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DI FERMINACTON DE TORIO EN MULSTRAS MINERALES

RESUMI 1]
Consisbe vn la separacion del torio proveniente de la solucion median

- . . . -’ . . -
l¢ resina cationico del tipo DOWEX 50 W x 8, La solucion obtenida por elucion
con oxalato de amonio, convenientemente tratada y mediante el agregado de ARSE-

- . + -
HAZQ TIT desarrolla color, permiticndo una lectura espectrofotometrica a una
fongiind de onda de 660 nm y una cuantificacidn comparando con una curva de pa-
= L ) s

Lrones preparada previamente, Limite de deteccion no menor de 20 ppM.

PARTE FEXPERIMENTAL

REACIIVOS

Nitrato de torio p.a.
Acido nitrico concentrado p.a.

Acido sulfarico " Do
Acido perelorico " Paa.
Acido fluorhidrico " Pede
Acido clorhidrico " Ped.
Acido oxdlico " p.a.
Carbonato de sndio Ped.
Oxalato de amonio " p.a.
Arsenazo 111 - marca BDH

Hitrato de sodio D.d.

Resina PDowex cationica 50 w x 8 -« S0-100 mallas

SO UCTONES

Acido clorhidrico 1 M
Acido clorhfdrico ? M
ARSENAZO 11T 0,1%
Acido oxdlico 0,5%
Oxalato de amonio 4%

MATERIAL
- Probetas de 25 mli
- Vasos de teflén de 250 ml
- Vidrios de reloj
- Embudos de vidrio de 5 cm de ¢
- Papel de filtro S y § - Banda blanca de 7 cm de
- Matraces aforados de 50 ml, 100 vy 250 ml
- Pipctas aforadas 5 - 10 - 15 - 20 ml
APARATAS

Espectrofotometro SHIMADZIU UV-240 con graficador y cel-
das de 10 mm de paso dptico

Columnas cromatorraficas de 6 mm de ¢ interno y 15 cm de
longitud, con llave de teflon

Plancha calefactora

i



CURVA NE_CA) TBRACTON

1) Pesar 0,634 ar de nitrato de Lorio p.a. Th{N0O,), .6 H.,0 y disolver con HCY IM.
Pasar a un matras aforado de 250 ml y campletar ¢l vblumen. Esta solucidn con
tiene 1000 ppM de torio.

2) Diluir 10,0 ml de la solucidn anterior a 100 ml, con matraz aforado. Esta so-
lucidn tendrd 100 ppi.

3) Preparar sicte vasos de tefldn de 250 ml y agregar a scis de ellos (el prime
ro se usa como “planco™) 0,%: 1,0: 2,0; 3.0: 5,0 y 10,0 ml de la solucidn de
torio de 100 ppM. con lo cual se tendra 0,0 -« 50,0 - 100,00 - 200.0 - 300,0 -
500,00 vy H00,0ug de Th respeclivamente,

4) Agregar a cada vaso:

Acido nitrico concentrado 2 ml
Acido sulfiirico " 2 ml
Acido perclérico ml
Acido fluorhidrico ml

7
" l)
Calrntar en plancha hasta sequedad (Ver Notas, 1)

%) Retomar el residuo con 25 ml de solucion de HCL | M, calentar y pasar a ma-
Ltraoces aforados de 50 ml,

6) Lavar ol vasa dos veces con 5 mlode HCE 1T M cada vers, Agregar agua destilada
y enrasdr,

7) Con uno pipeta volumétrica de 10,0 nl medir un volumen del concentrado de ca
da matraz y colocar dentro de la cobunng de Resing Dowex 50, Escurrir a undg
velocidad no mayor a 5-6 gotas por minito. Desechar eb Hquido escurrido.

