Preparacion de muestras
para el analisis por fluo-
rescencia de rayos

Al ser la fluorescencia'de'rayos X una técnicaicuyo objetivo principal es la
determinacién cuantitativa de los elementos quimicos presentes en la
muestra, es imprescindible que tenga un alto grado de exactitud y repro-
ducibilidad. Ambos parametros se encuentran en relacion directa con la

calidad de la preparacion de la muestra. RS 200

La densidad de la muestra es, ademas
del tamafio de particula, de primordial
importancia. Precisamente durante la
produccion de comprimidos debe procu-
rarse evacuar por completo el aire de la
muestra. En el segundo grafico puede
observarse como la intensidad se mantie-
ne constante a partir de una presion de
20 toneladas, ya que a esta presion la
muestra ha alcanzado una densidad ma-
xima. Para obtener resultados alta-
mente exactos y reproducibles, es
necesario que la muestra sea prepa-
rada de tal forma que tenga una dis-
tribucion granulométrica y una den-
sidad uniformes. De ser necesario, la
muestra debera triturarse en una tritura-
dora de mandibulas previamente a la
molienda fina. El tipo de molino mas
empleado para preparar muestras duras
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Buena reproducibilidad gracias a las particulas

de tamano uniforme

En muestras sélidas, la reproducibilidad de los resultados analiticos depende di-
rectamente de la granulometria y la densidad del material. En la XRF, la intensi-
dad de la luz dispersada nos permite determinar en qué cantidad se encuentran
presentes los elementos. Si la muestra no es lo suficientemente fina, los rayos X
son fuertemente dispersados por las particulas y la intensidad aumenta, indepen-
dientemente de la cantidad real del elemento analizado. Por lo tanto, para poder
realizar un analisis cuantitativo reproducible, es importante que la muestra haya
sido suficientemente homogeneizada y que la distribucién granulométrica de las
fracciones entre si sea uniforme. Como puede observarse en el primer grafico de
la pagina 11, basta con que la muestra sea triturada 2 minutos en el molino
mezclador MM 400 de RETSCH para que la intensidad de la sefial medida alcan-
ce un valor constante, el cual no variara aunque aumente el tiempo de molienda.

y fragiles para el andlisis por XRF es el de
discos vibratorios, como el RS 200 de
RETSCH. Las herramientas de molienda,
consistentes en un disco y un anillo, se
colocan dentro del recipiente de molienda
y éste realiza movimientos de vibracion
circulares moliendo la muestra por efec-
tos de presion, choque y friccion. Gracias
a este principio de trabajo, se obtienen
las granulometrias de grado analitico ne-
cesarias en tiempos de molienda muy
cortos. En el control de calidad, esta
prestacion es valiosisima, ya que muchas
veces la autorizacion para el lanzamiento
de un producto al mercado depende de
los resultados del andlisis, que deben su-
ministrarse rapidamente. Para cantidades
pequenas de muestra, puede usarse el
molino mezclador MM 400 de
RETSCH. En este molino, los recipientes

de molienda, que estén en posicién hori-
zontal, realizan un movimiento de oscila-
cién radial homogeneizando efectivamen-
te la muestra por efectos de choque y
friccion. Tanto el molino de discos vibra-
torios RS 200 como el molino mezclador
MM 400 disponen de juegos de molienda
en diferentes materiales, para garantizar
una preparacion de la muestra libre de
contaminaciones que pudieran interferir
en la deteccion de los elementos.

La mejor manera de triturar materiales
elasticos y blandos, p. €j. plasticos, es
por efectos de corte y cizalla. Para este
fin, se ofrecen molinos de corte y moli-
nos de rotor en los que la granulometria
final alcanzada varia en funcién del tipo
de tamiz de fondo y abertura de malla
seleccionados.



De la muestra al comprimido

Una vez molida, la muestra puede prensarse para obtener comprimidos.
Frecuentemente, los comprimidos sélo presentan estabilidad mecanica si se les
agrega un agente aglutinante. Esto puede hacerse de dos maneras diferentes:
colocando el aglutinante en polvo o en forma de pastilla en el recipiente como

aditivo de molienda, o bien mezclandolo con la muestra después de que ésta ha
sido triturada. En el molino mezclador MM 400, la muestra puede mezclar-
se con el aditivo en recipientes especiales de poliestireno. Ambos métodos

tienen ventajas y desventajas, y el empleo del uno o el otro se hara en base al
propdsito del analisis posterior.
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Descomposicion por fusion

Cuando se dispone de muy poca cantidad de muestra para la produccion de
comprimidos, una alternativa viable es el prensado del material sobre una
base de acido bdrico. Sin embargo, el tamafno de las particulas del compri-
mido puede causar interferencias e impedir que se alcance la reproducibili-
dad maxima posible. La Unica solucion a este problema es la descomposicidn
por fusidon de la muestra. Aqui, la muestra original de granulometria fina

(< 60-100 pum) es sometida a una digestién con borato. Durante el proceso,
la estructura molecular de la muestra es modificada y las moléculas se unen
de forma homogénea formando una matriz de vidrio. Las interferencias de-
bidas al tamafio de las particulas quedan eliminadas alcanzdndose una me-
jor reproducibilidad, una mayor homogeneidad y una densidad definida. La
descomposicion por fusion es un método que aumenta la precision del anali-
sis cuantitativo, pero que debido a la disolucién con borato sélo permite de-
terminar los componentes mas importantes de la muestra. Para la de-
teccion de elementos traza debera prescindirse de ésta. Siempre

que en las pruebas analiticas de rutina no se requiera una pre-

cision muy alta, bastara Unicamente con el prensado de

comprimidos.

No obstante, para obtener resultados estables y
reproducibles con la fluorescencia de rayos X
es necesario controlar muchos mas pa-
rametros a la hora de preparar la mues-

tra. Por lo tanto, es muy importante

adaptar el proceso de preparacion de la
muestra a cada aplicacién individual. Los
aparatos utilizados (molino, prensa,

aparato para descomposicién por fusion)

deben disponer de una configuracién fle-

xible de parametros, y el usuario debe

tener el know how necesario.

MM 400

MOLINO DE DISCOS
VIBRATORIOS RS 200

Material de entrada: semi-
duro, duro, fragil, fibroso

Granulometria de entrada:
< 15 mm

Granulometria final:
< 40 pm

Excelente reproducibilidad

Granulometrias de grado
analitico en segundos

MOLINO MEZCLADOR
MM 400

Material de entrada:
duro, semiduro,
blando, fragil,
elastico, fibroso

Granulometria de
entrada: < 8 mm

Granulometria final:
~ 5pum

Alto rendimiento
debido al corto tiempo
de molienda y los dos
puestos de molienda

Amplia seleccién de
recipientes en tamafios
y materiales diferentes
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