMA VAPCR FRIO AA
Aluminioc Al 10
Antimonio Sh 5
Arseénico As 5
Bario Ba 5
Bismuto Bi 2
Cadmio Cd 0.5
Calcio Ca 1
Cobalto Co 1
Cobre Cu 0.5
Cromo Cr 1
Estane Sn 10
Hierro Fe 0.5
Litio Li 1
Magnesio Mg 0.5
Manganeso Mn C.5
Mercurio Hg 50
Molibdeno Mo 2
Niguel Ni 0.5
Oro Au 0.02 10 0.01
Piata Ag 0.2
Plomo Pb 0.5
Potasio K 1
Silicio Si 25
Sodio Na 0.5
Titanio Ti 2
Tungsteno W 5CO 2
Vanadio \ 5
Zinc Zn 0.05




Recommended Conditions for THGA Furnaces(1:2)

'_' Wavel. . Temperatures oc | m,® | Sensltivity Check()
‘Elem. | nm Modifler Pyrolysis | Atomiz. | pg | pg/L A-s
TAg | 328.1 |5pgPd +3ug Mg(NOs)2 800 | 1500 45 5.0 0.10
Al 309.3 |15 pg Mg(NO3)2 1200 2300- 31.0 30.0 0.09
T- As | 193.7 [5ugPd + 3pg Mg(NO3), 1200 | 2000 | 400 500 | - 0.11
CAu | 2428 |5ugPd + 3ug Mg(NO3)2 800 | 1800 | -18.0| ‘40.0 |  0.20
B | 2497 |spgca 1300 | 2500 | 600.0| 2000.0 | ‘ 0.30
Ba. | 5536 ;. = ... 1200 | 2300 | - 150| 200 | o0.12
Be | 2349 |15ugMg(NOa)z -. . 1500|2300 25| 40| 0.4
{ B | 2231 |5ugPd +3ug Mg(NO3); 1100 | 1700 | 0.0, 1000| 0.5
ca | 4227 | - o 1100 | 2500 |.. 10| -i20]| .o0.18
cd | 2288 |50 g PO4 +3 g Mg(NO3); 700 | 1400 13| 20| o013
Co | 2425 [15ug Mg(NOg)z | 1400 | 2400 | 17.0] 200 0.10
Cr | 357.9 |15 ug Mg(NOa)2 1500 | 2300 70| . {100 0.13
Cs | 852.1 |0.2%VivHSO4 goo | 1700 | 120 200 | 0.15
Cu | 3248 |5pugPd +3ug Mg(NOa)s 1200 | 1800 | 17.0 250 | ©0.13
Dy | 421.2 : 1500 | 2500 | 40.0| 1000 | - 0.22
Er | 400.8 1700 | 2450 | 71.0] - 200.0 0.25
Eu | 459.4 1300 { 2350.| 18.0] 500 0.24
Fe | 2483 [15pugMg(NOs)2 1400 | " 2100 | 120 - 200| 0.5
Ga | 267.4°{5ugPd +3pg Mg(NOz)2 9200 | 2300 | © 50.0|° 10000 |:. "0.18"
Gd | 407.9 ' 1600 | 2450 | 3500.0| :5000.0 0.13
Ge | 265.1 [5pgPd +3ug Mg(NO3), 1500 | 2300 | ~25.0 50.0 0.18
Hg | 253.7 |5ugPd +3ug Mg(NO3),® 250 | 1300 | 220.0) 4000 |- 0.16
Ho | 4104 - .1700 2500 61.0] 100.0°| = 0.14
In | 3256 |5ugPd +3 g Mg(NO3)2 1200 | 2100 [ 80.0{x:100.0 |  0.11
A | 264.0 1200 | 2400 | 230.0| 5000 '0.19 |,
K | 7665 900 | 1500 2.0 50| - 022
ta | 550.0 1600 | 2500 | 7400.0| 10000.0 [ . o0.12
Li | 6708 900 2200 55 10.0 0.16

Notcs: 1. The recommended conditions values quoted here supersede all values publlshcd in carlicr
lists. TILT
2. Atomization {rom the mlcgratcd platform in all cases.

3. Characteristic mass values (mg) in pg/0.0044 A-s
Variations of + 20 % for the characteristic mass under the above conditions are possiblc.

4. Scnsitivity data produccd using 20 L aliquots and all rccommended conditions,

including gas stop during atomization and EDLs where available.

