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1. INTRODUCCION

El desarrollo de los reactores de fusidn termonuclear requiere la solucién de muiltiples
problemas relativos a los materiales implicados, entre los que se encuentran los
aislantes, cuyo empleo resulta necesario como consecuencia de los campos eléctricos
y magnéticos inducidos o aplicados. Estos materiales deben poseer unas propiedades
especiales, ya que van a estar sometidos a unas condiciones de trabajo muy duras,
jamés experimentadas hasta ahora: intenso flujo de neutrones, temperatura muy
elevada y grandes tensiones mecanicas (1).

Entre los aislantes potencialmente utilizables en los sistemas de calentamiento de este
tipo de reactores, en particular los de confinamiento magnético, y dentro del grupo de
las ceramicas cristalinas inorgéanicas, esté incluida la alimina. Los materiales ceramicos
basados en este material desempenan un importante papel en diferentes campos de
la tecnologia (2). Tanto la radiacién ionizante, como la originada por particulas de
energia inferior al minimo necesario para dar lugar a un desplazamiento directo de los
atomos de su posicion en la red cristalina, afectan muy poco a dicho material, que, por
otra parte, presenta unas caracteristicas adecuadas para ser empleado a muy altas
temperaturas.

La determinacién de impurezas en este tipo de materiales se hace necesaria por tres
razones principales:

1) La presencia de las mismas puede dar lugar a defectos en la red
cristalina, capaces de alterar las propiedades fisicas del aislante.

2) Como consecuencia de la radiacién neutrénica a que van a estar
expuestos, se produciran reacciones nucleares que originardn productos de
transmutacién (radiactivos o no), que, a su vez, pueden modificar las propiedades
fisicas.

3) La irradiacién del material dara lugar a isétopos radiactivos, lo que
consecuentemente dificultara el manejo del mismo.

El conocimiento previo del contenido de impurezas permite efectuar célculos para
evaluar la cuantia de dichos efectos. Los elementos que interesa determinar son: Co,
Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Sc, Ta, Ti, V y Zr, a nivel de hasta 10 ppm, y Ca, Si
e Y, en el intervalo de concentraciones del 0,1 al 0,3%. Estos tres ultimos suelen
utilizarse como aditivos para mejorar el proceso de sinterizacion y controlar
determinadas propiedades.

Para abordar este tipo de andlisis, hemos empleado la técnica de espectroscopia
Optica de emisidon con excitacion mediante arco de corriente continua y deteccion
fotografica; con ella se puede operar directamente con muestras sélidas, a diferencia
de otras técnicas mas precisas y rapidas, como la espectroscopia con fuente de -
plasma de induccidn acoplada (ICP), que requieren una disolucién previa, lo que en



el caso de la alimina presenta considerables dificultades.

Como consecuencia de una revision bibliogréafica efectuada, hemos comprobado que
buena parte de los trabajos publicados acerca de la determinacién espectroscépica de
impurezas en alimina implican el empleo de excitacién con descarga de arco. Destaca
entre ellos el de Stryzewka (3), en el que se estudia la accién de una serie de agentes
portadores espectrales, 6xidos y halogenuros, en el método de destilacion fraccionada
de Scribner y Mullin. Por otra parte, una serie de autores (4-6) describen métodos
basados en la adicién de polvo de grafito o de carbén , en diferentes proporciones, al
6xido de aluminio.

En nuestro caso, habida cuenta de que el comportamiento en la descarga de los
elementos a determinar es muy variado, los hemos clasificado en cuatro grupos:

GRUPO I Co, Cr, Fe, Mn, Niy Sc.
GRUPO 1i: Ca, Si e Y, que se encuentran en concentraciones
- mayores.
GRUPO lll: Hf, Mg, Ta, Ti, V y Zr, que son dificiles de volatilizar.
GRUPO IV: K, Li y Na, elementos alcalinos, con bajo potencial de
ionizacioén.

Se han estudiado las condiciones mas adecuadas de andlisis para cada uno de estos
grupos, incluida la posibilidad del empleo de patrones internos, considerando, para los

elementos del grupo Ill, el efecto de varios agentes de arrastre, que faciliten la
volatilizacién y excitacién de los mismos.

2. INSTRUMENTACION

- Espectrégrafo JARRELL - ASH de red plana, de 3,4 metros, tipo Ebert, con generador
de la misma firma.

