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Trabajo Práctico Nº 8:

Fotometría de llama
63.15: Química Analítica Instrumental

Integrantes:

Curso: Miércoles de 13 a 17

Armario: 
Fecha de realización: 

Fecha de entrega: 
Objetivos
Se determinará el contenido de cloruro de sodio y de potasio en una muestra de sal mediante la técnica de fotometría de llama.
Fundamento teórico
Parte Práctica
Materiales
1. Soluciones patrón
2. Muestra de sal incógnita

3. Balanza

4. Espectrofotómetro de llama

5. Material volumétrico
Procedimiento
Se preparan las soluciones patrón con 0,09563 g de NaCl y 0,09525 g de KCl en matraz aforado de 250 mL, y resulta 150,5 ppm en Na y 200 ppm en K. Con estas dos soluciones patrón se preparan las soluciones para la curva de calibración según la siguiente tabla:

	Solución
	Patrón Na/K (mL)
	Matráz (mL)
	ppm en Na
	ppm en K

	1
	1,00
	50,0
	3,00
	4,00

	2
	1,00
	25,0
	6,00
	8,00

	3
	3,00 (1,00+2,00)
	50,0
	9,00
	12,0

	4
	2,00
	25,0
	12,0
	16,0

	5
	5,00
	50,0
	15,0
	20,0

	Blanco
	0
	H2O destilada
	0
	0


Además se preparan dos soluciones diferentes con la muestra:


[image: image1]
Para cada medición deberá ajustarse el aparato para seleccionar qué se quiere medir Na o K. Cada vez que se cambia de modo debe calibrarse.
La calibración del aparato se realiza ajustando la medición a 0 con el blanco y a 140 para la solución 5 en el caso de Na o a 19,6 en el caso de K, para que no se vaya de escala el aparato.

Las soluciones se inyectan con un tubo capilar al aparato, y pasan por un nebulizador que luego envia el aerosol a la llama que atomiza la muestra, y luego el detector mide la emisión. 
Se miden las soluciones 1 a 5 por triplicado para construir la curva de calibración, y luego se mide 6 veces la muestra para Na y 6 veces la muestra para K.
En base a esto se calculará el contenido de NaCl y KCl de la muestra.

Tabla de datos y Resultados
Se obtuvo en el laboratorio la siguientes tabla de datos:
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0000000

13229343,33,24,1

26260666,97,37,2

3808210010,511,312,8

411511813015,315,915,1

514014014019,619,619,6

9310189

9493105

12,813,112,8

12,312,912,2

NaK

Muestra Na

Muestra K


Masa de la muestra: 0,0460 g

Sal utilizada: Dos Anclas Light

Análisis de datos

Para el sodio se obtuvo la siguiente curva de calibración:
[image: image3.emf]Curva Calibración Na

y = 9,454x + 2,873

R

2

 = 0,9863

0

20

40

60

80

100

120

140

160

05101520

ppm Na

Señal


Los cálculos estadísticos realizados se resumen en la siguiente tabla:

	 
	xi(ppm Na)
	yi(Señal Na)
	y^i
	(yi-y^i)^2
	xi^2
	(xi-xprom)^2

	0
	0
	0
	2,873
	8,254129
	0
	56,25

	0
	0
	0
	2,873
	8,254129
	0
	56,25

	0
	0
	0
	2,873
	8,254129
	0
	56,25

	1
	3
	32
	31,235
	0,585225
	9
	20,25

	1
	3
	29
	31,235
	4,995225
	9
	20,25

	1
	3
	34
	31,235
	7,645225
	9
	20,25

	2
	6
	62
	59,597
	5,774409
	36
	2,25

	2
	6
	60
	59,597
	0,162409
	36
	2,25

	2
	6
	66
	59,597
	40,998409
	36
	2,25

	3
	9
	80
	87,959
	63,345681
	81
	2,25

	3
	9
	82
	87,959
	35,509681
	81
	2,25

	3
	9
	100
	87,959
	144,985681
	81
	2,25

	4
	12
	115
	116,321
	1,745041
	144
	20,25

	4
	12
	118
	116,321
	2,819041
	144
	20,25

	4
	12
	130
	116,321
	187,115041
	144
	20,25

	5
	15
	140
	144,683
	21,930489
	225
	56,25

	5
	15
	140
	144,683
	21,930489
	225
	56,25

	5
	15
	140
	144,683
	21,930489
	225
	56,25

	Promedio
	7,5
	73,7777778
	Suma
	586,234922
	1485
	472,5

	Muestra
	-
	93
	 
	
	Sxx=
	472,5

	
	-
	101
	Sy/x
	6,05307216
	
	

	
	-
	89
	Sm
	0,27846778
	
	

	
	-
	94
	Sb
	2,52930918
	
	

	
	-
	93
	t 95%
	2,11990529
	
	

	 
	-
	105
	 
	
	
	

	
	Señal promedio
	95,8333333
	 
	
	
	

	
	m
	9,454
	delta m
	0,59032531
	
	

	
	b
	2,873
	delta b
	5,36189589
	
	

	
	ppm muestra dil
	9,83291023
	 
	
	
	

	
	Sxo=
	0,30954773
	
	
	
	

	
	delta ppm
	0,65621186
	
	
	
	


Las fórmulas utilizadas han sido las del anexo de la guía de trabajos prácticos.

