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RESUMEN. Se describe un ~ricedimiento analitico utilizando
Fluorescencia de Rayos X d~ E-ucrgia Dispersiva para la determi-
nacion de Ba ¢n barita (BaSOg). Se utilizé una variante de un mé-
todo donde se combina la téenica de pelicula delgada con la del es-
tandar interno. Se comparan estos resultados con los obtenidos por
analisis quimico convencioal.

ABSTRACT. An Energy Dispersive X Ray Fluorescence analyti
cal method for the determination of barium in barite is desenibed
A combination of thin film and intemal standard techniques were
used. Classical chemical analysis and X Ray Fluorescence results
are compared.

INTRODUCCION

La barita, baritina o espato pesado, forma en que se en-
cuentra en la naturaieza el sulfato de bario (BaSQOs), presenta
diferentes coloraciones en dependencia del tipo de impurezas
que lo acompaﬁa.1 Cuando esta puro, este mineral es de co-
lor blanco y se utiliza como relleno en la fabricacién de papel,
pintura, gomas y plasticos. En vista de su aito peso especifico
y su inercia quimica, se emplea también como agente lubri-
cante en la perforacion de pozos de petréleo para contrarres-
tar las elevadas presiones que ejercen el gas y el agua pre-
sentes en los depositos de este hidrocarburo.® A lo anterior,
se une la posibilidad de ser usado como materia prima para la
obtencidn de carbonato de bario, material que se emplea en
la fabricacion de ferritas y ceramicas piezoeléctricas que son
de amplia aplicacion en la industria electronica.

La determinacion de Ba en barita consume mucho tiem-
po si se utilizan métodos clasicos de analisis o métodos ins-
trumentales que requieren una disolucion previa de la mues-
tra. En este sentido, la Fluorescencia de Rayos X (FRX) pre-
senta la ventaja de que en muchos casos, no es necesario un
tratamiento preliminar laborioso del material a analizar y por
ende, se puede realizar un gran numero de determinaciones
con relativa rapidez y precision.

El método mas simple de pregaracic’m y presentacion de
muestra en FRX es el de polvo.” Gulbransen describio un
procedimiento para la determinacion de Ba en baSQ4 en el
que se emplea este método, pero se requiere para ello, de un
gran cantidad de patrones analizados por via quimica. Joslin
y Salt? propusieron fundir la barita; después de ensayar dife-
rentes fundentes y aditivos formadores de vidrios llegaron a la
conclusion que el Spectroflux S105 como fundente y el GeOs>
como aditivo producen discos consistentes y claros que no se
fragmentan durante el enfriamiento. En este caso, se em-
plean reactivos costosos en la preparacion del material como
el GeO2 y el La203 (contenido en el fundente), siendo nece-
sario disponer de crisoles de Pt-Au para realizar la fusion.

LaBrecque y col.* utilizaron una combinacion de los mé-
todos de pelicula delgada y estandar interno para el analisis
de Ba en lateritas. Este procedimiento ha sido aplicado con
éxito en la determinacion de Ni, Co, Mo, Pt y Pd en cataliza-

dores de hidrodesulfurizacion 57 y en la determinacion de Si,
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Ti, Al, Sr, Y, Th, Nb, Pb, Zn y Fe en lateritas.®"'" En este
caso, se utilizan patrones sintéticos y la preparacion de la
muestra es sencilla y rapida, por lo que se decidio utilizar ese
procedimiento para la determinacion del contenido de Ba
(como BaSOs4) en una muestra de barita.

MATERIALES Y METODOS

Implementacion

Se empled un sistema de FRX dispersivo de energia
Camberra compuesto por:

1. Detector de Ge puro.

2. Analizador multicanal Camberra serie 35.

3. Amplificador espectroscopico Camberra modelo 2012

4. Interfase IEE-488/RS-232.

Como fuente de excitacion se utilizo una puntual de
Am241(3 mCi) y un tiempo de medicion para patrones y mues-
tras de 100 s .

Preparacion de los patrones

Se prepard una serie de tres patrones con un contenido
variable de BaSO4 en matriz de alumina, utilizando polvo de
Sn como estandar interno. Los reactivos empleados fueron de
pureza analitica y con un tamano de particula <70 nm Estos,
se secaron a 110 °C antes de ser pesados y mezclados cn
un montero de agata durante 15 min (Tabla 1).

