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. RESUMEN

Se realiza un?estudio de_1as_pondicipnés_experiménﬁa-
les dptimas paxa,lé de;erminacién_de_La,quima iutensid;d
_“Qe‘la linea an;iiticu ﬁe au (267,59 um% a_partir:QQ,una
solucidn del mismo eu_aqua regia, median;é Aualis;s Espec
tral de Emisidn, -

deos los resultados se obtienen mediante el procesa-~
miento de los datos experlmentales con tecnicas de computa
‘cion adecuadas. Se obtlenen las funciones objetivo para ca
..da variante experimental estudiada, el maximo valor de la

misma, as; como el resto de los parametros en sus valores

A study of opt1ma1 experimentals condltions for the'
determlnation of maximum intensity of qold analytlcal line
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(267.59 nm) from its solution in aqua regia, using

Emission Spectral Analysis, is made.

All results are obtained with ccmputatlon technlcs
processing of experimental data. The function of each _
experlmental variant, its maximum optimum value and the

others optimal parameters are given.

INTRODUCCION

En el creciente desarrollo de la Revolucién Cienti-
fico-Tecnica, juega un papel decisivo la aplicacidn de
métodos cient{ficos de andlisis y elaboracidn de los
resultados de las investigaciones; lo Que hace del méto-
do de dlseno de experimentos un valloso instrumento para
la obtenc1on de los mejores resultados de 1a labor expe-
rimental realizada con el menor gasto de :ecursos mate-

riales vy humanos y con un considerable ahorro de. tiempo.

El objetivo del presehte trabajo es determinaf ias
condiciones experimentales optlmas para la determinacion
de la mdxima 1ntensxdad de la llnea (267 ,59 nm) de Au,

nor el método de resxduo seco.

Desarrollo

Las investigaciones dirigidas al estudio de la.combi-
nacidn dptlma de las varlables, que produzcan la maxlma
respuesta, fue desarrollada 1n1c1a1mente por Box y Wilf

son (1). si todos los factores representan variables
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cuantltatlvas, la respuesta de Y como funcion de los

" niveles de estas variables, se puede escribir asi:
=90 (X cee
( ' XZu. txku) + e,

-donde u = £,2, ... n representan las observaciones del
disefio factorial, xiu el nivel del idsimo factor en la
. uesima observacidn; ¢ la funcidén objetive y e_ ‘el error

. u .

experimental de la uésima observacich.

Cuando no se conoce la forma matemdtica exacta de ¢,.
sta puede aproxlmarse satisfactoriamente, dentro de la
]regidn experlmental, por un polinomio de las variables

iu' pox el método .de regresidn lineal miltiple, asi:

+ ui. + B

B Ky * |
En nuestro caso, la funcidn objetlvo es la inten31dad
de la linea 267 59 nm de Au.

= Bo + BJ,X + Bzx

El procedimiento de bisqueda del maximo de ¢ se basa
en el método de proyeccidn del gradiente,’ desarrollado
por primera vez por J. B.. Rosen :(2),

“El método de anélisis por residuo seco se llevd a
‘cabo con dos tlpOS de electrodos (fig. 1), en la superfi—
cieg de los cuales se depOSLtd la solucidn de Au (10'3%),

vspués de 1mpregnar 1a superficie de estos Con una so-
acidn de pollesterol al 2 % (3)

.

Se realizaron seis dlseﬁos experimentales, tres para
- tipo de electrodo. El nimero total -de experimentos ’

r disefio se determina mediante la relacidn: N = Pk,
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siendo k el numero de pardmetros y B el nﬁmefaidelni;éigg
e oo, o o G e e u
Los pardmetros seleccibﬁados fueroh-‘intehsidad de
.corrlente (1), tienpo de exp051c1én (t), abertura dekl .
predlafragma (Pd), dlstanc1a 1ntere1ectréd1ca {ay v
cantidad absoluta -del elemento depesltado €n, el electro=
do (m) Los valores de c/u de los pardmétros para las di
ferentes varlantes experzmentales se. muestra en 1a ta—‘

bla l.ﬂ

.Coﬁoquieréiqué:paré poder aplicat elﬁmétédoudé'diéeﬁo
de experimento'ES'impréséindiﬁle que‘ioS‘parﬁmetrGS‘se-_'
lecdcionados sean lndependlentes, el prlmer paso en el »
trabajo fue comprobar si esto se cumplla o no, 10 que se

reallzo medlante un anallsls de normalldad m‘

programa computacxonal escrito-en Fortran 10" H,(el resul—
tado del: anallsls fue 9031t1v0 Las fun01one§ cbjetlvo
para cada varlantﬁ experimental se ohtnv1eron<mediante el
uso de un. programa convenlentamente ‘preparado- con’ ‘ggte
fin. Las mlsmas se, muestran en la tabla,2 Una vez obte~
nldas las func1ones objetlvo para cada varlante se pro— ’
cedlo a reallzar un anallsls de correlaclon general;zado;
entre las varlables o parametros y de estos con la fun

