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de  d e t a l l a d a s  y s i s t e m a t i c a s  in v e s t ig a c io n e s  l l e g a r o n  a e s t a b l e c e r  

que  e l  p l o m o t e t r a e t i l o  e r a  e l  ad i t ivo  a n t id e to n a n te  m a s  e fec t iv o  

p a r a  c o m b u s t i b l e s  de m o t o r  de  c o m b u s t io n  i n t e r n a .  (1, 2), P o s t e -  

r i o r m e n t e  s e  ha  p r o p u e s t o  p a r a  e l  m i s m o  fin el  p l o m o t e t r a m e t i l o  

c o m o  c o n s e c u e n c i a  de  su  m e j o r  d i s t r i b u c i o n  en lo s  c i l i n d r o s ,  h a -  

b iendo  a p a r e c i d o  v a r i o s  t r a b a j o s  en los  que  s e  c o m p a r a n  l a s  p r o -  

p i e d a d e s  a n t id e to n a n te s  de  a m b o s  a lq u i lo s  de p lom o .  ( 3 ,4 ,5 ) .  

A c t u a l m e n t e  e l  p l o m o t e t r a e t i l o ,  e l  p l o m o t e t r a m e t i l o  y s u s  m e z -  

c l a s  f i s i c a s  y d e r i v a d o s  m ix to s  s o n  lo s  a d i t iv o s  a n t id e to n a n te s  

que  s e  e m p l e a n  de una  m a n e r a  c a s i  e x c lu s iv a .

O t r a  f o r m a  de a u m e n t a r  e l  N .O .  (n- de  oc tano )de  un ca rb u ran t»
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e s  a f i a d i r l e  c a n t i d a d e s  i m p o r t a n t e s  de o t r o s  c o m b u s t i b l e s  que  lo 

m e j o r a n  en  e s t e  a s p e c t o  c o m o  b e n c e n o ,  a l c o h o l  é t i l i c o ,  a c e t a t o  - 

de e t i l o ,  e t e r d i i s o p r o p i l i c o  e t c ,  y que e v i t a n  la  c o n t a m i n a c i o n  - -  

deb id a  a l  p lom o .  Sin e m b a r g o  y  deb  ido a la  c a r e s t i a  d e l  m é to d o  

s e  s ig u e n  m e j o r a n d o  lo s  c a r b u r a n t e s  en  c u an to  a N. O. p o r  e l  p r o ­

c e d i m i e n t o  de lo s  a d i t iv o s  a b a s e  de a lq u i lo s  de p lo m o ,  m a s  au n  - 

ten ien d o  en  c u e n ta ,  c o m o  m a s  a d e l a n t e  s e  c o m e n t a ,  que e l  p lom o 

que s e  l a n z a  a l a  a t m d s f e r a  p o r  lo s  m o t o r e s  de c o m b u s t io n  i n t e r ­

na  no e s  ni  m ue  ho m e n o s  e l  que en  r e a l i d a d  s e  e n c u e n t r a .

La  c o n ta m in a c io n  a m b i e n t e  en  p lo m o  no s o lo  e s  a t r i b u i b l e  

a l  u s o  de a d i t iv o s  p lo m a d o s  s in o  que t a m b ie n  c o n t r i b u y e n  a e l l a  - 

lo s  p ig m e n te s  a b a s e  de p lom o y p ro d u c to s  de diclio m é ta l ,  e s t i -  

m a n d o s e  que  e s t o s  u l t i m e s  f a c t o r e s  p r o p o r c i o n a n  m a s  de l  doble  - 

que el  p r e c e d e n t e de los  c a r b u r a n t e s

Un r e c i e n t e  i n f o r m e  de l  C o m i té  s o b r e  E f e c to s  B io lo g ic o s  - 

de l o s  C o n ta m in a n t e s  A t m o s f é r i c o s  de E s t a d o s  Unidos ,  (6), d ice  

que l a s  c o n c e n t r a c i o n e s  de p lom o e n c o n t r a d a s  en l a s  a t m o s f e r a s  