TABLA |
Cantidad de BaSOg, alumina y Sh empleados
en la preparacion de los patrones

Patrones BaSO4 Al2O3 Sn
(mg)
500 500 200
600 400 200
700 300 200

Después de concluida la homogeneizacion, se tomaron
tres porciones de cada patrén y se transfirieron a tres porta-
muestras por separado. En cada uno de ellos, se realizaron
cuatro mediciones de los conteos acumulados en las lineas
Ka1 de Ba y Ky1 de Sn.



Los portamuestras se prepararon cortando circunferen-
cias de 7 cm de diametro de tarjetas de perforacion para com-
putadoras, en cuyos centros se perforaba un orificio de
0,5 cm de radio donde se insertaba la muestra o el patron, fi-
jandolos entre dos laminas de cinta adhesiva transparente.

De los resultados de las mediciones relativas a los patro-
nes se derivan factores de calibracién F segun:

conteos Ky1 Sn
conteos Kyt Ba

mg BaSQ4
mg Sn

Preparacion de la muestra

Se utilizo para el analisis una muestra de barita mineral.
El material se recibio molido a menos de 70 um por lo que se
tomo una muestra representativa de 5 g y se seco a 110 °C
durante 4 h . Posteriormente, se pesaron dos porciones de
800 mg y cada una de ellas, se mezclo con 200 mg de polvo
de Sn de manera similar a como se hizo con los patrones. Se
prepararon dos portamuestras de cada porcién y en cada uno
de ellos, se realizaron cuatro mediciones de los conteos acu-
mulados en las lineas Ky1 de Ba y K1 de Sn.

El contenido de BaSO4 en la muestra se obtuvo segun:

i oy _ _CoOnteos Koy Ba, mgdeSn | .
BaS0s (%) = —Srieos Ket SN mg muestra 100
RESULTADOS Y DISCUSION

La Tabla I muestra los resultados correspondientes a
las mediciones en los patrones.

TABLAII
Valores de los factores de calibracion F

Porcion Patron A Patron B Patron C
1 2,08 2,16 2,176 .
2 2,07 2,10 2,16
3 2,13 2,14 2,15

Cuando se utiliza el método del estandar interno se
debe garantizar que los patrones sean homogéneos, sobre
todo, si se trabaja con polvos. Para chequear la homogenei-
dad de los patrones, se sometieron esos resultados (Tabla 1)
a un analisis de varianza'? con el objetivo de encontrar si
existian diferencias significativas entre eilos (Tabia ).

Como no existieron diferencias significativas entre los
factores de calibracion, entonces los patrones fueron conside-
rados homogeéneos. Asi, promediando los factores F obteni-
dos se llegd a que F =2 07 (S = 0,06).

Con el valor de F establecido y los valores de las medi-
ciones de las muestras, se determino el contenido de Ba
(como BaSQOa) en la barita sometida al analisis por FRX.
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TABLA Il
Resultados del andlisis de varianza para un nivel
de confianza del 95 %

Grados x
Variabilidad sz de
libertad n
X 38,31 1 38,31
Entre patrones 6,88.10°3 2 3,44.10-2
Error 2,024 6 409103

Valor calculado del estadigrafo de Fisher = 0,84
Valor tabulado para (2,6) grados de libertad - 5,14

Se realizaron cuatro réplicas y se obtuvo un resultado
del 69,83 % con una desviacion estandar del 0,26 % .

Para probar la exactitud del método se realizo un anali-
sis gravimétrico de Ba (como BaSOs) en la muestra de barita
sometida al analisis por FRX. El resultado correspondiente
para una cantidad similar de réplicas resulto del 70,05 %
(S =0,35).

CONCLUSIONES

Se comprobé la posibilidad de utilizar el procedjmiento
propuesto por LaBrecque y col. para llevar a cabo la determi-
nacion de Ba en baritas. Ef tiempo consumido en el analisis,
incluyendo el de la preparacion de la muestra, resulta mucho
menor que el requerido por otras técnicas tales como la Es-
pectrometria de Absorcion Atomica y la Gravimetria que se
emplean con mas frecuencia para este fin, las que ademas
para su aplicacion requieren, la disolucion previa del material
a analizar.
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