Se ha obtenido entonces que la muestra diluida es de 9,83±0,66 ppm Na

Luego se calcula el contenido en % de NaCl con la fórmula:
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Donde V1= 25,0 V2=50,0 Valic=2,00
Lo que da: 

	%NaCl
	33,96061%

	Delta
	2,71380%


Y escribiendolo con 2 cifras significativas para el error:

34,0±2,7% NaCl

Para el potasio la curva obtenida fue:
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Los cálculos realizados:

	 
	xi(ppm K)
	yi(Señal K)
	y^i
	(yi-y^i)^2
	xi^2
	(xi-xprom)^2

	0
	0
	0
	0,3254
	0,10588516
	0
	100

	0
	0
	0
	0,3254
	0,10588516
	0
	100

	0
	0
	0
	0,3254
	0,10588516
	0
	100

	1
	4
	3,3
	4,271
	0,942841
	16
	36

	1
	4
	3,2
	4,271
	1,147041
	16
	36

	1
	4
	4,1
	4,271
	0,029241
	16
	36

	2
	8
	6,9
	8,2166
	1,73343556
	64
	4

	2
	8
	7,3
	8,2166
	0,84015556
	64
	4

	2
	8
	7,2
	8,2166
	1,03347556
	64
	4

	3
	12
	10,5
	12,1622
	2,76290884
	144
	4

	3
	12
	11,3
	12,1622
	0,74338884
	144
	4

	3
	12
	12,8
	12,1622
	0,40678884
	144
	4

	4
	16
	15,3
	16,1078
	0,65254084
	256
	36

	4
	16
	15,9
	16,1078
	0,04318084
	256
	36

	4
	16
	15,1
	16,1078
	1,01566084
	256
	36

	5
	20
	19,6
	20,0534
	0,20557156
	400
	100

	5
	20
	19,6
	20,0534
	0,20557156
	400
	100

	5
	20
	19,6
	20,0534
	0,20557156
	400
	100

	Promedio
	10
	9,53888889
	Suma
	12,2850289
	2640
	840

	Muestra
	-
	12,8
	 
	
	Sxx=
	840

	
	-
	13,1
	Sy/x
	0,87625014
	
	

	
	-
	12,8
	Sm
	0,0302335
	
	

	
	-
	12,3
	Sb
	0,36614589
	
	

	
	-
	12,9
	t 95%
	2,11990529
	
	

	 
	-
	12,2
	 
	
	
	

	
	Señal promedio
	12,6833333
	 
	
	
	

	
	m
	0,9864
	delta m
	0,06409216
	
	

	
	b
	0,3254
	delta b
	0,77619461
	
	

	
	ppm muestra dil
	12,5283185
	 
	
	
	

	
	Sxo=
	0,43001107
	
	
	
	

	
	delta ppm
	0,91158274
	
	
	
	


Se ha obtenido entonces que la muestra diluida es de 12,53±0,91 ppm K

Luego se calcula el contenido en % de KCl con la fórmula:
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Donde V1= 25,0 V2=100,0 Valic=2,00
Lo que da: 

	%NaCl
	64,91063%

	Delta
	5,51323%


Y escribiéndolo con 2 cifras significativas para el error:

64,9±5,5% KaCl

En resumen se obtuvo que la composición de la muestra era:

34,0±2,7% NaCl

64,9±5,5% KaCl

Conclusión
La técnica de fotometría de llama arroja resultados aceptables para la concentración de la sal Dos Anclas Light. En la página web de Dos Anclas se lee “La combinación está compuesta por 66% de cloruro de potasio más 33% de cloruro de sodio”, así que los valores obtenidos son bastante cercanos. Está técnica para determinar sodio y potasio es efectiva, pero el operador debe conocer bien el equipo para darse cuenta cuando no está trabajando correctamente, ya sea porque se va de escala, o porque el capilar de succión de la muestra está tapado.
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Hoja1

		Solución		Na						K

		0		0		0		0		0		0		0

		1		32		29		34		3.3		3.2		4.1

		2		62		60		66		6.9		7.3		7.2

		3		80		82		100		10.5		11.3		12.8

		4		115		118		130		15.3		15.9		15.1

		5		140		140		140		19.6		19.6		19.6

		Muestra Na		93		101		89

				94		93		105

		Muestra K								12.8		13.1		12.8

										12.3		12.9		12.2






