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DETERMINACION DEL ALUMINIO EN SOLUCIONES DE
REPROCESAMIENTO DE LOS ELEMENTOS
COMBUSTIBLES DE UN REACTOR TIPO RA-1

Jaime Casabé

RESUMEN

En el presente trabajo se exponen los ensayos que 1lleva-
ron a establecer un método para la determinacidn de aluminie en
soluciones provenientes de la disolucién de elementos combusti
bles de un reactor tipo RA-1.

El método debfa adaptarse al trabajo a distancia, lo que
impuso la condicidn de que sélo utilizara operaciones sencillas,

En el método que se propone, el aluminio se separa del ura
nio (VI) y del hierro (III) por medio de una resina intercambia
dora aniénica y se lo valora por titulacidn con EDTA, retorno
con solucidén de zinc y determinacién potenciométrica del punto
final,

INTRODUCCION

El método que se estudia se refiere a la determinacidn del
aluminio en las soluciones que resultan del ataque para repro-
cesamiento de los elementos combustibles de wun reactor tipo
RA-1.

Estas soluciones estdn constitufdas principalmente por
uranio y aluminio, conteniendo ademds otros elementos en el or
den de trazas, tales como hierro (su contenido podrfa estar au
mentado como resultado de corrosién y contaminacidn, y en 1lo
que sigue se considerard que se encuentra como médximo en el or
den del 5% respecto del uranio), manganeso, molibdeno, cromo,
niguel, magnesio y los productos de fisién formados en el trarns
curso del funcionamiento del reactor.

Dada la actividad de las muestras, y por lo tanto, la ne-
cesidad de efectuar las operaciones de manipulacidén y andlisis
a distancia, fueron desechados los procedimientos cuya aplica-
cién resultara dificultosa o inconveniente de realizar bajo
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esas condiciones; tales aquellos procedimientos que involucren
precipitaciones (separacién del aluminio con carbonato de amo-
nio (1), precipitacidén como oxinato (2)(3), etec.), filtracio=-
nes, calcinaciones y pesadas. Por ello nuestra atencién se di
rigid principalmente hacia la utilizacidén de resinas de inter-
cambio iénico para la separacidén del aluminio de uranio y hie-
rro, mientras que en lo que hace a la determinacién del alumi-
nio se traté de obtener un método volumétrico que permitiera
una identificacidén instrumental del punto final.

Como antecedente para la separacién, en el U.K.A:E.A. (4),
se utiliza la resina anidnica "Deacidite FF" trabajando en me-
dio de dcido clorhfdrico aproximadamente 8. Horton, A.D. y col
(5) realizan la separacién de trazas de aluminio de uranio, hig
rro y otros elementos utilizando la resina anidnica "Dowex 1-X-8"
en medio de dcido clorhfdrico 9M.

En nuestro caso, se dispuso para la separacidn de resina
"Dowex 1-X-8", anidnica fuerte. Su grupo reactivo es —R4N"’,
capaz de salificarse por un anién. Tanto el uranio (VI} como
el nierro (III) forman complejos anidnicos en medio de 4cido
clorhfdrico.

Nuestro estudio se dirigid a obtener las condiciones mds
favorables de fijacién de uranio y hierro (volumen de fijacidn,
concentracién dcida, etc.) y de recuperacidn cuantitativa del
aluminio,

Como métodos volumétricos para la determinacién del alumji
nio, existen dos posibilidades, una basada en un proceso acidi
métrico y otra, mds importante, basada en la quelatometria.

El primero de ellos, propuesto por Hays, S.H. (6) consiste
en la determinacidn acidimétrica del aluminio utilizando fluo
ruro de potasio a pH = 10, empleando la reaccidn:

- 3= -
7 = ry
A102 + 6F + 2H20 P6A1 + 410

¥y titulando la base liberada con solucién valorada de dcido has
ta pH'= 10,

Con respecto a la quelatometrfa, el uso de EDTA (sal disd
dica del 4cido etilendiamino tetraacético) ha sido propuesto
por varios autores. Con este reactivo el aluminio forma un com
plejo estable, particularmente en solucidn "bufferizada" a
PH = 5 con acetato de amonio. Debido a que el equilibrio de
la reaccidn es lento, se procede complejando el aluminio con
un exceso de reactivo, determinando luego este exceso.
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Pribil, R. y col. (7, 8), realizan la determinacién del
exceso de reactive potenciométricamente a pH = 5, utilizando
golucién de hierro (III).