- Espectrégrafo HILGER de prisma de cuarzo, de gran dispersidn, tipo Littrow, con
generador JARRELL - ASH tipo "Custom Varisource".

- Equipo revelador JARRELL - ASH.

- Densitémetro digital JARRELL - ASH.

- Homogeneizador MIXER/MILL de la firma Spex.

- Mortero de carburo de boro, Tetrabor, de la firma Prolabo.

- Mortero de percusion de carburo de volframio, Mark Ii, de Wimet (Sandvik).



3. PARTE EXPERIMENTAL
3.1. Patrones

Se han utilizado dos series de patrones (A y B), preparadas mediante diluciones
sucesivas a partir de sendos previos obtenidos por adicién de las impurezas, en forma
de 6xidos o carbonatos sélidos, a una base de alimina. Todos los productos
empleados son de grado "Specpure” de la firma Johnson Matthey.

En la serie A se incluyen los elementos Co, Cr, Fe, Hf, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, Sc, Ta,
Ti, Vy Zr, en concentraciones de 200, 100, 50, 25, 10 y 5 ppm. La serie B abarca los
elementos Ca, Si, e Y, con contenidos de 10000, 5000, 2500,1250, 500 y 250 ppm.

3.2. GRUPO I: Determinacién de Co, Cr, Fe, Mn, Ni y Sc

Para este grupo de elementos ha resultado preferible utilizar el espectrégrafo de red
de difraccidn,.con el que se consigue una mayor dispersién, y operar en una atmésfera
controlada de argdn y oxigeno, para disminuir el fondo espectral.

Después de una serie de ensayos, se ha deducido como mas favorable operar con una
dilucién de las muestras en la proporcién 1:1 con polvo de grafito, utilizando electrodos
de dicho material con un crater de 4 mm de didmetro y 4,5 mm de profundidad, siendo
la carga de 30 mg y efectuando la excitacion con arco de corriente continua de 15 A.

Mediante la técnica de placa mévil, se han obtenido las curvas de variacién de la
intensidad en funcién del tiempo de excitacién, utilizdndose para ello un patrén previo,
que contiene 2000 ppm de cada uno de los elementos. De dichas curvas se infiere que
los diferentes elementos se comportan de forma muy distinta, por o que ha sido
necesario llegar a una situacién de compromiso para todos, estableciendo el tiempo
de excitacién en 60 segundos, periodo durante el cual se agotan totalmente aquellos
elementos cuya intensidad va disminuyendo continuamente desde, practicamente, el
inicio de la descarga, mientras que aquellos otros, cuya volatilizacion tarda en iniciarse
varios segundos, lo han hecho en un porcentaje elevado.

En la tabla | vienen especificadas las diferentes condiciones operatorias utilizadas.
Excitando por cuadruplicado los patrones de la serie A, incluido un blanco, se han
obtenido las ecuaciones de las curvas de trabajo, en las que se emplea el estaiio como
patrén interno, anadido (en forma de SnQO,) en una concentracion de 40 ppm en la
mezcla muestra-grafito.

Para la obtencién de dichas ecuaciones se han utilizado unos programas en lenguaje
BASIC preparados para este fin, efectuando en cada caso correccién del fondo
espectral. El calibrado de ia emulsién se ha realizado mediante el método de los dos
escalones, empleando, igualmente, otro programa informético (7).
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TABLA 1

Condiclones Operatorias

GRUPOS I vy II
Ca Co Cr Fe Mn Ni 8c 61 Y

GRUPO IIX
Hf Mg Ta Ti V Ir

GRUPO 1V
K Li Na

Espectrégrafo:
Iluminacidén:
Rendi jas

Filtros:

Excitacidn:

Tiempo de
exposiciéns

Atmésfera:s

Electrodos:

Distancia entre
el ectrodoss

Carga del electrodo:

Dilucidnt

Patron interno:s
Intervalo espectrals®
Placas:

Revel ados

Fi jado:

JARRELL—~ASH

Imagen sobre la rendija

Anchura 38 pm., longitud 2mm.

Arco de c.c. de 15 A.

60 segundos

Ar (3 1/mim) y 0O, (1 1/min)
Grafito, Ringsdorff.

Crater de 4 mm X 4,5 mm.

4 mm.

30 mg.

