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De mi mayor consideracidn: .

Tengo el agrado de dirigirme a Ud. con el obje-
to de elevarle el programa tedrico, la lista de los trabajos précticos y
la bibliograffa de la asignatura Geoquimica Analftica en mi condicidn de
Profesor Titular ad-honcrem de la misma.

. (o] ~
Esta es una materia regular del 5‘ afio de la
carrera de Ligenciatura en Geoquimica y que se refiere e§peC1flcamente a
métodos de quimica analftica aplicados a materiales geoldgicos.

. La misma comienza a dictarse a partir de este
ano de acuerdo a la programacidn establecida en el plan de estudios de
1982 de la carrera mencionada.

Para determinar su contenido se han tenido en
cuenta dos aspectos esenciales: 1) El conocimiento previo de quimica en ge
neral y de qu{mica analftica en particular de los alumnos de la carrera,

y 2) Los métodos y técnicas analfticos de mis amplia aplkcacidn en el cam-
no de la Geologfa y Geoquimica.

Respecto del primer aspecto cabe acotar que los
alumnos de la carrera han debido cursar y aprobar las asignaturas Introduc
cidn a la Quimica y Geoquimica y vor lo menos cursar Quimica Analftica T
que se desarrolla en la Facultad de Ciencias Exactas como asignatura de la
carrera de Licenciatura en Quimica.

En esta carrera (Lic. en Qufmica) la curricula
también contempla una materia designada Quimica Analftica IT, cuyo conteni
do no se adapta adecuadamente a las necesidades del desarrollo analftico —
en el campo de las Ciencias de la Tierra, y es por ello que afios atrds las
autoridades de la Facultad de Ciencias Naturales y Museo de La Plata deci-
dieron reemplazarla por otra materia que contemple una orientacidn nés
estrechamente vinculada a nuestras necesidades y a dictarse en Jnuestra Fa-
cultad.

‘Pgra este’ngevo plan de estudios de 1982, la
asignatura designada Geoquimica Analitica contempla los aspectos analfticos
no considerados en su %nmedlata antecesora (Quimica Anal?tica 1), incluyen-
do de este modo el capitulo de Volumeéria por transferencia de electrones
como método quimico, y una serie de métodos instrumentales fisicos y fisico-
quimicos de més amplia aplicacidn en el campo de la resolucién analftica de
materiales naturales, tales como la absorciometria molecualr, la espectro-
metrfa de emisién con llama y plasma de argén, la espectrometria de absor-
cién atdémica, la fluorescencia de rayos X y métodos radioquimicos y croma-
togréficos.

, @l plan se completa con una revisidn de la pre-
sentacién de un andlisis quimico, un estudio estadfstico de los resultados

y las téenicas y procedimientos propios de toma, preparacidn y ataque de
este tipo particular de material.

Los trabajos précticos conslistirdn en la aplica-
cién de las diferentes técnicas eptudiadas en el programa, al anflisise Quf-
mico completo de una roca silicatada, contempléndose la evaluacidn de los
elementos mayoritarios, minoritarios y trazas. Para tal in a cada alumno
ge le entregard al comienzo del curso una muesbra perfectamente tdentifica-
da, con la quwe efectuard su tarea en forma individual.



_ El degarrollo de los mismos se ha de llevar a ca-
bo en el laboratorio de Geoquimica del Centro de Investigaciones Gecldgi-

rd
;as, no contidndose hasta el presente con personal auxiliar para estas ta-
eas. i

Lud Sin otro particular aprovecho la oportunidad para
saludar al Sr. Decano con mi consideracidn méds distinguida,
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1.~ Generalidadeg.- Desarrollo actual de la teoquimica Analftica.

Naturaleza de los materiales geoldgicos: mineralcs, rocas, mo=
nas, sedimentos, suelos, ngua. Composlcidn qufmica. Blementos
que se determinan. Clagificacidn de los constituyentes por su
abundancia. Presentacién do un andlisis qufmico. Exnresidn y
ordenamiento de resultados. Cifras significativas. Procisibn y
exactitud. Errores: clasificacién y criterios de rechazo de re-
sultados.

tamafio representativo. Grado de homogeneidad y tamafio de grano.

Muestra 1{iquida: método de toma de muestra.

Preparacién de la muestra. Tratamiento preliminar. Muestra 14~
quida: honogeneizacibén. Muestra sélida: técnica de cuarteo.
Trituracién y pulverizacidn. Tamizado.

3.- Técnicas_de descomposicidn del material.-Sistemas abiertos: deg
. . A 4 » . . ’
composicidn por via seca o térmica. Empleo de disgregantes s8d-
lidos. Diferentes sistemas y técnicas segin la naturaleza del

materiel. Descomposiciédn por via hfimeda. Empleo de distintos A-

cidos y a diferentes temperaturas. Eliminacién de silice. Siste

mas cerrados: uso de recipientes cerrados (bombas) y ataque con
fcidos.