Winninen, E. y col. (10), determinan el exceso de reactivo
con solucidén de zinc, utilizando un medio hidroalcohdlico y di
tizona como indicador. Un procedimiento similar se utiliza en
el U.K.A.E.A. (4) para el andlisis de aleaciones uranio-alumi-
nio. Flaschka, H.A. (11), utiliza igualmente solucidén de zine
pare determinar el exceso de reactivo, pero la determinacidn
del punto final es realizada utilizando una solucién ferri-fe-
rrocianuro-bencidina,

En los métodos esquematizados anteriormente, salvo el de
Pribil (7, 8), se realiza la determinacidn del punto final por
medio de un indicador visual. Por lo expresado en un comienzo,
esta forma no es considerada conveniente para su aplicacidn al
trabajo a distancia, por lo que se optd por la adaptaciédn del
sistema que utiliza Flaschka (11), de forma de obtener instru-
mentalmente el punto final. Nuestros ensayos con el método de
Pribil han sido totalmente negativos,no obteniendo salto poten
ciémetro alguno, pero si precipitacién de hidrdéxido férrico.
Cabe zclarar que el trabajo original no pudo ser obtenido, ¥
que se trabajé sobre el esquema descripto por Welcher (9).

PARTE EXPERIVENTAL
Estudio de la Separacién del Aluminio de Uranio y Hierro.

La fijacién de uranio y hierro se ensayé sobre diferentes
cantidades de resina ("Dowex 1-X-8") y a diferentes concentra-
ciones clorhfdricas. Se procedid pasando por la resina un vo-
lumen determinado de solucién clorhfdrica dela molaridad desea
da, conteniendo cantidades conocidas del elemento cuya fijacidén
se estudiaba. A continuacidn la resina fué lavada con porcio-
nes de dcido clorhfdrico de la misma molaridad hasta completar
100 ml1 de lavado.

Tanto la fraccién sobrante de la fijacién como cada lava=
do fueron recogidos separadamente, determindndcse en ellos la
presencia de uranio y/o hierro por métodos colorimétricos (di-
benzoilmetano en el caso del uranio (12) y 2-2' dipiridilo en
el del hierro (13).

Los resultados obtenidos para los ensayos de fijacidén se
presentan en la Tabla I. Los datos de andlisis por uranio y
hierro para el exp. 7 sobre las diferentes fracciones se encuen
tran en la Tabla II.
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PTABLA I
Pijacién de Uranio y Hierro sobre Regina "Dowex 1-X-8"

Resina | Concentrac. | Yol.Sol. de Uranio | Hierro
Exp | (g) | 4c.Clorhid. |Fijacién(ml)| (mg) | (mg) | OPServaciones
No se fijan. Ia
1 5 8M 5 T00 -_— resina tiende a
flotar.
No se fijan to-
2 5 8M 10 460 = | talmente.
3 5 10M 10 460 — Se fijan.
No se fijan to-
4 5 10M 10 920 -— talmente.
5 10 10M 20 920 —— Se fijan.
6 10 1cHu 20 -_— 56 Se fijan.
7 10 10M 20 920 56 Se fijan.
TABLA II

Andlisis por Uranio y Hierro en las Distintas Fracciones

Recogidas (de Fijacidén y Lavado) (Exp. 7)

Fraccidn Ac. CIOfE{?rico 1om Uranio (Pg) Hierro (pg)
Fijacidn 20 2,0 T,5
ler. Lavado 10 5,5 8,8
2do. Lavado 10 2,6 3,5
3er. Lavado 10 2,0 2,3
4to. Lavado 10 1,7 3,5
5to. Lavado 20 1,7 2,3
6to. Lavado 20 1,7 4,3
Tto. Lavado 20 2,0 3,5

120 19,2 35,7
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De los resultados obtenidos se concluye que, utilizando
una columna que contiene 10 g de resina y trabajando con solu-
cién de 4cido clorhfdrico 10M, pueden ser fijados hasta 920 mg
de uranio y por lo menos 56 mg de hierro.