de l a s  c iu d a d e s  no a l c a n z a n  n iv e le s  p e l i g r o s o s  p a r a  el  h o m b r e  y - 

que en  los  u l t i m e s  15 afios t a i e s  n iv e le s  han p e r m a n e c i d o  p r a c t i -  

c a m e n t e  c o n s t a n t e s  a p e s a r  de l  c r e c i e n t e  a u m e n t o  de l  u so  de l  au to  

m o v i l  y po r  lo tan to  de c o m b u s t i b l e s  p lo m a d o s .  La c o n c e n t r a c i o n  

de p lom o  a m b i e n l a l  en la  m a y o r  pa r te  de l a s  c iu d a d e s  U .S .A .  es
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de  1 a  3 m i c r o g r â m o s  p o r  m 3  y  de  0, 10 m i c r o g r a m o s  p o r  m3 

en  l a s  z o n a s  r u r a l e s  ( 7, 8, 9, 10 ). D ich o s  v a l o r e s  e s t a n  muy 

p o r  d eb a jo  de  lo s  a c e p ta d o s  c o m o  no p e r j u d i c i a l e s  p o r  la  A s o -  

c i a c i o n  A m e r i c a n a  de  H ig ien e  I n d u s t r i a l .

R e s p e c t e  a  E u r o p a  la s  c o n c e n t r a c i o n e s  de p lom o que - 

a p a r e c e n  en la  a t m o s f e r a  de  l a s  c iu d a d e s ,  son  en todos  los  c a  

S O S  m e n o r e s  que los  de l a s  c i u d a d e s  a m e r i c a n a s  ( 1 1 ,  12, 13 ). 

Igual o c u r r e  en l a s  c i u d a d e s  d e l  J ap o n  (14).

E l  p lo m o  p roven ien te  de lo s  e s c a p e s  s e  p r é s e n t a  en fo r  

m a  de  h a l u r o s  c o m o  c o n s e c u e n c i a  de  u t i l i z a r s e  i n d u s t r i a l m e n -  

te  lo s  a lq u i lo s  de p lom o m e z c l a d o s  con  d i b r o m u r o ,  d i c l o r u r o  - 

de e t i l e n o  o con a m b o s .  E s t o s  h i d r o c a r b u r o s  h a ln g en a d o s  t i e -  

nen p o r  m is io n  t r a n s f o r m a r  el  oxido de p lom o,  fjue s e  p ro d u c e  

en  la  c o m b u s t io n  de l  c a r b u r a n t e  p lo m ad o ,  en b r o m u r o  o c l o r i i -  

ro  de ))lomo m a s  v o la t i l e s  y que son  e l im in a d o s  en g r a n  p a r l e  - 

con  lo s  g a s e s  de  e s c a p e .  P a r e c e  s e r  que  con  e l  t i e m p o  e s t o s  - 

h a l u r o s  p a s a n  a c a r b o n a t o s ,  c a r b o n a t o s  b â s i c o s  y ox idos ,  m e  

nos  s o lu b le s  en la  a t m o s f e r a  ( 15 ). L a s  p a r t i c u l a s  de d ichos  

c o m p u e s t o s  de  p lo m o  en los  g a s e s  de  e s c a p e  p r e s e n t a n  un d i a -  

m e t r o  de  0 , 2  a 0, 9 m i c r o n e s  (16, 17). Se e s t i m a  que  l a s  de
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tamaflo mayor de 0 ,5  m icrones, se  autoeliminan por precipita- 

cion, quedando las de m enor diametro suspendidas en la atm os­

fera (18, 19 ). La vida media de estas en el aire es de una a cua 

tro sem anas, elim inandose por agregacion previa de unas a - -  

otras y precipitacion ulterior (20, 21 ). Tambien es conocido que 

e l agente mas efectivo para la elim inacion de los com puestos de 

plomo del ambiente es la Iluvia (22); sin embargo, en el agua - 

potable, no suelen aparecer concentraciones m édias de plomo - 

superiores a 4 p. p. b. (23), Por lo tanto bay que adm itir, que 

e l plomo queda retenido en el curso de las aguas o por filtracion  

a traves del suelo, en e l prim er caso , son los cienos y la m ate­

ria orgânica los que actuan de coagulantes (24).

