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DETERMINACION ESPECTROQUIMICA DE AGUA
EN MINERALES Y ROCAS

La determinacién de agua en mi-
nerales y rocas usando el arco de
corriente directa en el espectrégrafo
de emisién es descrita de la siguien-
fe manera: una precisién del ocho
por ciento, o mejor, se obtuvo sobre

una concentracién que varia del uno -

al veinte por cienfo, aproximada-
mente.

INTRODUCCION

El arco ‘'de corriente directa es una
fuente espectrogréfica de gran ver-
satilidad y sensibilidad. Hay, sin em-
bargo, un nimero de elementos que
no son excitados por él, y por lo
tanto, no son buscados, si bien ellos
pueden ser de un interés considerable.

La determinacién espectroquimica
de tales elementos ‘“‘no espectrogré-
ficos” presenta un desafic a la in-
geniosidad del .analista. Un medio
de completar este final es a través

* Laboratorio de Investigaciones Petrogréfi-
cas y Minerogréficas “Dr. Victor M. L6-
pez'’, ‘Universidad - Central ‘de Venezuela.

*¥*  Cabot Spectrographic Laboratory, = Mass.
Institute of Technology, Cambridge, Mass.
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del empleo de radicales libres pre-
viamente excitados que incorporan
los elementos buscados. Este acerca-
miento ha sido, por ejemplo, aplica-
do con éxito en la determinacién de
fluor usando las bandas de CaF. (1)
en la determinacién de carbono con
las bandas de CN (2), y el empleo
de las bandas de hidréxilo para me-
dir el contenido de agua se sugiere
en el presente método. (3).

El método descrito aqui ha sido
desarrollado para la determinacién
de agua en minerales y rocas, pero
debe ser aplicable a cualquier sé-
lido ‘que contenga, quimicamente
combinado, grupos de hidréxilo,
agua de cristalizacién o agua inters-
ficial. Es esencial el empleo de eléc-
trodos especialmente disefiados, y un
control cuidadoso de la humedad.

El sistema de la banda molecular
de los 3064A, 32 — II*? (ground state)
de OH, cuya cabeza mds intensa esté
a los 3063,6A es facilmente excitable
en el arco de corriente directa.  Es un
hecho comn observar sistemas de
bandas cuando se arquean muestras



“secas” debido a la excitacién del
agua absorbida y de la atmosférica.

Esencialmente, el presente método
explota esta sensibilidad’ por medio
del incremento del tamafo de la
muestra y utilizando un buffer (cuar-
zo), en conjunto con el elecirodo de
forma " apropiada que provee una
ebullicién controlada del agua de la
muestra.

Aparentemente, la conversién de
agua molecular a radicales libres de
hidréxilo en la abertura del arco, es

A

ajuste -hermético provista de un pe-
queho hueco. Durante el uso, la tapa
prevé el control necesario en la ebu-
llicién del agua, después de lo cual
es quemada. '

Las muestras para el andlisis fue-
ron molidas y tamizadas a —100 y
mezcladas en volimenes iguales de
cuarzo limpio. Ambos electrodos vy
muestras fueron secados al horno a
115° durante 24 horas antes de car-
gar los electrodos. Las muestras des-
pués de pesadas fueron transferidas

un proceso muy eficiente y no se a los electrodos y mantenidas a
puede hacer distincién entre muestras
conteniendo solamente OH o H:O, o
ambos en el especiro resultante.

115¢ C por ofras 24 horas antes del
andlisis.

Se encontrd conveniente la cons-
truccién de un horno portable (Fig. 3},

Parte experimental

El electrodo portamuestra desarro-
llado para la determinacién de agua
en muesiras en polvo, figura 1, fue
torneado de una barra de grafito de
5/16". El electrodo consiste de dos

poniendo un domo de cristal en una
placa caliente termostaticamente con-
trolable, de manera que la muesira
preparada se pudiera llevar al arco
sin que adquiriera agua.

El equipo espectrogrdfico, constan-

partes.

Un créter de paredes finas
con un corte inferior, y una tapa de

te, y métodos que fueron usados en
el arco, se sefalan en la tabla 1.

Tabla |

CONDICIONES DE OPERACION

Espectrégrato . ...... .. e e

Excitacién

Electrodos

Placas y Revelado ...............

Calibracién de Placas ............

Lineas uUsadas . ..vviiiiinie s

Humedad

3M. Littréw prisma de cuarzo [(Adom Hilger Co. Lid.
n® E-478). Fuente enfocada en el colimador (Enmascarado).

5 amperios durante 110 seg. (anodo) 1 mm de abertura
analitica.

Muestra: National Carbon Co. AGKSP  “‘Specpure” de

Grafitos frabajodos como se muestra en la Fig. 1.

Opuesto National Carbon Co. L 1138F "Spec-Pure’ de
carbén afilados. :

Kodak Spectrum Analisis — 1 Revelada durante 4%, ‘mi-
nutos a 19° C en revelador Kodak D-19.

Calibracién por el método de curva preliminar. Fotometria
con un microfotémetro no-registrador Hilger modelo
H6H301, todas las infensidades fueron corregidas para
muestra neutra (cuarzo) y fondo de placa.

Cabeza de la banda OH3063, 6A.

La humedad del Laboratorio fue continuamente contro-
lada y no varié en mds de 1 por ciento durante el
experimento. )
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ELECTRODO PARA LA MUESTRA -
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EVALUACION DE MUESTREOS EN MINAS DE ORO
MEDIANTE COMPUTADORES DIGITALES
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INTRODUCCION

A partir de 1950 se han desarro-
llado nuevos métodos de evaluacién
de minas (especialmente de oro), con
ayuda de los computadores digitales.
Estos métodos han sido*desarrollados
principalmente por Sichel, Krige y
Ross* y estén basados en la aplica-
cién de procedimientos matemdticos
estadisticos para la evaluacién de las
reservas de mineral. La utilidad de
los computadores es evidente en este
campo, por la cantidad de datos dis-
ponibles para el andlisis, ya que en

*  Trabajo de ascenso presentado por el in-
geniero Julio A, Salgado, para ascender
en el escalafén de Instructor a Asistente,
Facultad de Ingenieria, Universidad Central
de Venezuela, julioc 1967.
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término medio se toman unas 300
muestras diarias en una mina de re-
gular tamano.?

Hay ‘tres fases en el proceso de
evaluacién del mineral:

a} La estrategia del muesireo:
eleccién de los puntos donde se van
a fomar las muestras y de qué tipo
{(“"chip” o "broken-ore’’).

b) El muestreo en si: corte de la
muestra y su ensayo.

¢) La estimacién de las cantidades
de mineral (predicciones en base a
los datos).

Es de hacer notar la gran inter-
accién que existe entre las fases a
y ¢, ya que un tipo de muesireo
puede imponer a veces un método de
andlisis de los datos.

Entre los métodos que se usan hoy
en dia, estdn:

1) El considerar las muestras co-
mo tomadas al azar de una distribu-
cién logaritmica normalizada y apli-
car los métodos de correlacién vy
regresion.

2) Estudios bidimensionales con
miras o obtener superficies de ten-

N