1 Muestra ¢ 1 BGrafito

40 ppm de Sn

2515 A — 3765 A (2° orden)
Eastman Kodak, S.A. num.1
Revel ador Kodak D1%9b,

4 minutos a 21°C

Fi jador Kodak F-35,

10 minutos a 21°C

HILGER
Imagen sobre la rendi ja
Anchura 26 pm., longitud 2 mm.

Neutro del 10 % de transmisidn

Arco de c.c. de 10 A.

40 segundos

Aire

Grafito, Ringsdor+f, tips Scrib-—
ner y Mullin, RWO044, con sopor-—
te RWO047 vy
RWO010, Crater de 4 mm X 8 mm.

contraelectrodo

4 mm.

50 mg, comprimidos y perforados
con una varilla de acero inoxi-
dable.

3 Muestra @ 2 CuFp

160 ppm de Nb

2450 A - 3500 A

Eastman Kodak, S.A. nim.1
Revelador Kodak D19b,

4 minutos a 21°C

Fi jador Kodak F-5,

10 minutos a 21°C

JARRELL—-ABH

Imagen scbre la rendi ja

Anchura 38 pm., longitud 2mm.

1) De banda amplia, que transmite
desde 4000 A al I.R.

2) Neutro, del 17,4 7% de
transmision.

Arco de c.c. de 10 A,

60 segundos

Ar (3 1/min) y 0, (1 1/min)
Grafito, Ringsdorff, tipo Scrib-
ner y Mullin, RWO0044, con sopor-—
te RW0O047 vy contraelectrodo

RW0O010. Crater de 4 mm X 8 mm.

4 mm.

50 mg.

2 Muestra : 1 Grafito

40 ppm de Rb

5550 A ~ 8050 A (1° orden)
Eastman Kodak, tipo I-N
Revelador Kodak Di%9b,

4 minutos a 21°C

Fi jador Kodak F-5,

10 minutos a 21¢C




En la tabla Il se indican las longitudes de onda de las lineas espectrales utilizadas,
incluida la del patrén interno, junto con los intervalos de concentracion en los que se
aplican. El limite de determinacion viene condicionado, en el caso del cromo, por la
impureza residual en el blanco, que ha sido deducida mediante el método de adicion.

TABLA Il

Lineas analiticas e intervalos de concentracion
para los elementos del grupo I.

Linea Intervalo de
Elemento analitica (A) concentraciéon(ppm)
Co 3412,3 5-200
Cr 3021,6 10 - 200
Fe 2599,4 5-200
Mn 2939,3 5-200
Ni 3414,8 5-200
Sc 3613,8 5 -200
Sn 2840,0 Patrén interno

Con este grupo de elementos se ha estudiado inicialmente la determinacién de titanio
y vanadio, pero para ambos se obtienen mejores resultados en las condiciones del
grupo lll, por lo que hemos preferido incluirlos en este ultimo.

3.3. GRUPO II: Determinacién de Ca, Sie Y

Estos tres elementos son los Unicos que interesa determinar en concentraciones
relativamente elevadas (del 0,1 al 0,3%), por lo que su andlisis presentar4, en principio,
menos inconvenientes. Por ello, y teniendo en cuenta que, en muchos casos, la
cantidad de muestra disponible puede ser limitada, hemos considerado la posibilidad
de operar en las mismas condiciones de trabajo que las del grupo |, de manera que
con una sola excitacién de la muestra, registrada simultaneamente sobre dos placas,
puedan determinarse conjuntamente los elementos de los grupos | y .

Los ensayos realizados han sido, por tanto, idénticos a los efectuados para los
elementos del grupo |, utilizando, obviamente, los patrones de la serie B.
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TABLA Il
Lineas analiticas e intervalos de concentracién
para los elementos del grupo Il.

Linea Intervalo de
Elemento analitica (A) concentracién (ppm)
Ca 3181,3 250 - 10000
Si 29877 250 - 10000
Y 3200,3 250 - 10000
Sn 2840,0 Patrén interno
paraCaeY

La tabla lll muestra las longitudes de onda de las lineas analiticas utilizadas, junto con
los intervalos de concentracion abarcados por las curvas de trabajo deducidas.

Los resultados obtenidos de esta forma son satisfactorios, recomendandose el empleo
del estano como patrén interno para el calcio y el itrio. En el caso del silicio, resulta
mas conveniente operar con intensidades absolutas, puesto que este elemento no
viene afectado préacticamente por las fluctuaciones de la posicion de la carga del
electrodo durante la excitacidn, lo que no sucede con el estano. Por ello, la relacion
entre las intensidades de las lineas de ambos elementos vendrd negativamente
afectada, con lo que empeorara la precision.