H) Lavar la columna dos veces con porclones de 10 ml de HCL 1 M, dejando escu-
rriv g una velocidad no mayor de 20 gotlas por minuto. Descchar el 1fgquide
escurrido. (Ver Nolas, 2)

9) Lavar la columna con dos porciones de 10 ml cada una de solucidn de 4cido
oxalico 0,5% dejande escurrir a una velecidad no mayor a 20 gotas por minuto.
(Ver Notas, 3)

HIY Coelocar debajo de cada coelumno matraces afarados de 100 ml y eluir el torie
agregando a la columna 60 ml de solucién de oxalato de amonio al 4%, Dejar
escurrir a una velocidad no mayor a 35%-40 gotas por minuto, reservando el ma
tras para desarrollo de color.

') Agregar a cada matraz 30 ml de HCl {c), 4agitar y dejar enfriar. Luego aqre-
gor 8 ml de solucidn de ARSENAZO 111 al 0,1%. Llevar a volumen con agua des-
lilada. Agitar y esperar una hora, antes de la lectura espectrofotométrica.

12) 1 eer absorbancia a una longilidd de onda de 660 nm on celdas de {0 mm de paso
oplicao.

. ] . -
I3} Trasar ta curva de calibracion usande absaorbancia en funcion de concentra-
cion nsando los valores obtenidos en el paso anterior,



PROCE

DTHMIENTO

A) ATAQUE DE 1A MUESTRA

]

3)

4)

.)J

G)

7)

8)

PPesar 50,0 mq (Ver Notas, 10} de muensira ¥ Pasdar . ime vaso de lefian de
250 ml de capacidad.  Humedecer con gotas de agua destilada. Preparar o-
Lro vaso sio mueslhra para on casayo como "blanco®.

Agqregar a cada vaso:
Acido nitrico concentrado 7 ml
Acido sulfdrico " Z mi
Acido fluorhidrico " 5 ml

Calentar sobre plancha calefactora lentamente hdstd completar el ataque.
Lavar con agua destilads las paredes del vaso y continuar el calentamien
to a sequedad. {Ver Notas, | v 4).

Medir eon probeta 25 ml de HCL 2 M v agrcgar a cada vaso. Calentar sobre
plancha hasta disolucidn total.

Filtrar on caliente nor embude de 5 cm de @ y con papel banda blanca de

7 om . Recibir el filtrado en matraces de 50 ml, Lavar dos veces el va-
sy of papel con Y ml de agua ecaliente cada vers, juntando los lfquidus
del btavado con el contenido del matras, gue se tapa y se reservd.,

Caleinar ¢l residuo, (87 lo hubicra) colocando ¢l papel e filtro en céﬂ
sula Jr platino en mufla a 900 grados centigrados, previo secado en plan
cha.

Agregar a cada cdpsula 0,5 qr de Na,C0, y fundir en mufla, hasta obtener
un I{quido transparente. Enfriar. (Ver Notas, 11)

Agregar a cada eapsula 5-6 ml de aqua destilada y qotas de HC1 2 M hasta
no mas desprendimiento de C0,. Enfriar e incorporar el contenido de cada
capsula al correspondicnte matras que se hallaba en reserva. Completar a
volumen con o destilada y agibor,

B) ACONDI CIONAMIENTO DE COLUMNAS

porci
terno
HCLE |

I as columnas cargadas con resina catidnica Dowex 50 se lavan con dos
ones G 10 ml de HCY 1 M (Ver Notas, 5). Las columnas son de 6 mm de § in
y ¢l lecho de resina ticne 7 cm de altura cuando estd equilibrado con
M (Ver Notas, &)

C) SLPARACION CROMATOCRAL LCA POR_COLUMNAS

1)

?)

Con una pipeta graduada (Ver Notas, 7) se mide una alicuota conveniente
de la solucidén del matraz y se deja escurrir en la parte superior de la
columna, Se abre la llave v se deja fluir a una velocidad no mayor a 5-
6 gotas por minuto.

favar con dos porciones de 10 ail cada una dee HCL 1 M a velocidad no mayor
a 20 gatas por mingto. Duedan Tijos Th y 7r,

5S¢ climina el Zr por lavado de la columna con dos porciones de 10 ml ca-
s L] s -

da solucion de¢ acido oxalico al 0,5% a velocidad no mayor a 20 gotas por

minuto. Sc elimina el 1fgquido de lavado.