El siguiente paso, que decidié la adopcidén de estas condicig
nes de trabajo, fué la comprobacién de que el aluminio se recupe
ra cuantitativamente. A este efecto, se procedid como anterior
mente, pasando por la columna 20 ml de solucidn de 4cido clor-
hfdrico 10 M con una cantidad conocida de aluminio, efectudndp
se luego lavados con porciones de 4cidc clorhfdrico 10 M hasta
totalizar 100 ml de lavado. Sobre cada fraccidn separadamente
se determiné aluminio. Los resultados, que se presentan en la
Tabla IIT, indican que bastan 30 ml de lavado con dcido clor-
hfdrico 10 M para recuperar el aluminio cuantitativamente.

TABLA ITII

Recuperacidén del Aluminio Luego de Pasaje por Columna
de 10 g de resina "Dowex 1-X-8"

Fraceidn Ac. Clorhidrico % de Aluminio
10 M Recuperado
Fijacién 20 ml 54,7
ler. Lavado 10 ml 33,6
2d0. Lavado 10 m1 11,7
3er. Lavado 10 ml menor de 0,1
100,0

Estudio de la Determinacién del Aluminio.

En el mencionado método de Flaschka (11), el aluminio en
solucidn 4cida es adicionado de un exceso de solucién valorada
de EDTA; la solucidn resultante es neutralizada (fenolftalefna)
con solucién de hidrdxido de sodio y adicionada de "buffer”
pH = 5,0. Para acelerar y completar la reaccién, la solucidn
es calentada a ebullicién durante 2 minutos. Iuego de enfriar
¥ diluir aproximadamente a 200 ml, el exceso de reactivo es ti
tulado con solucién valorada de 2zinc en presencia del sistema
ferri~ferrocianuro-bencidina,

El potencial redox (E) del sistema ferricianuro-ferrocia-
nuro estd dado por la ecuacidn de Nernst en la forma:

E=E_ +0,051 log (ferricianuro) (a 250C)
{ferrocianuro)

donde E° es el potencial formal del sistema.




Sobre un amplio rango de pH el potencial es independiente
de la acidez de la solucidén y a pH = 5 la bencidina no es oxi-
dada por el ferricianuro en presencia de una pequefia concentra
c¢ién de ferrocianuro., Al agregar la solucién de zinc, el ferro
cianuro precipitard como ferrocianuro de zinc muy poco soluble
y el potencial de ld solucidn aumentard, en razén de la dismi-
nucién de la concentracidn de los iones ferrocianuro. Como con
secuencia la bencidina es oxidada a su forma coloreada azul.

Aprovechando este principio, se decidid ensayar la deter-
minacidén utilizando como indicador el sistema ferricianuro-fe
rrocianuro, midiendo la variacién del potencial de la solucidén
por agregados de solucidén de zinec.

Se comenzd por realizar titulaciones de EDTA con solucidn
de zinc en presencia de ferri-ferrocianuro. Se comprobd que
ge obtiene un muy buen salto potenciométrico (del orden de 480
mV) que permite su aplicacién para la determinacién del punto
final (figura 1).

A continuacidn se ensayd§ el complejamiento del aluminio
con EDTA y 1a posterior titulacidn del exceso de reactivo. Para
el complejamiento se procedid en la forma indicada al comienzo.
Los resultadcs obtenidos fueron satisfactorios, obteniéndose
un buen salto potenciométrico, similar al obtenido en la titu
lacidén de solucidn de EDTA (figura 2).

