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RESUMEN

Se describe un método para la determinacion de sodio y
potasio en ampelitas, por medio de un espectrofotometro
de absorcion atémica y llama laminar. También se han es-
tudiado las influencias de los iones extrafios (componen-
tes de la matriz) sobre jas emisiones atémicas del sodio y
potasio. ‘

SUMMARY

A method for determining sodium and potassium in ampe-
lites by means of an atomic-absorption spectrophotome-
ter and laminar flame has been described. The influences
of foreign ions (matrix components) on the atomic
emissions of sodium and potassium has also been
studied. -

RESUM

Es descriu un métode per a la determinacié de sodi i po-
tassi en ampelites mitjangant un espectrofotometre d’ab-
sorcio atomica i flama laminar. També s’han estudiat les
influéncies dels lons estranys (components de la matriu)
sobre les emissions atdomiques del sodi i del potassl.

INTRODUCCION

La espectrofotometria de emisién atémica con llama es
una técnica instrumental ampliamente utilizada en la de-
terminacién de elementos alcalinos y alcalinotérreos, fun-
damentalmente, en suelos y muestras geoquimicas-.
Desde el punto de vista quimico, las acciones interferen-
tes mas Importantes son las denominadas interferencias
de ionizacién®, Jas cuales constituyen un capitulo im-
portante en la determinacién de sodio y potasio.

En el presente trabajo se establecen los procedimientos
analiticos de emisién con Ilama, con un espectrofotome-
tro de absorcion atémica, que permiten la determinacion
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de sodio y potasio en muestras disgregadas con metabo-
rato de litio®-¥, previa consideracién de los-efectos inter-
ferentes de la matriz. Se ha realizado un estudio de dichas
interferencias quimicas mediante el analisls de las distin-
tas acciones que otros elementos, tales como Al, Fe, Ca,
Mg, Mn, T}, P, By Li, ejercen sobre la emisién atémica del
sodio y del potasio. Las técnicas propuestas han sido
aplicadas en pizarras ampeliticas pero pueden hacerse
extensible a otros materlales silicatados o no, disgrega-
dos con metaborato de litio.

METODO EXPERIMENTAL

Instrumentacion y soluciones

Se ha utilizado un espectrofotémetro de absorcién atomi-
ca Perkin-Elmer 460, provisto con mechero con camara de
premezcla y llama aire-acetileno. Las condiciones de tra-
bajo fueron las siguientes: [ineas analiticas, 589.0 nm (Na)
y 766.5 nm (K); ancho de rendija, 0.7 nm; flujo de acetlieno,
3.7 I min-%; flujo de aire, 21.7 | min-!, Como patrén de ajuste
para el sodioy el potasio se usan sendas disoluciones de
10 y 100 ug mi-Y, respectivamente. Las medidas de las emi-
siones atémicas de los elementos se efectuaron de forma
digital.

Se utllizaron soluciones patrones de 1000 zg mli-! de sodlo
y potasio, preparadas a partir de NaCl y KCI (Merck). Solu-
cién de metaborato de litio de 13.9 g de LIBO, por litro y
soluciones de diversos cationes y aniones de 1 g por litro,
para el estudio de las acciones interferentes.

DISGREGACION DE LAS MUESTRAS

Se pesa exactamente, alrededor de 0.1 g de ampelita, pul-
verizada y desecada a 110°C y exenta de materia organi-
ca, en un crisol de piatino. Se afiaden 0.6 g de metaborato
de litio y se funde a 1000°C en una mufla eléctrica durante
media hora. E! fundido frio se extrae con acido clorhidrico
concentrado y se insolubiliza [a silice por evaporacion a
sequedad. El flltrado se extrae con acido clorhidrico dilui-
do y se enrasa en un matraz aforado de 100 mi.

PROCEDIMIENTOS FOTOMETRICOS

Determinacion de sodio y potasio. En matraces aforados
de 10 ml, se afade disolucion patron de sodio (entre 0.2y 5
g mi*Y ylo disolucién patrén de potasio (entre 10y 40 ug
mi-1), 5ml de la disolucién de metaborato de litio y 0.5 ml
de acido clorhidrico concentrado-y se enrasa con agua
destilada. Se miden las emisiones atdémicas de. estas
muestras en las condiciones operatorias descritas ante-
riormente.
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RESULTADOS Y DISCUSION

En primer iugar, se ha realizado un estudio previo de las
influencias individuales de lones extraiios (componentes
de la matriz ampelitica y.del disgregante) sobre las emisio-
nes atdmicas de sodio {2 ppm) y potasio (2 ppm), para con-
centraciones crecientes de ion extraio/metal analizado
desde 1:1 a 100:1. Los resultados obtenidos indican que
calcio, sodio y manganesc incrementan la sefial atbmica
del potasio, mientras que el titanio la disminuye. Los otros
elementos ensayados (Fe, Al, Si, Mg, Li y B) no ejercen
apenas influencia sobre la emisidn del potasio en las con-
diclones instrumentales anterlormente expuestas. Los da-
tos encontrados para el sodio indican que su emision ato-
mica se incremanta por el calcio, potasio y litio y disminu-
ye levemente por el titanio; no ejerciendo los otros ele-
mentos estudlados influencia apreciable (Fe, Al, Si, Mg,
Mn, Py B).