3.4. GRUPO Ilil: Determinacién de Hf, Mg, Ta, Ti, Vy Zr

Aunque el magnesio, por sus caracteristicas, deberia incluirse en el grupo |, en esas
condiciones no presenta ninguna linea adecuada para cubrir el intervalo de
concentracion deseado, por lo que hemos preferido considerarlo en este grupo il

En general, estos elementos poseen un caracter refractario, siendo dificiles de volatilizar
y excitar en el arco; por tanto, se hace necesario el uso de agentes que faciliten dicho
fenbmeno. En un primer ensayo, se ha tratado de operar en las condiciones descritas
por Killeen (4): las muestras se diluyen con polvo de grafito en proporcién 4:7,
colocandose cargas de 50 mg de la mezcla resultante en electrodos de grafito con
crater de 4 mm x 8 mm, utilizdndose una varilla de acero terminada en aguja, para
comprimir la muestra y permitir la salida de los gases. La excitacion se efectia con un
arco de corriente continua a 16 A durante 100 segundos, empleando una atmésfera
controlada de argdn y oxigeno. Sin embargo, los resultados que hemos obtenido en
estas condiciones no son tan satisfactorios, en cuanto a sensibilidades, como los que
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se indican en el trabajo citado.-

En vista de ello, se ha ensayado la adicién de una serie de sustancias como agentes
de arrastre, estudiando el efecto de las mismas sobre las sensibilidades alcanzadas.
Los compuestos que se han considerado son todos halogenantes (tabla IV), de forma
que reaccionen con los elementos a determinar para formar haluros maés facilmente
volatilizables y, al mismo tiempo, influyan favorablemente en las condiciones de
excitacion.

TABLA IV
Agentes de arrastre ensayados
Compuesto Concentraciones consideradas (%)
SIF, 5
AgCI:SrF,(4:3) 5, 10
CuF, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 40, 50

Mediante la técnica de la placa mévil, se han obtenido las curvas de variacién de la
intensidad de linea con el tiempo, con una muestra que contiene 2000 ppm de cada
uno de los elementos en cuestidn. Los electrodos utilizados en estos estudios tienen
un crater de 4 mm x 8 mm, siendo la carga de 50 mg. La excitacién se ha llevado a
cabo mediante arco de corriente continua de 10 A, empleando el espectrégrafo de
prisma de cuarzo, que proporciona mejores sensibilidades que el de red.

Hay que tener en cuenta que, por tratarse de una matriz de alimina, el propio aluminio
es un consumidor del agente halogenante, de manera que gran parte de éste no queda
disponible para facilitar la volatilizacién de los elementos a determinar, por lo que la
concentracion del mismo necesaria para conseguir el efecto deseado debera ser
mayor.

De los compuestos ensayados, el fluoruro de cobre es el que ha proporcionado
mejores resultados. Al anadir cantidades crecientes del mismo, la relacién de
intensidades entre linea y fondo para las impurezas va aumentando, hasta alcanzar un
maximo para el 40% de dicho compuesto. Por tanto, se ha decidido utilizar éste como
porcentaje éptimo. El tiempo de exposicion idéneo, deducido de las curvas de
volatilizacién obtenidas en estas condiciones, es de 40 segundos.

Para conseguir sensibilidades altas se ha utilizado un sistema de iluminacién mediante

formacién de la imagen del arco sobre la rendija del espectrégrafo. En estas
condiciones es conveniente el empleo de un filtro del 10% de transmisién, sobre todo
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para la medida de las intensidades de linea y fondo en las zonas del espectro de
mayor longitud de onda.

Como patrones internos se han ensayado lineas poco sensibles del aluminio y del
cobre, proporcionando este ultimo (linea 2723,9 A) resultados aceptables. A pesar de
ello, la utilizacién de lineas de la matriz no es muy conveniente, por lo que se ha
estudiado el empleo del niobio, afiadido en forma de Nb,O,. La concentracion de este
elemento considerada ha sido de 160 ppm, referida a la mezcla muestra-fluoruro de
cobre. Los resultados obtenidos con este patrén interno (linea 3163,4 A) son
satisfactorios.

Excitando por cuadruplicado los diferentes patrones en las condiciones que se
muestran en la tabla |, se han obtenido las ecuaciones de las curvas de trabajo,
empleando los programas en lenguaje BASIC indicados anteriormente, y efectuando
en cada caso correccion de fondo.