Al efectuar la determinacidén del aluminio en las mismas
condiciones en que este se encuentra luego de haber efectuado
la separacidén por resina intercambiadora, se comprobd que la
presencia de cloruro de sodio interfiere con la titulacidén del
EDTA. A partir de una cierta concentracidn, eata sal provoca
disminucidén, distorsién y aparicidén de doble salto en la curva
potenciométrica. Las curvas experimentales obtenidas titulan-
do soluciones de EDTA que contienen concentraciones variables
de cloruro de sodio, con solucidédn de zinc, se representan enla
figura 3 (A a D).

Para explicar esta interferencia, se efectuaron loa siguien
tes ensayos cualitativos:

ENSAYO OBSERVACIONES

a) 20ml Hy0 + 0,1 ml ferri-ferrocia
nuro + 0,2 ml sol. Zn 0,1 M .... pp ferrocianmuro de zinc.,

b) 20m1 HLO + 2g ClNa + 0,lml ferri-
ferrocianuro +0,2ml s0l.2n 0,1 M no pp.

¢) 5 ml H,0 + 5 ml metanol + 0,1 ml
ferri-ferrocianuro + 0,2 ml sol.
In 0,1 M ..vieecesccoccannscsssns Py ferrociamuro de zinc.

d) Sml sol. sat., ClNa + Sml metanol.
Solucidn decantada + 0,1 ml ferri
ferrocianuro +0,2ml so0l, Zn 0,1 ¥ pp ferrocianuro de zinc.
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Estos ensayos indicarfan que la interferencia es debide a
que el cloruro de sodio impide la precipitacién del ferrgcianu
ro de zinc, y que por lo tanto, al no variar la concentracién
de iones ferrocianuro, no se producird variacién del potencial
de la solucién.

En vista de esta interferencia, se ensayé efectuar la se-
paracién en otro medio, de forma de no tener una concentracién
alta de cloruro de sodio en el momento de la titulacién.

Dado que el uranio puede ser fijado sobre resina aniénica
en medio sulfifrico a acidez baja, se ensayé este procedimiento
con respecto al uranio y al hierro, y la posible interferencia
del sulfato en la titulacién del EDTA.

Respecto de la fijacién, se utilizé la misma resina que
anteriormente ("Dowex 1-X-8%). El elemento en estudio conteni-
do en 20 ml de solucién de dcido sulf¥rico 0,1M se pasé por la
resina, efectudndose lavados con porciones de 4cido sulfdrice
0,1M hasta totalizar 100 ml de lavado, sobre cada fraccidén se
investigé la presencia de uranio y hierro como anteriormente.

Los resultados fueron satisfactorios para el caso de 1la
fijacién del uranio, pero no asf{ para el hierro, el cual se fi
ja sélo debilmente en ese medio.

Por otra parte, 1la interferencia del sulfato de sodio en
la titulacién de EDTA resulta adn mds intensa que la del cloru
ro de sodio, Las curvas experimentales correspondientes a la
titulacién de soluciones de EDTA que contienen cantidades varia
bles de sulfato de sodio, con solucién de zinc, se representan
en la figura 4 (A a E).

Se estudiaron igualmente las interferencias de cloruro de
potasio, cloruro de amonio y sulfato de amonio. Estas resultan
ser del mismo orden que las mencionadas para cloruro de sodio
¥ sulfato de sodio respectivamente.

RKorkisch y col. {14) realizan la fijacidén del uranio sobre
resina "Dowex l-X-8"utilizando un medio clorhfdrico-alcohélico.
En base a este trabajo y utilizando una columna con 10 g de re
sina, se ensayé la fijacién del uranio y del hierro de solucio
nes de dcido clorhfdrico 4M-alcohol etflico 96° (1 +4) y de so
luciones de £cido clorhfdrico 8M-zlcohol etflico 96° (1 +4).
En ambos casos la fijacién del uranio es eficiente; pero defi-
ciente la del hierro (reaccién positiva fuerte luego de 30 y 40
ml de lavado con la solucién correspondiente, en cada caso).

