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Determinacion de azufre en muestras de origen

inorgdnico mediante andlisis elemental por combustion

OBJETIVO

Determinacion de azufre elemental (S) en muestras de origen inorganico. El andlisis elemental de S proporciona
un medio para la rapida determinacion de éste en matrices orgénicas e inorganicas, asi como, en una amplia
variedad de tipos de muestras (s6lidos, liquidos y muestras viscosas) en los campos de la agricultura, alimentos,
productos quimicos, medio ambiente, productos farmacéuticos y energia.

EQUIPAMIENTO DISPONIBLE

El SCAI dispone en la actualidad para la determinacion elemental de
S del instrumento EuroVector Elemental Analyzer EA3000
(EuroVector SpA, Milan, Italia). Se basa en la combustién total de la
muestra a analizar, separacion cromatografica de la mezcla de gases
generados y su posterior cuantificacion.

En dicho equipo se puede determinar ademas y de forma simultanea
carbono, hidrégeno y nitroégeno a partir de pequefias cantidades de
muestra (entre 0,5y 10 mg).

Este instrumento esta equipado con el software Callidus ver 5.1 para
poder realizar el control de equipo, analisis de muestras, procesado
de los resultados asi como gestion y conservacién de los datos
obtenidos y obtenidos.

PROCEDIMIENTO

Para de llevar a cabo el andlisis de las muestras se ha de calibrar previamente el instrumento con un material de
referencia que presente un contenido conocido de S. En el caso de la determinacion de S se utiliza BBOT (2,5-
Bis(5-tert-butyl-benzoxazol-2-yl)thiophene) como material de referencia, con un contenido en S del 7,44%.

Imagen 1. Analizador elemental EA 3000

Tras introducir varias alicuotas de dicho patron que eliminen restos de muestras previas y acondicionen el equipo,
se analizan varias muestras del material de referencia de diferente peso con las que podamos construir una recta
de calibracion. Dicha calibracion correlaciona el area estimada del pico cromatografico correspondiente al S con
la cantidad de S presente en dicha muestra. De esta forma, Callidus permite el calculo automético del porcentaje
de S en muestras desconocidas, comparandolo con la composicion conocida del elemento en el material estandar
de referencia utilizado en el procedimiento de calibracion.

Una vez que se ha realizado la recta de calibracion, las muestras, previamente secadas y trituradas finamente, se
pesan en una capsula de estafio (Sn) haciendo uso de una microbalanza. Adicionalmente, a cada una de ellas se
le afiade una pequefia cantidad de pentdxido de vanadio (V20s) para facilitar la completa combustion del S [2].
Después, la capsula de Sn con la muestra y V20s se sella para evitar la entrada de aire.

Al introducirse la capsula con la muestra en el interior del equipo, se produce su combustion en un reactor a una
T2 de 1000°C y en una atmdsfera enriquecida en oxigeno. En este proceso de combustién, el S se convierte en
diéxido de azufre (SO2) que es arrastrado fuera de la cdmara de combustion por helio (gas portador e inerte) a
través de una columna de vidrio empacada con un catalizador de oxidacidn y cobre como agente reductor.
Después, los gases pasan a través de una trampa absorbente para eliminar agua, finalizando la mezcla en una
columna cromatografica que realiza la separacién de la mezcla de gases y su posterior cuantificacién de la sefal
mediante un detector de conductividad térmica (TCD) a una T2 de 90°C.

La cantidad de S presente en las muestras analizadas se obtienen en porcentaje en peso, siendo los limites de
deteccion para este andlisis alrededor de 0,2% de S en muestra.

RESULTADOS

La calibracién se llevo a cabo mediante regresién lineal, en un intervalo entre 10.000 y 35.000 unidades de area
de pico de S (area S). El modelo lineal obtenido fue:

cantidad S (pg) = 0,0068 x &rea S + 3,0016.

presentando un coeficiente de correlacion (R) de 0,9998.
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LA INVESTIGACION La imagen 2 muestra la seccion del cromatograma correspondiente al pico de S obtenido en una muestra de
sintesis quimica con alto contenido en S (58,7%). Dicho pico presenta una clara simetria con un maximo a tiempo
de retencion de 270 segundos permitiendo con ello una fécil integracion.

La imagen 3 muestra la seccién de cromatograma correspondiente al pico de S obtenido en una muestra con bajo
contenido en S (0,31%), en este caso, una muestra de suelo. A diferencia de la imagen anterior, el pico obtenido
presenta una intensidad méaxima mucho menor, con un tiempo de retencién de 273 segundos y conservando su
. simetria, lo que facilita que se pueda realizar una integracion fiable.
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Juan Garcia Olmo Imagen 2. Cromatograma de una muestra con un alto contenido en azufre.
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Imagen 3. Cromatograma de una muestra con un bajo contenido en azufre

E-Mail: nir@uco.es La fiabilidad de los resultados obtenidos se corroboré introduciendo una alicuota de BBOT como muestra
www.uco.esfinvestigacion/portal/scai desconocida, comprobando que el contenido de S estimado para dicha muestra se encontraba dentro del intervalo

de confianza recomendado para este elemento por este método de analisis.

Por todo ello, es posible determinar de forma exacta y precisa el contenido en S en muestras de origen inérganico
mediante analisis elemental por combustion.
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