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STPARACION DE URANIO DE AGUAS SALINAS PARA
DETERMINACION FLUORIMATRICA

RESUMEN: El método propuesto sa recomendable para la de-
terminacién de uranic en aguas de elevada salinidad.Con-
sisté en una previa separacién de la mayor parte del con
tenido sslino por cromatografia de particidn a través de
resina del tipo KEL-F en columna y Tributil Fosfato (TBP)
El uranio fijado en la columna se reextrae con agua des -
tilada para seguir de ahf en adelante el dogsaje por fluo-
rimetria.

Tl proceso desacripto resulta aplicable a concen-—
traciones de uranio no menores de % p.p.%. y contenido sa

lino de hasta 40 gramos por litro de sales totalies.

DETFRMINATION

SUMMARYt The method propounded here is commendable for the
determim tion of uranium in brines. It consists of‘a pre-
vious separation of the largest part uvf the salt content
by partition chromatography on a KEL-F coluan and Tri-n-
butyl phosphate(TBP).

| The uranium retalned in the column is reextracted by
means of distilled water, to be followed, from there on, by
a fluorimetric dosimetry:

The described method is applicable to all uranium

concentrations of no less than 5 ppb in brines of up to

49 gramms per litre total salt content.



SEPARACION DE URANIQO DE AGUAS SALINAS
PARA DETIWHMIRACION TFLUORIMETHIUCA

I - INTRODUCCICN

La determinacién de uranio en aguas, con contenidos
de algupnas partes por billén (p.p.b.) de dicho elemento
constituye una de las tareas mds comunes de la prospec-—

cibn geoquimica.

El método habitual adoptado entre nosotros (1), con-
siste en su primera étapa, en wna evaporecifn de 10 ml.
de agua sobre una banda de papel cromatogrédfico de 25 x
140 mm. En segundo término, el uranio se separa por cro-
netograffia y se dosa por fluorimetrfa. El procedimiento
citzdo resulta aplicable a los tenores de 0,1 & 150 p.p.b.

para aguas cuyo contenido salino no exceda 1,5 gr/litro.

Coando las aguas sometidas a andlisis superan el md-
ximo salino, la etapa de evaporacifn no puede realizarse
eficazmente por la gran acumulacibn de material sélido
en la banda de papel cromatogrdfico, imposibilitando asi

los siguientes p&asos.

En los casos vue debimos tratar, se encuentran las
aguasg del Valle de Conlara -~ Pcia. de San Luis, cuyo con-—
tenido salino en algunos casos supera ampliamente la ci-

fra méxima precedentemente citada,

IT -~ MODIX¥ICACIQON PEOPUESTA

Zntre les muchas experiencias realizadas con el obje-
to de obtener la correcta desalinizacidn de las aguas sin
pérdida de uranio se snconiraron dificultedes consisten-

tes en el excesivo uso de material y complejidad de pro-
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cesamiento, en medios precarios como los ensayos a campo
en laboratorios méviles. Debid optarse por algdn método
que ahorrara operaciones de lavado, precipitacién y f£il-
trados, pensdndose asf en la separaciln del U por croma-
tograff{a de particidn en fase inversa, sobre regina KE[~

F, (2) en columna.

IIT - FUNDAMENTO

El pasaje del agua muestra, convenientemente acidifi-

cada con dcido nitrico concentrado a través de una colum—
na con resina EEL-F (3) y Tributil Fostato (T.B.P.), re-
tiene el uranio pero no la mayor parte de las sales que
resultan asf eliminados. El uranio fijadc en la columna
se eluye con agua destilada sigulendo de ahf en adelante
el mé4todo cromatogrdfico habitusl (1} y ulterior dosaje

por fluorimetrfa.

IV - LIMITES DE USO

El ndtodo resultd aplicable a tennres de urasnio no me-
nores de 5 p.p{h. y & concenitraciones salinas de hasta
40 g/litro de sales totales. Puede tomarse como 1¥mite
de uso del método, las agumss cuya conductividad exceda

los 4.500/0011'/0:&.

V - ELEMENTOS REQUERIDOS

a) REACTIVOS:

Acido nftrico (¢) p.a.
Posfato de tributilo (T.B.P.) p.a.
Resina XEL-F molida entre 50 y 80 ¥

/
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b) SOLUCIONES:
Acido nftrico 3,2 M (c.a.)
Medir 100 ml de HNO3 (¢) peae D = 1,42
¥y diluir en probeta a 500 ml con agua
destilada.

¢) MATERIAL: Pipetas de 10 ml.
Matraces aforados de 50 ml c¢/%apa.
Columnas de vidrio de la forma y dimen-
siones segin esquema.
Lana de vidrio.
Vasps de ppdo. de 100 ml.
Probeta c/tapa de 500 ml.
Varilla de vidrio de 20 cm de longitud.