Siendo entonces necesario el empleo de un medio de d4ecido
clorhfdrico 10M para realizar convenientemente la separacidn,
resultan como posibles soluciones para eliminar la interferen-
cia debida al cloruro de sodio en la titulacidn:
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a) concentrar la sclucidén clorhfdrica de aluminio que se
obtiene luego de separar el uranio y el hierro, de for
ma que en el momento de la titulacidén la concentracidén
en cloruro de sodio sea menor de 0,9 M; o

b) insolubilizar el cloruro de sodio que se forma al con-
dicionar el medio, por el agregado de solventes misci-
bles con agua.

Dado que la solucién a), si bien es inmediata, no resulta
completamente prdctica para trabajos en recintos blindados ta-
les como deberdn ser utilizados para el andlisis de muestras
activas, se ensayé la insolubilizacidén del clcruro de sodio por
agregados de metanol, etanol y acetona.

En esos tres medios se ensayé la titulacidn del EDTA con
solucidén de zinc, comprobdndose que, en general, la adicidn de
cualquiera de estos solventes produce una exaltacidn del salto
potenciométrico (menor solubilidad del ferrocianuro de zinc).

Sin embargo, la interferencia del cloruro de sodio no se
salva por la adicién de estos solventes, ya que no se logra una
insolubilizacidn suficiente de la sal.

Por otra parte, titulando el exceso de EDTA luego de comple
jar el aluminio en los medios mencionados,no se obtuvieron pun
tos finales detinidos. La lectura del potencial de la solucidn
llega a un mdximo en el que no se estabiliza, para disminuir
inmediatamente, 1o que indicarfa un probable desplazamiento del
aluminio por el zinec en el complejo EDTA-aluminio.

Conicluyendo, la sola solucidén efectiva es emtonces efectuar
una conceniracién de la solucidén clorhfdrica del aluminio tal
como se propone en a).

Con respecto a la proporcionalidad entre el contenido de
aluminio y el consumo de solucidén de EDTA con el método estudia
do, esta fué comprobada para diferentes cantidades de eluminio,
estindndose los errores correspondientes. En la Tabla IV se
indican los errores de determinacidén para determirados 4dmbitos
de concentracidn.

TABLA IV

Errores de Determinacidn Correspondientes a Diferentes
Cantidades de Aluminio

Muminio Error %
(meq) (ng)
0,2 5,4 5
0,5 13,5 2
1,0 27,0 1
2,0 54,0 0,5
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CONCLUSIONES

De los ensayos realizados se desprende que el aluminio
puede ser separado de uranio y hierro utilizando una columna
de resina anidénica del tipo "Dowex 1-X-8*,

Trabajando con solucidn de dcido clorhfdrico 10M se ha com
probado la fijacidén de hasta 1g de uranio y por lo menos de 56
mg de hierro, sobre columna de 10 g de resina.

Bajo esas condiciones, el aluminic no es retenido y bastan
30ml de lavado con dcido clorhfdrico 10M para recuperarlo cuan
titativamente.

Respecto de la determinacidédn del aluminio, se eligid el
procedimiento de titulacidn votenciométrica ya que, tanto como
la separacidén anterior, no ofrece dificultades para su adapta-
cidn al trabajo a distancia.

Se utilizé EDTA como complejante del aluminio, titulando
potenciométricamente el exceso de reactivo con solucidn de zinc,
en presencia del sistema ferri-ferrocianuro.

Se comprobd la interferencia del cloruro de sodio en esta
determinacién y fueron ensayadas distintas maneras de solucio-
narla: insolubilizacidn del cloruro de sodio por el agregado de
solventes miscibles con el agua,fijacién de uranio y hierro en
medio sulfdrico, y en medio clorhfdrico-alcohdlicos; sin resul
tados satisfactorios.

Por lo tanto, se mantuvo la separacién en medio de 4cido
clorhfdrico 10M, efectudndose una concentracidn de la solucién
dcida de aluminio previa a la etapa de complejamiento, de modo
gque, en el momento de la titulacién, la solucidén tenga una con
centracidén en cloruro de sodio inferior a 0,9 M.