Tambien se  ha investigado sobre la relacion n iveles de plo 

mo en el ambiente con niveles en sangre y orina en personas, - 

llegandose a la conclusion de que determinadas personas, como 

m ecânicos, agentes de trâfico, etc. presentan concentraciones - 

de plomo en sangre mas altas que las de personas de otras profe 

siones (25). Este supuesto no puede tom arse muy en ser io , pues 

to que por via digestiva en bebidas y alim entos, se  ingieren canti­

dades mayores de plomo que por via pulmonar (26), Apoya esta  

teorîa el que se  haya identificado el plomo en todos los tejidos -
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de l  c u e r p o  h u m a n o ,  i n c lu s o  d e  lo s  que  v ivcn  en a m b i e n t e s  no - 

c o n t a m i n a d o s ,  pu es  lo s  a b o r i g è n e s  de  N ueva  G u inea ,  p o r  e j e m -  

p lo ,  que h a b i t a n  en  z o n a s  de  i n e x i s t e n t e  i n d u s t r i a  y m o t ô r i z a -  

c io n ,  p r e s e n t a n  n iv e l e s  de p lom o  en s a n g r e  m a s  a l t o s  que lo s  - 

m e d id o s  en  lo s  c a l i f o r n i a n o s .  E s t o  l l e v a  a la  c o n c lu s io n  de que 

a l i m e n t o s  y b e b id a s ,  son  l a  c a u s a  d e f in i t iv a  de l  p lom o en el  - 

h o m b r e .

O t r a  c u e s t i o n  que  p r e o c u p a ,  el  que s i  el  co n ten ido  de - 

lo s  a l i m e n t o s  en p lo m o  a u m e n t a  d e sd e  e l  u so  de los ad i t ivos  

co n ten i en d o  d icho  m e t a l ,  queda  d e s v i r t u a d a  p o r  la s  i n v e s t i g a ­

c i o n e s  l l e v a d a s  a c ab o  p o r  T e r  H a a r  (27) p u e s to  que ha  d e s m o s -  

t r a d o  que v e g e t a l e s  cu l t iv a d o s  en a i r e  f i l t r a d o  con  una c o n c e n t r a  

c io n  en p lom o  de 0 , 0 9  m i c r o g r a m o s  p o r  m 3 .  , p r e s e n t a n  v a l o ­

r e s  en d icho  m e t a l  é q u iv a l e n te s  a lo s  c o s e c h a d o s  en a m b i e n t e  - 

c o n ta m in a d o  o n o r m a l .  O t r o s  t r a b a j o s  in d ican  que la s  p l a n ta s  son  

c a s i  i n s e n s i b l e s  a m a r c a d o s  c a m b i o s  en  la  c o n c e n t r a c i o n  del 

p lo m o  en los  s u e l o s  de  cu l t ivo .  (28).

O t r a  c u e s t i o n  In v e s t ig a d a  ha  s id o  e l  e fec to  in h ib id o r  de l  

p lo m o  s o b r e  la  e n z i m a  A L A -D  (âcido d e l t a  a m in o  lev u l in ico  

d e s h i d r o l a s a )  que a c t i v a  una de l a s  e t a p a s  de la  h e m o s i n t e s i s .  - 

E s t a  e n z im a  d i s m in u y e  su  ac t i v id ad  p o r  e fec to  de l  p lom o  (29, 30).
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C o m o  q u i e r a  que  o t r a s  m u c h a s  s u s t a n c i a s  - c o b r e ,  m e r c u r i o ,  c inc  

a l c o h o l ,  u r e a  y d ioxido  de  c a r b o n o  - r e d u c e n  t a m b ie n  d ic h a  a c t i ­

v idad ,  no le  c a b e  s o l a m e n t e  a l  p lo m o  la  r e s p o n s a b i l i d a d  en e s t e  - 

a s p e c t o  (31).