;cion objetlvo, obtenlendose en el prlmex caso, /COmo exa

de esperar que el coeflclente de correlacxon era cero.

;bla 3, r en la que se da el mddulo del maxlmo valor del

"ente de correla01on._ o

Dé 168 résultadss obtenidos: se’ pueden” hacer 1as:gix.

qﬁﬁentbs cbn51derac1ones.- R T S e o E e

'Elvparametro que mas 1nfluye en la determlnaCLOn de B
es el valor de Pd, en tanto que la 1nfluenc1a del reé-
?ias*ﬁérametros es,menos significativa, lo que puede
1iEaEse teniendo en :cuenta gue dado ‘el m&todo “de-and-

pis empleado, es 1a;axcltac16n.dei,elemento'asla;zona.;
dtica-y'no su evaporacidn, el factor deominante, eh -

secuencia, ‘el registro- de:la sehal dependersd’ fundamen-

slmente de este. parimetrd. Despues deé- ‘obtener’ estos’
esul ados se procedmo a 1a optlmlzaCLon de las func1o—
e _ob]etlvo medlante el a;uste y puesta a punto'de un -

ogrqA“ computac1onal adecuado a este fln

s valores éptimos-de todos~los-parémetrosﬁy‘Iés fun-
tones objetivo correspondientes,,Se”muéstran~eu3iéﬁtab£a

de los cuales podemos hacer la siguiente valoracidn:

En-relacién ‘con los valores dé I). obtenidos para las

rentes. variantes, puede obsexrvarse que las diferencias

;$:$§$Jmi5$os-son¢peqﬁeﬁa$g 1o Que-pﬁede.explicarse

'ndbﬁBﬂﬁeuentaaqueﬂs$~bien.paratlos eLédtrodOSftipo'I
dadiab Qlutalﬂﬂﬁéuieéfen'promédio.ei;doﬁle*qué

-3gp del:ripo IEy.el calentamienté: de estos GItimos:

o debido-al ménsr- gradiente de temperatura en el:

Erepeblas 9 e e B
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electrﬁdb 1o:que pro#oca uﬁa excifacidn ﬁayor del élemen—
to a la zona analitica. Para comprobar la justeza de la
apreciacicn acerca de los resultados obtgﬁidos.para'ii.
se realizgd un andlisis estadistico de los mismos {4), ob~-
teniendose como resultado que . entre ellos no hay diferen-

cias estadisticamente s1gn1f1cativas.

_Comparando ambas variantes respecto a:los:-valores de::
iy de. t, puede verse.que practicamente no hay diferen-. .
ciasventrewlasimiSmas.rlo:que,se'explica tefiiendo. en- cuen
ta lo antes expuesto acerca de la relacidn -entre la‘exci.
tacién del elemento y=el‘ca;entamientofdei¢eiecfrode-*9*

debideo a las diferentes formas del mist.,’

Respecto a los valores obtenldos para Pd, ‘en todos los
casos coincide con ‘el maximo, ya que en la 1nsta1ac1dn'
experimental utilizada el valor ‘anterior a {5 mm ‘de Pd es
5 mm, lo que concuerda con.las condiciones de realizacidn

del andlisis -residuoc seco —. -

Teniendo en cuenta los valoxes”bﬁtim&s-paré a se
puede apreciar que para ambas- variantes, el menor valor
se obtiene para excitacidn con C.A, lo que se puede expli
car con el hecho de que, para d < 5 .mm,  la densidad de .
ehergia del arco aumenta répidamente;con-el aumento - -del
valor de 'd (5) y como en ¢l arco'de C.A la difusidn de
los dtomos-de ‘la columna de la descarga es menor que en: .
el de C.D. se pueden cbtener: aproximadamente loé'mismosi'
valores de I\ , como en nuestro caso, con un menor valor
de d. ‘
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Finalmente, los valores dptimos para m para los elec-—

#trodos tipo I es la mitad del intervalo utilizado en el

' diseno, en cambio para los electrodos tipo Ii, 1o§“§éio—

res optimos se obtienen aproximadamente para m = m o’ 1o
.gue encuentra su explicacidn en el hecho de que para que

.con los electrodos tipo T se obtenga aproximadamente los

fsmos valores de IA que para los de tipo II, es ~necesa-
{0 menor cantidad absoluta del elemento.