Bajo estas condiciones, se comprueba la proporcionalidad
entre el contenido de aluminio y el gasto de reactivo, siendo
la exactitud del método propuesto de aproximadamente 5% para
cantidades del orden de 5 mg de aluminio y de aproximadamente
0,5% para cantidades del orden de 50 mg.

METODO PROPUESTO

El presente método permite la determinacién de aluminio
de soluciones que contienen uranio y hierro, pudiéndose deter-
minar entre 0,2 y 2,0 miliequivalentes (aproximadamente 5-50mg)
de aluminio en presencia de hasta 1 g de uranio y 56 mg de hie
rro.
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El método se basa en la separacidn del uranio y hierro por

fijacién en medio de Acido clorhfdrico 10M sobre resina aniéni
ca, complejamiento del aluminio con EDTA y titulacién del exce
so de reactivo con solucién valorada de zinc, en presencia de
ferri-ferrocianuro con determinacién potenciométrica del punto
final.

Reactivos.

lo

2.

3.

10.

11.

Resina "Dowex 1-X-8" malla 50-100

Solucién de dcido clorhfdrico ca.l10 M: diluir 834ml de deci
do clorhfdrico (6 = 1,19) a 1 1litro con agua destilada.

Acido nftrico (d = 1,4) p.a.

Solucidn 0,1 M de zinc: colocar aproximadamente 10 g de zinc
p.a. en granallas en un vaso de precipitacién de 100 ml
y agregar 20 ml de 4cido clorhfdrico 1+ 4 para disolver
la capa de 4xido. Decantar y lavar con agua destilada
por decantacién. TLavar varias veces con etanol y final
mente con acetona. Secar. DPesar aproximadamente 6,5 g
con precisién de * 5 mg y disolver en 25 ml de 4cido
clorhfdrico (d = 1,19). Enfriar y diluir a 1 litro con
agua destilada en matraz volumétrico. Calcular la molg

pesada . 0,1

6,538

Solucidn 0,1 M de EDTA: pesar 37,29 g de EDTA p.a. y disolver
en 500-800 ml de agua destilada. Diluir a 1 litro en ma
traz volumétrico. Valorar contra solucién 0,1M de zinc
(veid).

ridad exacta: MZn =

Solucién de hidrdxido de sodio 50% p/v.
Solucién 0,1% de fenolftaleina en etanol.

"By ffer™ acético—~acetato (pH = 5,0): diluir 70 ml de 4ecido
acético glacial p.a. a 800 ml con agua destilada. Disol
ver de a porciones acetato de amonio p.a. hasta pH = 5,0
{electrodo de vidrio). Diluir a 1 1litro con agua destilada.

Solucién de ferricisnuro de potasio 10% p/v en agua destila-
dat esta solucidn se preparard en el dfa de su utilizacidén.

Solucidn de ferrocianuro de potasio 1% p/v en agua destilada.

Solucidn indicador ferri-ferrociamuro: a 5 ml de la solu-
¢idén de ferricianuro, agregar 1 ml de solucién de ferro
cianure y diluir a 20 ml con agua destilada. Esta solu
cidén se preparard en el momento de su utilizacidn.
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Aparatos.

Columna de vidrio con nivel amtomdtico (ver figura 5). Po-
tenciométrico provisto de electrodo de platino y de calomel sa
turado. Placa calefactora. Agitador magnético.

Procedimiento.

Tomar una alfcuota gue contenga entre 5 y 50 mg de slumi-
nio y no méds de 1 g de uranio y colocar en un vaso de 100 ml.
Evaporar sobre placa calefactora hasta consistencia siruposa
(nota 1).

Tomar con 5 ml de £eido clorhfdrico (& = 1,19)y evaporar
hasta consistencia siruposa. Repetir el tratamiento 2-3 veces.

Tomar el residuo con 20 ml de 4cidd clorhfdrico 10M, di-
solver, calentando suavemente si es necesario. Enfriar y pasar
por la columna de resina, recogiendo la solucién en un vaso de
precipitacién de 400 ml.