4) Colocar un mad ras de 100 ml debajo e e columna v rceder como se indi-
ca en los pntos 10, 11y 12 de ba enrva de calibracion. (Ver Nolas, 1)

P} CALCULO D RESUL TADOS

» .t * - -
Calcular la concentracion del torin, usando la curva de calibracion y
- - - k] = .
expresar 1os resultados seqin la alfcuota tomada.seqin se indica a continuacion:

Al {ctnta

p.p.H de Th g % qde Th
(ml) AR T
, 4 -
/ 2,5 x ug Th (o) ~ 10 2,5 x g Th
pt:so muestra (mg) peso muestra (mg)
5 M Th___:_(__l()£+ Mg Th
peso muestra (mg) peso muestra (mq)
i
10 0,5 x ug Th x 10 0.5 x uq Th
#_bégauhuésgra_lmq} peso muestra (mg)
. 4 .
0 0,25 x gaqg x 10 0,25 x g Th
peso muestra {miy) poso_aaestrd {mqg)
25 0,7 x uq Th x 107 0,2 x ug Th
peso muestra (maq) peso muestra (mg})
4
L) .(_);_i x mqg Th x 10 0,1 x ag Th
peso miestra {mg) peso miaestra (mq)

(o) wmqg de Th segiin curva de calibracion

HOTAS

1Y Ho deben quedar restos de H50, porgue cllo alterarfa mucho la acides final
del medio, no siendo convemiente. Ver curvas de variacion de color con aci-
dor,

e
—

Lste lavado elimina uranio, hierro y otras interferencias, fijando torio y
cireonio.

30 Esla clucion eliming cireonio.

4) Si ¢} ataque no ha sido total, agregar 1 ml de H23(]',+ (c). 5 ml de HF (¢} v

volver a evaporar a sequedad. 5 ello aln no fuera suficiente, se intentard

una fusidn alcatina de Na2C(}3 e MHa OH sobre el residuc no atacado.

%) Este Javado se hace antes de cada determinacidn,

6) La cantidad aproximada de resina es de 1,4 gramos.



7) 11 valor de La alfeuota depende del conlenido de lorio.
8) Este lavado elimina interferencias o la colorimetria final.
9) Usar celdas de mayor paso optico en caso de soluciones muy diluidas.

[}) Si se trata de muestras muy resistentes al ataque, se pueden calentar pre-
viamente en mufla a JO00OC y luego hacer la pesada,

t1) En caso de diffcil atague agregar al Na?CO3 0,5 gr de Na OH,

CONS1DERACTIONES

Las consideraciones generales del trabajo tales como acidez y tiempo
= = * . s B
de lectura y distribucién de la resina en la columna se realizo teniendo en
cuentaz

1) tos espectros do absorbancia »n funcion de longitudes de onda - entre 600 y
700 nm, si bien demuestran un mdximo de absorcion a 660 nm, indican valores

r . w . 4 . -, Y
m[l}lllmi}b al 0% de acides clorhidrica y un valor maximo a 40%., Ver grdaficos

N2 1, 4E, TE1 y v,

?) La variacion do absorbancia on funcion del tiempo, hasta 60 minutos tiespués
de desarrollado el color, para 10% de acidez es casi nuala, siendo considera-
ble para 20y 4%,

. * . . .
3) La variacion en absorbancia para 30% dc acides después de una hora, no resul
ta tan considerable y el valor numérico resulta aceptable,

4} los ensayos referentes a la cantidad de resina en la columna indicaron que
ta mencionada en ¢l trabajo, no debe ser mayor, pues hay tendencia 4 rete-
[} = - * a #
ner el torio por ser insuficiente 1a clucion.

En resumen, se decide aceptar las siquientes condiciones.

- Acidez clorhidrica:  30%

- Tiempo de lectura: una hora a partir del momento del desa
rrollo del eolor.

- Velocidad  de clucion no mayor a 35-40 gotas por minuto
para tograr mejor arrastre del tovio en la clucion final.
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ESQUEMA DE LA COLUMNA CARGADA CON RESINA

R

—3 K —— DIAMETRO IMTERNO 6mm
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