O t r o  i n c o n v en ien te  a t r i b u i b l e  a los  d e r i v a d o s  a lq u i l a d o s  - 

de  p lom o  e s  e l  que  p r o m u e v e n  la p r e s e n c i a  de p a r t i c u l a s  s o l i d a s  

en el  a i r e .  Se han  r e a l i z a d o  v a r i o s  t r a b a j o s  en e s t e  s e n t id o ,  y - 

todos  c o in c i d e n  en que  la  é m i s i o n  de p a r t i c u l a s  s o l id a s  p o r  lo s  - 

m o t o r e s  de a u t o m o v i l e s  cuando  e m p l e a n  g a s o l i n a s  p l o m a d a s  

es  de l  o r d e n  de 0, 36 g r s .  p o r  m i l i a  r e c o r r i d a  (32, 33, 34). De 

e s t a  c a n t i d a d  s 6 lo  1 /3  c o r r e s p o n d e  a c o m p u e s t o s  de p lo m o ,  y de 

e s t e  p lom o  e m i t id o  s 6 lo  p e r m a n e c e  en la  a t m o s f e r a  a l r e d e d o r  - 

d e l  63 % en  e s t a d o  de p a r t i c u l a s ;  e l  o t r o  37 % c ae  r a p i d a m e n t e  

a l  s u e lo  c o m o  c o n s e c u e n c i a  de  su  tamafto.

O t r o s  t r a b a j o s  han  e s tu d i a d o  c o m p a r a t i v a m e n t e  e l  e fec to  

de  p r o d u c e i6n de  p a r t i c u l a s  p o r  g a s o l i n a s  p lo m a d a s  y no p lom adas ,  

r e s u l t a n d o  que co n  l a s  p r i m e r a s  su p o n en  0, 36 g r s .  p o r  m i l i a  - -  

r e c o r r i d a  y  0, 18 g r s .  c o n  l a s  s e g u n d a s ,  (35, 36). R e f i r i e n d o  - 

e s t a s  c a n t i d a d e s  a v o lu m e n  ( ten iendo  en c u e n ta  que la  d e n s id a d  

m e d i a  p a r a  los  c o m p u e s t o s  de p lom o  es  de  unos 6 g r s / m l .  y  -
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p a r a  l o s  c o m p u e s t o s  en  e l  c a s o  de g a s o l i n a s  no p l o m a d a s  de - -  

0,  8 g r s / m l .  ), s e  a p r e c i a  que  e l  v o lu m e n  de p a r t i c u l a s  e m i t i d a s  

e s  c in c o  v e c e s  m a y o r  en  e l  c a s o  de g a s o l i n a s  no p lo m a d a s .

I n t e r e s a  p o r  o t r a  p a r t e  c o n o c e r  e l  p o r c e n t a j e  co n  que - 

c o n t r i b u y e n  lo s  m o t o r e s  de a u to m o v i l  a l  to t a l  de p a r t i c u l a s  en  - 

l a  a t m o s f e r a .  Segun e l  S e r v i c io  USA de Sa lud  P ü b l i c a  ( 37 ) , s e  

a d m i t e  que lo s  v e h ic u lo s  de g a s o l i n a  c o n t r i b u y e n  p o r  d e b a jo  del  

1 , 8  %, p o r  e l lo  l a  c o n t r ib u c io n  de l  p lo m o  e s  i n f e r i o r  al  1% .

O t r a  c u e s t i o n  a t r i b u i b l e  a l  p lom o  e s  la  de c o m b u s t i o n  de 

a lq u i lo s  y d e p o s i t o s  en  l a s  c â m a r a s  de c o m b u s t io n ,  y e m i s i o n e s  

de g a s e s  de e s c a p e .