TABLA Y
Lineas analiticas e intervalos de concentracién
para los elementos del grupo lil.

Linea Intervalo de
Elemento analitica (A) concentracion (ppm)
Hf 2820,2 10 - 200
Mg 2776,7 5 - 200
Ta 27147 10 - 200
Ti 3222,8 10 - 200
\ 3102,3 10 - 200
Zr 2571,4 10 - 200
Nb 31634 Patrén interno

En la tabla V se indican las longitudes de onda de las lineas analiticas utilizadas para
la determinacién de este grupo de elementos, junto con los correspondientes intervalos
de concentracién.

3.5. GRUPO IV: Determinacién de K, Li y Na

Estos elementos, por su bajo potencial de ionizacién, son faciimente ionizables, y sus
energias de excitacion son bastante menores que las de los elementos del grupo
anterior, lo que da lugar a que las lineas analiticas de mayor sensibilidad aparezcan a
longitudes de onda mayores. Este hecho hace necesario el empleo de placas
adecuadas para esta region espectral, como son las del tipo I-N.
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En un principio, se ha ensayado el andlisis sin efectuar ninguna adicién a las muestras,
ya que los tres elementos se volatilizan con cierta facilidad. Mediante la técnica de
placa mévil, se han obtenido las curvas de variacion de la intensidad de linea con el
tiempo, con una muestra que contiene 2000 ppm de cada uno de los elementos en
cuestion. Se han utilizado electrodos con un crater de 4 mm x 8 mm y una carga de
50 mg. La excitacion se ha realizado con arco de corriente continua, tanto a 5 A como
a 10 A, registrandose los espectros mediante el equipo de prisma. De dichas curvas
se deduce que con 5 A la volatilizacién se produce lentamente, de forma que la
intensidad permanece mas o menos constante a lo largo del tiempo, mientras que con
10 A aparece una mayor intensidad en los primeros 50 segundos, disminuyendo
significativamente a continuacion, lo que indica que se ha completado practicamente
la volatilizacién. Los espectros obtenidos en estas condiciones presentan un fondo
considerable, sobre todo en las cercanias de las bandas de cianégeno, de tal manera
que para una corriente de 10 A la intensidad del mismo impide la densitometria de
ciertas lineas analiticas. Dicho fondo en general no es homogéneo, sino que esta
formado por una serie de lineas muy préximas de distinta intensidad. Se ha intentado
minimizar este inconveniente de diferentes formas:

1) Usando el espectrégrafo de red de difraccion en lugar del de prisma, con
lo que se consigue una mayor dispersion para estas longitudes de onda, con lo que
el fondo también disminuye. Esto tiene la desventaja de que, para determinar
simultaneamente los tres elementos, es necesario el empleo de dos placas frente auna
en el caso del espectrografo de prisma.

2) Mediante el empleo de atmdsfera controlada de argén y oxigeno, que
disminuya el fondo y elimine las bandas de ciandgeno. Los resultados obtenidos de
esta manera muestran que se mejora en gran medida la relaciéon pico/fondo,
evitandose las interferencias de un fondo acusado e irregular.

3) Empleando filtros que disminuyan tanto la intensidad de la linea como
la del fondo. De este modo no varian significativamente las relaciones de intensidades
entre pico y fondo, pero se favorece la densitometria. Se ha elegido como filtro 6ptimo
unc con una transmision del 17,4%.

En estas condiciones, se ha realizado un nuevo estudio de volatilizacién de los tres
elementos, con una excitacion mediante arco de corriente continua de 10 A. Para evitar
las interferencias debidas a los espectros de segundo orden, que son importantes en
esta zona de longitudes de onda, se ha utilizado un filtro que transmite desde 4000 A
al IR. Asi se ha deducido un tiempo 6ptimo de exposiciéon de 60 segundos, en el que
se volatiliza un gran porcentaje de cada elemento.