5. Atomize modificr alone two times prior (o sample analy51s

Do not cxcccd 1800 °C during clean-out.

Part Number B050-6158
Publication B3110.06
Release 1.4/ 10ih October 1991

PERKIN ELMER




" - Recommended Conditionsifor THGA Furnaces(1:2)

-

Terﬁperatures oc | m® Sensitivity Check()

Wavel.

Elem.| nm _ Moditier Pyrolysis | Atomiz. [ ‘pg | - pgiL A-s
Lu | 3360 B 500 | 2600 | 520| 1000 017
Mg | 2852 | eoo | t1e00| o4f 10| 022
ma | 2795 |5 ugpd « 3pgMgNOa), | . 1300 * 1900 63 100 | - 0.14
Mo’ | 313.3 |5 ugPd + 3ug Mg(NO3)2 1500 | 2400 | “120| 200 " 0415
Na | sse0 | " g00 | 1so0 | 12| 40| o029
Nd | 463.4 1500 | 2350 | 900.0| 50000 | . 0.50
Ni | 2320 1100 2300 |~ 20.0 50.0 0.22
p | 2136 |20 ugPd + 5pg Mg(NOa)2 1300 | 2500 |21000.0 200000 |  0.08
'pb | 2833 |50 g POs+3pgMg(NOg)2 | . 850 1500 30.0f 500 015
Pd | 247.6 0 | 900 | 2200 | 20| 1000 | " 0.17
" Pr | 495.1 500 | 2500 | 4400.0| ~40000 | 0.8
Pt | 2659 1300 | 2200 | 220.0| ‘4000 | ©o0.16
' Rb | 780.0 700 | 1800 | '10.0{  10.0-| 0.09
Rh | 3435 1400 | 2400 | - 24.0] 400 0.15
Ru | 349.9 1300 | 2400| 45.0] 1000 | 020 |
[Sbo| 217.6 |5 pgPd + 3pg Mg(NO3)2 1300 | 1900 | 5.0 100.0 016 |
. se | 19610 |5 pgPd +3pg Mg(NO3)2 1300 |. 1900 | - 45.0| 1000 |  0.20
si.| 2518 - ‘1200 | 2350 | 1200} 2000 | - 0us
sm |.429.7 - 1400 | 2450 | -230.0| {10000 |  0.38
sn | 286.3 |5pugPd +3ug Mg(NOa)2 1400 | 2200 | 00| 1000 | 010
St | 460.7. e | 1300 | 2400 | .- 40| -.50 0.11
. Te -| 214.3 |5pgPd +3g Mg(NO3)2 't200 | 1800 | 50.0{ :'1000| 0.8
V' Ti | 3643 ' 500 | 2500 | 70.0] 2000| 025
71 | 2768 |5pgPd +3pg Mg(NO3)2 700 | 1e00| s3.0] - 1000] 017
Tm | 3718 1700 | 2450 13.0 40.0 027"
U | 3515 7000 | 2550 |40 000.0] 250000 {  0.06
v | 3184 1200 | 2400 | 420| 1000 - o021
Y | 4102 1400 | 2550 | 4000.0| 9000.0 10.20
Yb | 398.8 1300 | 2300 | 30| 100 029
. Zn | 2139 {5pgMg(NO3)2 700 | 1800 ~ 1.0 2.0 0.16
Notes: 1. The recommended conditions values quoted here supcrécde allfv'z'ilucs publisicd in carlicr

lists. .

2. Atomization from the integrated platform in all cases.

3. Charzacteristic mass values (mo) in pg/0.0044 A-s
Variations of + 20 % for the characteristic mass under the above conditions arc possiblc.

4. Sensitivity data produced using 20 pL. aliquots and all recommefded conditions,
including gas stop during atomization and EDLs where available.

. rnnted in the Federal Repubiic of Germany

-_Perkin-Elmar is a tradomark of The Perkin-Elmer Corporalion

© 1991 Bodonse«?werk Perkin-Elmer GmbH
) ' - A# Rights Roserved
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SALA DE INSTRUMENTACION DEL LABORATORIO DE QUIMICA ANALITICA




ABSORCION ATOMICA POR LA TECNICA DE HORNO DE GRAFITO




ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCION ATOMICA: PERKIN ELMER,
MODELO : AANALYST - 300
TECNICA: FLAMA 'Y FIMS