Con e l  t i e m p o  de funcionamiento l a s  p a r e d e s  de la  c a m a r a  

de c o m b u s t i o n  de un  m o t o r  de e n cen d id o  a b a s e  de c h i s p a  se  r e -  

c u b r e n  de una  c a p a  o d e p o s i to  so l id o  h e t e r o g é n e o ,  s e a  o no p lo -  

m a d o  e l  c a r b u r a n t e .  E s t o s  d e p o s i t o s  p r o v o c a n  v a r i o s  i n c o n v e n i e ^  

t e s .  P o r  un lado  p u e s to  que  a l  r e d u c i r  la  c a m a r a  de c o m b u s t i o n  

p r e c i s a n  de un  c a r b u r a n t e  de m a y o r  N .O .  , p o r  o t r o ,  d e b id a s  a 

la  m a l a  c o n d u c t iv id a d  t é r m i c a  d e l  r e c u b r i m i e n t o  y su  a c c i o n  

c a t a l i t i c a  s o b r e  l a s  r e a c c i o n e s  de c o m b u s t i o n  que p r o v o c a n  el 

a u to en c e n d id o ,  s e g u id o  de un a u m e n t o  en  la  é m i s i o n  de g a s e s  no
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d e s e a b l e s  p o r  e l  e s c a p e .  L a  c u a n t i a  de  d ic h o s  d e p o s i t o s  s o l id o s  

v a r i a  s e g u n  que e l  c o m b u s t i b l e  l l e v e  o no a d i t iv o s  de p lom o.  L a s  

e x p e r i e n c i a s  d e l  I n s t i t u t e  F r a n c e s  d e l  P e t r o l e o  (39) m u e s t r a n  - 

que  d e s p u e s  de u s a r  un c a r b u r a n t e  p lo m a d o  los  c o m p u e s t o s  de 

p lo m o  p r é s e n t é s  en  lo s  d e p o s i t o s  r e p r e s e n t a n  d e l  60 a l  90 % de 

la  m a s a  t o ta l  de  lo s  m i s m o s .  Se a f i r m a  en  o t r o s  t r a b a j o s  de 

i n v e s t ig a c io n  que e l  p lo m o  p r é s e n t a  una a c c io n  c a t a l i t i c a  a c t i v a  

en  la  c o m b u s t i o n  d e l  c a r b o n ,  lo que j u s t i f i c a  t a n  c r e c i d o s  p e r ­

cen ta g e s  a l  c o n s i d e r a r  la  a c c i o n  c o ad y u v an te  de los  c o m p u e s t o s  

de  p lo m o  s o b r e  la  e l im in a c i o n  de lo s  c a r b o n o s o s  (38 ,40) .

Se ban  hecho  e x p e r i e n c i a s  p a r a  d e t e r m i n a r  la  in f luenc ia  - 

de  la  m a s a  de  lo s  d e p o s i t o s  r e s p e c t o  d e l  a u m e n t o  en el  v a l o r  de  

N . O .  y e m i s i o n e s  de g a s e s  de e s c a p e  que  so n  l a s  m a s  i m p o r t a n ­

t e s  r e p e r c u s i o n e s  n e g a t i v a s  a  que  dan  lugar.

In v e s t ig a c io n e s  de  la E th y l - f lu id  C o rp .  , ban  c o m p r o b a d o  - 

que  v e b fc u lo s  co n  f u n c io n a m ie n to  de dos  afios o m a s  con  g a s o l i ­

n a s  no p l o m a d a s ,  p r e c i s a n  de g a s o l i n a s  con  N .O .  s u p e r i o r e s  - -  

- 3 , 6  N .O .  R. (N. O. R e s e a r c h )  p a r a  g a s o l i n a s  p r e m i u m  y 4, 6 - -  

N. O. R. p a r a  g a s o l i n a s  n o r m a l e s  -  que lo s  que  f u n c io n a ro n  du r a n  

te  t i e m p o  éq u iv a l en te  con  g a s o l i n a s  p l o m a d a s (41). E s t a  n e ce s id a d -  

de m a y o r e s  N. O. su p o n en  s é r i a s  c o m p l i c a c i o n e s  para  el futuro p u e s to
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que a u to m o v i l e s  p r o y e c t a d o s  p a r a  que  func ionen  con  g a s o l i n a s  

de 91 N . O .  R. ( c a s o  de lo s  a u to m o v i l e s  a m e r i c a n o s  f a b r i c a d o s  

d e s d e  1972) t e n d r à n  que  d i s m i n u i r  su  r e l a c i o n  de c o m p r e s i o n  - 

c o m o  c o n s e c u e n c i a  de  e s t o s  a u m e n t o s  en  la  n e c e s i d a d  de o c ta n a  

je ,d e  lo c u a l  r é s u l t a  m e n o s  e c o n o m i a  de c o m b u s t i b l e  y d u r a c i o n  

d e l  m o t o r .