4.- Metodologfa analitica.- Métodos comunmente empleados en geoqui-
mica analftica. Clasificacidén. Criterios de seleccidn. Defini-
cién del problema analftico. Composicidn qufmica del material y
rango 6ptimo de aplicabilidad de los diferentes métodos. Evalua

cién tedrica y comprobacibén experimental del método selecciona-
do. Blisqueda biblicgréafica.

electroquimica: electrodos; potenciales normales Yy serie electro
quimica de los elementos; convencidn de signos; ecuacidn de
Nernst.

Principales agentes pxidantes y reductores. Patrones primarios,
Curva de valoracidn. Indicacidn del punto final de valoracidn:
indicadores visuales y de métodos electromdtricos.



Permanganimetria y dicromatometrfa: consideraciones. Aplica-
. « #
ciones al anflisis de materiales geoldgicos: determinacidn de

Fe(II) en rocas silicatadas y de materia orgénica en suelos.

6.- Potenciometrfa.-Electrodos indicadores y de referencia. Electrg

dos para medida de pH y electrodos selectivos de iones.
. - . .
Medidas potenciométricas directas. Circuito potenciométrico.

. e
Valoraciones potenciométricas: ejemplos. Determinacidn de puntos

de equivalencia.

7.~ Métodos épticos.- Principios generales. Clasificacién. Unidades.

Concepto de energfa radiante. Espectro electromagnético.

Instrumentacién: Principios pticos generales. Fuentes de e-

. . . i . s P S
nergfa radiante. Sistemas de dispersidén de la radiacidn:monocro-

madores. Concepto de resolucidn y dispersidn.

7.1.-

7e2.-

Absorciometria.- Principios generales. Ley de Lambert-Beér.
foncepto de absorbancia y transmitancia. Desviaciones. Erro-
res, Exactitud fotométrica. Instrumentacidn: Color{métros;

fotémetros de filtros, espectrofotdmetros. Detectores de ra-

diacién. Aplicaciones al anflisis de materiales geolébgicos,
determinacidn del contenido de Silicio (8iO ) de fdsforo
(P ) y de titanio (T10 ) en rocas 81110atadas. Determina-
cidn del contenido de elementos traza en aguas y material

sélido.

Espectrometria de_absorcidn atdmica Y_de_emisidn por 1lama v

por plasma de argdn.- Partes constitutivas de un equipo: des-

crlpclon de los diferentes sistemas. Sistemas de emisidn v
de absorcidn con y sin llamag selector de longitud de onda y
fotométrico. Procesos que se desarrollan en la llama: intro-
duccién y pulverizacién; evaporacidn del solvente; fusidn y
vaporizacidn de la sal del analito; disociacidn, ionizacidn
y asociaciones moleculares; exc1ta01on, emisidn y absorcidn
atdmica.

Variables que condicionan el proceso de anilisis quimico.
Factores instrumentales y operacionales, Factores propios de
la solucién. Concepto de sensibilidad y limite de deteccidn.
Aplicacién de la metodologfa de anflisis a materiales geold-
gicos; ejemplos: determinacidn de microconstituyentes en a-
guas. Valoracién de elementos mayoritarios, minoritarios ¥
traza en rocas, minerales, suelos y sedimentos por absorcidn
atémica: determinacién de silicio, aluminio, hierro total,
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calcio, magnesio, sodio, potasio, manganeso y titanio. Val™
2 & . e s a1 . %
loracion del contenido de litio, rubidio, estronecio, bario,
. »
cobre, cine, niquel, cobalto, etc.

7+3.- Espectrometrfa de emisidn de rayos X. Definiciones. Princi-
pio del método. Origen y propiedades de los rayos X. Absor-
cidén y emisidn de rayos X: espectros caracteri{sticos. Origen
de las 1fneas caracterfsticas. Bordes de absorcidn. Fendme-
nos de fluorescencia. Efecto Auger.

Caracteristicas instrumentales: descripcidn de un espectrdme
tro de rayos X. Diferentes tipos de detectores: contador pro
porcional de flujo y contador de centelleo. Seleccidn de la
altura de pulso. Anélisis del espectro. Seleccidn de la lon-
gitud de onda. Colimadores. Resolucidn. Cristales analizado-
res.

Aplicaciones analiticas. Anflisis cualitativo y cuantitativo.
Preparacidn de las muestras. Efecto de matriz. Ejemplos: de-
terminacidn de elementos mayoritarios, minoritarios y traza

en materiales silicatados. Calibracidn con muestras de compo-
sicidn certificada. Empleo de patrones interncs y del efecto
de dispersidn de la radiacidn.

8.- Métodos radioquimicog.- Principio y clasificacién de los métodos

radioquimicos.Procesos de decaimiento radiactivo. Tipos de radia-
cidn: emisiéno(,<? vy & . Captura electrdnica. Unidades de radioacti
vidad. Leyes del decaimiento radiactivo. Errores de conteo: concep-
tos estadisticos. Equipos.

8.1.- Anflisis_por activacidn neutrénica.-Principio del método. Cla
sificacidn. Métodos destructivos y no destructivos. Aplica-
ciones. Ejemplos.

8.2.- Andlisis por dilucidn isotdpica.- Principio del procedimiento.
Dilucidn isotépica directa y subestequiométrica. Aplicaciones.

Ejemplos.