Posteriormente, se han estudiado las influencias qulmi-
cas conjuntas de aquellos elementos que estan presentes
en la matriz a mayores concentraciones que el sodioy el
potasio. En la Tabla | se recogen los resultados obtenidos
para el potasio en la presencia de Li y B (afiadidos como
metaborato de litio) y de Fe, Al y Mg, Li y B. De los datos
expuestos se deduce que el orden de concentracion estu-
diados no se observa influencia de parte de iones compo-
nentes de tas ampelltas (Fe, Al, Mg) ni tampoco de la ma-
triz disgregante,

TABLA |

Influencia de elementos componentes de las ampelitas
y metaborato de litioven la emisién atémica del potasio

Entidades quimicas(ppm}

Emisidn
K Al Fe Mg Liaoz {A\=766.5 nm)
10 - - - 1000 0.119
10 10 10 10 7000 0.118
10 50 10 10 7000 0.118
10 100 50 10 7000 0.119
20 - - - 7000 0.148
20 20 20 20 7000 0.146
20 100 20 20 7000 0.148
20 200 100 20 7000 0,148
sa - - - 700 0.161
50 - - - 3500 0.160
50 - - - 7000 0.161
50 50 50 50 7000 0.160
50 250 s0 s0 7000 0.162
50 500 250 50 7000 0.161

TABLA I

Influencia de elementos componentes de las ampelitas
y metaborato de litio en la emision atémica del sodio

Entidades quimicas (ppm}

Emisidn
¥ AL Te x LiBO, (=895 nm)
1 - - - - 0.049
1 - - - 350 0.060
1 - - - 700 0.062
1 - - - 1400 0,061
1 - - - 2100 Q,062
1 - - - 2800 ©.061
3 - - - - 0.115
3 - - - 150 0,129
3 - - - 350 " 0,130
3 - - - 700 0.129
3 120 60 60 700 0.130
3 - - - 3500 . 0.129
3 120 80 60 3500 0.131
] 240 60 60 3500 ~ . - 0.130
3 240 30 30 5000 0.130
3 - - - 7000 0,129
3 120 60 60 7000 o.130
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Los resultados obtenidos para el sodio se detallan en la
Tabla Il. La presencia de metaborato de litlo produce un
aumento de la sefal del mismo hasta alcanzar un valor
constante que tiene lugar a partir de un orden de concen-
tracion de 150 a 7000 ppm de metaborato de Iitlo. Por otro
lado, la presencia simultanea de Fe, Al y K en preséncia
de la matrlz fundente no afecta a la emision del sodio.

A partir de los resultados obtenidos y aplicando el proce-
dimiento descrito previamente, se han efectuado las de-
terminaciones de sodio y potaslo en siete muestras de
ampelitas. Las muestras se han recogido en la zona de Hi-
nojales en Santa Olalla de Cala (Huelva, Espafia), donde
se han detectado importantes anomalias radiométricas
en ciertos niveles ampeliticos. Para |a toma de muestra se
han seleccionado dos afloramientos de esta.zona, que co-
rresponden a las muestras designadas como 1T, 2A, 3Ay
4M {siendo esta Ultima el depésito mas antiguo) y OA,
10H y 10C (siendo ésta el depdsito més antiguo). Se ob-
sarva en cada zona una intenslficacién del color negro en
cada nivel ampelitico y una desaparicion del mismo como
consecuencia de procesos Oxicos en los horizontes super-
ficiales relativos al estrato ampelitico. Los resultados ob-
tenidos para las determinaciones de sodio y potasio en
estas muestras se recogen en la Tabla [ll. De los mismos
se deduce que las determinaciones de estos metales son
precisas y la relacion potasio/sodio osclla alrededor de 20
en la mayoria de las muestras.

TABLA Il

Contenidos en materia orgéanica, potasio y sodio en las
ampelitas analizadas

Ampelita Materia Potasio Sodio
orgidniea (%)b (")h
x?

ity 1,11 2,40  0.02 0,42 % 0,02
2A 14.48 1.57 + 0,03 0,074 + 0,002
3 20,67 1,50 + 0.02 0,073 + 0,003
4H 1.21 0.60 # 0,01 0.031 & 0,002
oA 1.11 0.90 & 0.02 0,040 £ 0.001
10H 14,57 1.00 ¢ 0.01 0.061 4 0,001
10¢ 2.17 2,37 £ 0,02 0,079 # 0,002

2 La materia orgéanica fue determinada por el método de
Anne (10) y los valores corresponden a la media de tres de-
terminaciones.

b Los porcentajes de potasio y sodio estéan referldos a pe-
so de ampelita sin materia organica y corresponden a la
media de tres determinaciones separadas al menos.
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