VI - METODO OPEHATORIC

a) preparacidn de muestra: medir exactamente 10 ml

de dcido nftrico concentrado y pasar a un matraz
aforado de 50 ml. Completar el volumen con agua

muestra. Homogeneizar bien.

b) tratamientos

1) azregar a la columna (cagi seca) 10 ml de solu-~
cidn de HNO3 3,2 M y dejar escurrir a velocidad:
npo mayor de una gota por segundo hasta el pasa-
je del 4cido (apenas dejar cubierto el nivel

guperior de la columna) (nota 8).

2) agregar al emhbudo de la columna, la muestra con~
tenida en el matraz aforado, dejando escurrir
a velocidad no mayor de wna gota por segundo
(nota b) en las mismas condiciones que en

el punto 1. 3Je desechan los 1lfquidos.
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3) 4gregar 1 ml de agua destilada y escurrir, Dese~

char nuevamente el lfquido elufdo.

4) agregar azua destilada, a la columna, en varias
porcicnes, hablendo colocado previamente un matraz
vacfo y limpio, de 50 ml, debajo. Pasar el agua
destilada gota a gota (no més de una gota por se-
gundo), hasta completar el volumen del matraz. Ta-
parle; homogeneizar bien y volcar ¢l contenido a
un frasco plédstico gue se rotulard con el ndmero

de muestra.

5) Procedesr evaporando 10 ml como se indica en el

mnétodo habitual (1) para aguas.

c¢) fluorimetriat como se indica en el método habitual

(1) para aguas (nota ce

VII - EXPRESION DE RESULTADOS

U p.pob. = X — B X 1,25
(E~-B

X = promedio de lecturas de una muestrsa
E = promedio de lecturas del patrda

B = promedio de lecturas del blanco (nota 3)°

VIII - PREPARACION DT LA COLUMNA

Tamizar resina EKSL-F usando la porcidn que pasa

un tamiz 50 y retiens un tamiz 80.

Pegar alrededor de 3 gramos, colocar en un vaso de
ppdo. de 100 ml, agregar T.B.P. gota a gota y agitar con
una varilla de vidrio hzsta foruwar una pasta. Cubrir con
solucidn de T_—INO3 3,2 M y agitar. Ayuddndose con la vari-

l1la transferir la resina a la columna a la cual previa-

./
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wente ge colocd un tanén de lana de vidrio en la parte in-
ferior., Comprimir la resina (notas d -¢~£) con la
varil®a hasta unos 3 cm del nivel superior de la columna

y colocar un tapén de lana dz vidrio. Bscurrir el 1fqui-
d0 en exceso y lavar con agua hasta gue no salga mds T.B.P.

(aproxinadamente un litro de agua de lavado).

IX - NOTAS

a) No convienz cue la columna se seque pues pueden
formarse vias de paso a través de la resina, que

sroduzcan luego pérdidas de uranio.

b) Bl pasaje-de soluciones a través de la columna °
no debe producirse a velocidad menor de una gota
por segundo'por resultar muy lento, ni mayor,

puea 21 wranio no se¢ fijarfa.

¢} 3= debe hacer un blanco para cada serie, proce—
dicndo como se indica en VI-b puato 1 a 4, pero

usando agua deatilada en lugar de muestra.

d) Tl relleno 3de la columnsa no debe s2r muy compri-
mido pues el lfouido no pasa o vasard muy lenta-

mante.

31 relleno de la columns debe ger lo suficiente-—

w
st

ments homogéneo como para no formar vias de paso
que hagan perder el uraaio por cznalizacidn, sin

atravesar ln columna.

) 3i =! relleno de la coluwnna &8 muy compacto y el
1{¢uido no pssa, so debasrd desarmar, quitar parte

A

del material y armar nuevamente.
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X - ENSAYQS EFECTUADOS

Se prepard una muestra de sgua salina artificial con

la siguiente composicidns

Nacl..OCO‘..0..0‘.0.‘6....'..!0...... lo g/litro

Na SO ‘.;1.01t.'......l.....l......'. lo " "

2774

~ "
KVl....!I.t.b.....0.."..0.....0..‘.. lo "

) n "
K2804..l.tltiliitt...l...l..'l.‘...l. lo

TOTAL DE SALES........'...l....'.‘... 40" H

Usando la solucidn saline mencionada se preparé una
serie de patrones de uranio con las siguientes concentra-

ciones:

5 Pep.be
T PsDebs
10 p.p.b.
12 p.p.b.
15 pep.be

Eatos patrones fueron tratados segdn el método des-
eripto y valoradecs luego por flusrimetrfa con los resulta-

dos expuestos en las tablas numeradas de I a V.
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