9.- Separaciones.- FPrinciplos generales de los procesos separativos. Fac

tores que afectan el grado y la eficiencia de una separacién. Cla-
gificacién de los métodos separativos.

9.1.- Destilacidn. Diagramas de composiclén fase 1fquida-fase vapor.

Sistemas a reflujo total y a reflujo parelal., Curvas de desti-
lacién batch.

9.2.~ Extraccidn liquldo-lfguidg.-Parﬁmetros de reparto. Contacto

finico y contactos diseretos repetitivos ("corriente cruzada").
Extraccidn de quelatos. Ejemplos y aplicaclones de quelantes,




10.-

9.3.~Intorcamblo_iénlco. Rosinag do Intercambio. Coeficionbo do

dlstribucidn. Soparactionos on conbacto dlscroto ("bateh').

Cromatograrfa do Intorcambio iénico: parfimotros do rotencidn;

ofleloneln y rosolucidn.

Cromatogralfa.- Introduceidn. Clasiflecacidn; Léenicas oporativas.
Equipo bdalco para CGL. Brovo doseripetdn dol proceso cromatoprf-
fico. leuaclones fundamentalos y sus aplicacdones cualltativas y
cuantltallivas. Rotoncldn cromatogrélica. Isotorma de particidn.

Eficloncia. Resolucldn. Tlompo deo anfllsis. Efecto de la bampera-

tura,
Anflisis cualitativo y cuantitative. Tomperatura programada.




GEOQUIMICA ANALITICA

PLAN DE TRABAJOS PRACTICOS
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Determinacidn de los contenidos de H,07 (agua higrosedpica) y de
+ ’” . . .
H50 (agua combinada) en rocas y minerales por la técnica gravimétri-

» . - 2
ca, Pérdida por calcinacidn.

Aplicacidén del método de Wilson para la evaluacién de hierro fe-
rroso (como FeO) en rocas alumosilfcicas. Empleo de la técnica volumé-
trica de éxido-reduccidn. Disolucidn de la muestra con &cido fluorhf-

drico en frio.

T.P. N° 3.-

Técnicas de ataque de muestras de rocas, minerales y menas. Diso-
lucidn por vfa hfimeda. Empleo de &cido fluorhfdrico en sistemas cerra-
dos y abiertos: inclusidn y exclusidn de sflice. Preparacidn de solucio
nes madres y disoluciones correspondientes para su empleo en el anéli-

. » . ’ . s A
gis por via colorimétrica y por absorcidn atdmica.

T.P. N° 4.-

Determinacidn de silicio (como 5102) en rocas por absorciometrfia
molecular. Empleo del reactivo molibdico. Uso de espetrofotdmetro de

U.V. Curvas de calibrado.

Determinacidn de titanio (como Ti0,) por absorciometrfa molecular
en rocas y minerales. Formacidn del Acido pertiténico con agua oxige-
nada. Empleo de espectrofotédmetro de U.V. y construccidn de curvas de
calibrado con muestras de composicidn certificada.

7.P. N° 6.-

R

Determinacién de fésforo (como P205) en rocas y minerales por ab-
sorciometrfa molecular. Desarrollo de color por formacidn del compuesto
complejo sf{lico-molf{bdico. Empleo de espectrofotdmetro de U.V. y de

muestras de rocas de composicidn certificada,




Espectrometrfa de absorcidn atdmica. Técnica operatoria general.
Seleceidn de las condiciones 4ptimas de trabajo. Empleo de distintas
llamas. Construccidn de curvas de calibrado. Método de adicidn y de

o # . . . . :
enmarque. Detececidn y eliminacidn de interferencias.

. 'l . .
Determinacidn del contenido de aluminio (como A1203) en rocas y
minerales alumosilfcias por espectrometrfa de absorcidn atdémica. Empleo

de la l1lama de 8xido nitroso-acetilenoc.

Determinacidn de manganeso (como MnO) y de hierro total (como
Fe, ) en muestras de rocas y minerales por espectrometria de absorcidn
atomlca. Empleo de la llama de aire-acetileno. Construccidn de curvas

de calibrado con muestras de composicidén certificada.

T.P. N° 10.-

Aplicacidn de la espectrometrfa de absorcidn atdmica a la deter-

minacidn de caleio (como CaO) y de magnesio (como MgO) en rocas y mine-

rales.

T.p. N°_11.-

Determinacién de sodio (como Naj,0) y de potasio (como K,0) en mues

tras de rocas y minerales por espectrometria de absorcidn atdmica y de

emisidn por llama.

7.p, N° 12.-

L] d . .
Fluorescencia de rayos X. Técnica general operatoria. Manejo de

los diferentes parémetros instrumentales y operacionales. Preparacidn
de las muestras para el andlisis: formacién de perlas con fundentes

bésicos y téecnicas del prensado.

Aplicacidn de la fluorescencia de rayos X en la determinacidn del

tenido de elementos traza enmuestras de rocas y minerales: evalua-

con
cidn de rubidio, estroncio, bario, cinc, niobio y circonio. Construc-
cidn de curvas de calibrado con muestras certificadas y empleo del efec

to dispersivo de la radiacién.
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