Los valores optimos obtenidos mediante el usé del
diseno multifactorial para el elemento anallzado, son
-analogos, dentro del error experimental del metodo, a los

eportados en la literatura (3) -

CONCLUSIONES

- Se deja establecida la aplicacidn del método de op
timizacién para el AEE usando residuc seco para la

determinacién de la linea 267,59 nm de Au.

~ Se da, para las diferentes variantes experimentales
estudiadas, el pardmetro que mds incide en la obten

cidn del valor optimo de IA.

- Be dejan establecidos los valors dptimos para c/u
de los pardmetros estudiados,  asi como los de 1la
funcicn objetivo correspondiente a cada variante

experimental analizada.
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TABLA 1 S L
: Lo ‘ TABLA 2
Parametros experlmentales y,nlveles de varlacidn de. los _ T O Ty Cem Led g Qi

_ Puricién objetivo para cada variante experimental estu-
mJ,SmOS s ',l' e et o Ly Lo R | ]

ada

erres ipo de.: Tipo de 14 A
e Iectf'i'- citacidn ' Eunélqn opjgt;wa_tjﬁ

"

st ot aaiante o minimer e ime- Fe

SN [s\,-g o
(s o
Pd(nnn)
|
m(g). 10°°
m{g). 10 ®

I C.A . Y‘F'?Aq41\'}_*/)!?+sz"z+hsf‘3-i;thq+A5X5

C.D 2
I .. T YsRot /X1 HheX,y tAsXa ARAi Xu +AsXs
7 Exe. Anod.” o

I c.D Y [A0+A1/exp(x1)+A exp(X2)+A3X3+

e Excﬁ‘Cat. +Au/éxp(X4)+A5X5].

IT .0 CilA.} | Y=hotRALX{ +Rp/Ka+h3Ks +AXut
+AczlnXg

- L, v i RNt e S T I I ions t
I v=-1nlAg+A1 /exp (X1)4A7 /X2 +

Exc. Anod +A3/exp{x3)+Aun+A5x5]

A ‘4,

_ - €D ~A0+A exp(X }+A2|X +A3x +
II‘.' FiPE N ﬁExC'.Cat, ot +Akxxlr Asexp(x.s) e e oToRITomL Tt

L vy i
CAN T
L . W ¥
~d b s g R % i
; . i
SO w & {
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TABLA 3

Resultados del andlisis de correlacidn generalizado

Var?ante Variables correlacionadas con I\
experimental
Tipode Tipo de i "t  pd a = _
electrodo exitac. - (), - (8) {rm} (mm) . (g).10"%
1 , c.a 0,13°0,19 ,0,85 0,15 0,31
c.D .
I Exit. 0,19 0,08 0,60 0,20 0,06
Enodo
Cc.D . = : :
I Exit. 0,29 0,45 0,65 0,33 0,28
Catodo = - .
II c.A 0,13 0,16 0,93 0,05 0,22
c.D
I Exit. 0,12 0,15 0,89 0,22 0,08
Enodo : :
£.D - :
II Exit. 0,23 0,14 0,88 0,31 0,30
Catodo ' ‘
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TABLA 4

i' Valores optimos de X y de los diferentes parametros

Variante Val ‘o .
experimental atores op#lmos
- Tipo de Tipo de i t P4 . d .om T
electrodo excitac. (A) (§) (mm) (mm) (g).1075 I
I cC.a 12,0 20,0 8,5 1,5 1,5 1,20
; E c.D
| I Exit. 8,0 20,0 7,0 2,0 . 1,5 1,06
i Enodo
| €.D _ , . .
-1 Exit. - 10,0 30,0 7,0 2,0 1,5 1,40
Cdatodo . . : .
II C.A 12,0 20,0 15,0 1,5 0,8 i,27
c.D )
11 Exit. 10,0 20,0 7,0 2,5 0,8 1,19
Znodo
Cc.D
IX Exit, 10,0 20,0 ‘7,8 2,0 1,0 1,25
Catodo
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