Lavar el vaso en el que se prepard la mestra con 10 ml
de 4cido clorhfdrico 1l0M y pasar por la resina. Repetir este
lavado tres veces mds, uniendo las soluciones.

Evaporar la solucidén recogida hasta obtener un volumen me
nor de 20 ml pero sin llegar a seco. Enfriar.

Agregar 25,0 ml de solucidén 0,1M de EDTA, 1 gota de solu-
eién 0,1% de fenolftaleina y neutralizar gota a gota con la 80
lucién 50% de hidréxido de sodio, agregar 15 ml de la solucidn
"ouffer"” pH = 5,0, cubrir con vidrio de reloj y 1levar a ebulli
cién durante 2 mimutos. Enfriar.

Diluir aproximadamente a 200 ml con agua destilada y agre
gar 1 ml de la solucién indicador ferri-ferrocianuro. Colocar
sobre agitador magnético, introducir los electrodos, efectuar
las conexiones necesarias y titular por agregados de solucidn
0,1M de zinc, registrando luego de cada agregado la lectura co
rrespondiente del potencial de la solucidn.

Con los resultados obtenidos, +trazar la curva, potencial
en funcién de los mililitros de solucién O0.1M de zinc agrega-
dos. Determinar su punto de inflexidén y de allf los mililitros
de solucidén de zinc gastados en la titulacién del exceso de sg
Jucién de EDTA,

Cdlculos.

Aluminio g% ml = [(ml EDTA x Mgpy,) - (ol Zn x MZn)]xz,sQ'r

alfcuota (ml)
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donde:
ml EDTA mililitros de solucidn de EDTA agregados.
MEDTA = Molaridad de la solucién de EDTA,

ml Zn
M

mililitros de solucién de Zn.

Molaridad de la solucidn de Zn.

Zn

Valoracién de la Solucién 0,1 M de EDTA.

Medir 25,0 ml de la solucién de EDTA, colocarlos en un va
so de 400 ml, agregar una gota de solucidén 0,1% de fenolftalei
na y neutralizar con solucidn de hidréxido de sodio 50%. Agre
gar 15 ml de solucién "buffer" pH = 5,0 ¥y llevar a ebullicién
durante 2 minutos, Enfriar.

Diluir aproximadamente a 200 ml, agregar 1 ml de la solu-
cién ferri-ferrocianuro y titular con solucién 0,1 M de zinc
en la forma indicada para aluminio.

ml Zn x M
Zn
Mepra =

25,0 ml

Preparacidén de la Columna de Resina.

Pesar 10 g de resina seca "Dowex 1-X-8" malla 50-100 y colg
car en un vaso de precipitacién de 100 ml. Agregar 50-60 ml
de agua destilada y suspender en ella la resina. Decantar, re
petir el tratamiento 2-3 veces.

Colocar en el fondo de la columna de vidrio un tapén de
lana de vidrio, llenar la columna con agua destilada y agregar
la resina suspendida de a porciones, dejando decantar. Termi-
nado el agregado de resina y la decantacidén, dejar pasar el
agua hasta que el nivel quede a unos 5 mm por encima de la co-
lumna de resina. Agregar 50 ml de 4cido clorhfdrico 10M y es-
currir como anteriormente. La resina estd ahora conveniente-
mente preparada para su utilizacién.

Renovacién de la Resina.

La columna de resina puede ser utilizada nuevamente, rege
nerdndola en la forma que sigue: pasar por la columna tres frac
ciones de 50 ml cada una de 4cido clorhfdrico 1%, dejando que
estas escurran hasta uno 5 mm por encima de la resina. Tratar
luego con 50 ml de dcido clorhfdrico 10 M,

Notas.

1) Si es necesario, oxidar en este paso el uranio y el hie
rro a sus valencias VI y III respectivamente, agregando unos
mililitros de deido nftrico (8= 1,4) p.a. Llevar a consisten
cia siruposa. Agregar 5 ml de 4cido clorhfdrico (6 =1,19) y
evaporar nuevamente. Repetir el tratamiento 2-3 veces para
asegurar la completa eliminacidén del dcido nftrico.
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