Se han impresionado placas con espectros de las muestras patrén en las condiciones
operatorias que aparecen en la tabla |, observandose que, aproximadamente en un
50% de los casos, tienen lugar proyecciones de la muestra en el arco. Este fenémeno
afecta a la intensidad de los espectros y, por tanto, a la reproducibilidad -de los
resultados.
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Con objeto de aumentar la precision, se ha anadido a las muestras polvo de grafito,
lo que da lugar a que la volatilizacién sea mas regular. La proporcién del mismo debe
ser tal que no disminuya demasiado la cantidad total de muestra original en el
electrodo, pero que, al mismo tiempo, sea suficiente para evitar las proyecciones,
habiéndose optado por una relacién alimina: grafito de 2:1. Para mejorar maés la
precision, se ha elegido el empleo como patrén interno del rubidio, que tiene un
comportamiento semejante al de los elementos a determinar, no interfiere con las lineas
analiticas de éstos y emite radiaciones suficientemente sensibles en la correspondiente
regién espectral. En el caso del litio, se obtienen mejores resultados operando con
intensidades absolutas.

Repitiendo el estudio de placa mévil con esta dilucién de las muestras, se ha deducido
un tiempo de excitacién 6ptimo de 60 segundos. La concentracién de rubidio mas
adecuada es de 40 ppm con respecto a la muestra mezclada con grafito.

La carga de 50 mg resulta dificil de introducir en el crater del electrodo, debido a la
baja densidad de la alimina, y queda muy comprimida en el mismo, lo que puede
favorecer las proyecciones durante los primeros segundos de operacién en el arco. Por
ello se ha ensayado reducirla a 40 mg; sin embargo, ello da lugar a una disminucién
de las intensidades de linea y, por otra parte, determina que la carga ascienda
globalmente hacia el espacio entre los dos electrodos. Por ello, se ha preferido seguir
operando con 50 mg y no realizar una perforacion de la muestra, lo que favoreceria la
salida de gases, pero también comprimiria mas la carga, con lo que se facilitarian las
proyecciones.

De esta forma, excitando por cuadruplicado los diferentes patrones, incluido el blanco,
se han obtenido las ecuaciones de las curvas de trabajo.

TABLA Vi
Lineas anliticas e intervalos de concentracion
para los elementos del grupo IV.

Linea Intervalo de
Elemento analitica (A) concentracion (ppm)
K 7699,0 5-200
Li 6103,6 5-200
Na 5895,9 5-100
Rb 7800,2 Patrén interno
para Ky Na
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En la tabla VI se muestran las longitudes de onda de las lineas analiticas utilizadas, asi
como la del patrén interno, en los casos en que se utiliza, junto con los
correspondientes intervalos de concentracién considerados. El limite de determinacion
para el Na viene condicionado por la presencia de dicho elemento en la alimina
utilizada en la preparacién de los patrones.

4. DISCUSION

La espectroscopia Optica de emisién con excitacion mediante arco de corriente
continua ha resultado una técnica util para la determinacién de impurezas en los
materiales ceramicos de allmina. A pesar de contar en la actualidad con técnicas mas
rdpidas y precisas, tales como la espectroscopia con fuente de ICP y la absorcion
atémica, la necesidad de operar en forma de solucién supone un serio inconveniente,
dada la gran dificultad que presenta disolver las muestras y sus impurezas mediante
procedimientos que no impliquen la introduccién de compuestos extrafios (caso de las
fusiones alcalinas).

Utilizando registro fotografico, pueden llevarse a cabo las determinaciones con unos
limites de determinacién apropiados, en la mayoria de los casos del orden de unas
pocas ppm.

La realizacién de los analisis por esta técnica presenta principalmente tres tipos de
dificultades:

1) La falta de muestras patrén naturales disponibles comercialmente, lo que
obliga a su preparacién por via sintética, mezclando convenientemente compuestos de
los elementos implicados, e imposibilita la evaluacién de la exactitud de los resultados
de los anélisis.

2) Es necesario pulverizar las muestras, generaimente presentadas en forma
de barras o discos de gran dureza, lo que resulta laborioso y puede ser origen de
contaminaciones. Hemos obtenido buenos resultados efectuando una trituracion previa,
con un dispositivo de carburo de volframio con una bola del mismo material que
funciona por percusion, seguida de la pulverizacién fina en mortero de carburo de boro.

3) Las diferencias de procedencia entre las distintas muestras y entre éstas
y los patrones pueden influir sobre la exactitud de los resultados, ya que daréan lugar
a variaciones en la densidad, que afectara al comportamiento de la carga introducida
en el crater del electrodo. Para corregir en parte este efecto, puede recurrirse a una
dilucién de las muestras con polvo de la alimina utilizada para la preparacién de los
patrones, si bien ello repercutird negativamente sobre los limites de determinacion
alcanzados.
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