En  r e l a c i o n  a  lo s  g a s e s  de e s c a p e  e s  b ie n  c o n o c id o  que  - 

a u m e n t a n  cuando  lo h a c e n  lo s  d e p o s i t o s ,  e m i t i e n d o s e  h i d r o c a r -  

b u r o s ; . l o  que d epende  de g r a n  v a r i e d a d  de f a c t o r e s  c o m o  tipo de 

m o t o r ,  u t i l i z a c i 6 n ,y  c o m p o s i c i o n  de l a  g a so l in a .  En e s t e  s en t id o  

in v e s t i g a d o r e s  de  la  Du P o n t  ( 42) y de  la  E th y l - f l u id  (43) han  - 

c o m p a r a d o  la  é m i s i o n  de  h i d r o c a r b u r o s  p o r  g a s o l i n a s  p l o m a d a s  

o no,  a p a r e c i e n d o  un  a u m e n t o  de l  7 % en  l a s  de p lo m o  s e g u n  Du 

Pon t  y d e l  1 % s e g u n  E t h y l - F l u i d .

T o d o s  e s t a n  de a c u e r d o  en  que  l a  p r e s e n c i a  de p lo m o  no 

a f e c t a  a  l a  é m i s i o n  de oxido  de c a r b o n o  y ox idos  de n i t r o g e n o  - -  

( 4 2 , 4 3 , 4 4 , 4 5 ) .

E l  p lom o  t a m b i e n  a f e c t a  a l  u s o  de s i s t e m a s  a n t i c o n t a m i -  

n a n te s  o b a s e  de c a t a l i z a d o r e s  que c o m o  s e  s a b e  e s  u n a  de l a s
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posibles soluciones a l problema, Cualquier sistem a anticonta- 

minante para autom oviles sea  la gasolina utilizada plomada o

n6 d e b e r â  d i s m i n u i r  o e l i m i n a r  p o r  c o m p l e t o  l a s  e m i s i o n e s  - 

de  m ondx ido  de c a r b o n o ,  a s i  c o m o  l a s  de h i d r o c a r b u r o s  y - - 

ox idos  de  n i t r o g e n o .  E l  c o n ta m in a n te  m a s  p e r  j u d ic ia l  e s  e l  - -

m onox ido  de  c a r b o n o  y  e s  c o n s e c u e n c i a  de la  i n s u f i c i e n c i a  de - 

a i r e ,  f o r m a n d o s e  ta n to  m a s  cu an to  m a s  r i c a  en  c o m b u s t i b l e  s e a  

l a  m e z c l a .  De dos  m a n e r a s  s e  c o r r i g e  e s t e  in c o n v en ien te :  E v ^  

tando su  f o r m a c i o n  o p a s a n d o le  p o s t e r i o r m e n t e  a  d ioxido  de - -  

c a r b o n o .  E l  p r i m e r  c a s o  su p o n e  e l  d i s p o n e r  de  un s i s t e m a  de - 

c a r b u r a c i o n  que  p r o p o r c i o n e  en  todo  m o m e n t o  la  r e l a c i o n  c o m ­

b u s t i b l e / a i r e  que p r o d u z c a  un  m i n i m o  de m onox ido  de c a r b o n o  

y un s i s t e m a  de c o m b u s t i o n  que b a je  a l  m à x i m o  e s t e  m in im o .  Los  

i n c o n v e n ie n te s  que  s e  p r e s e n t a n  en  e s t e  c a s o  so n  e l  a u m e n t o  de 

t e m p e r a t u r a  de l  c i c lo  y l a  n e c e s i d a d  de c a r b u r a d o r e s  e x c e s i v a -  

m e n te  c o m p l e j o s .  E l  a u m e n t o  de l a  t e m p e r a t u r a  d e l  c i c l o  t r a e  - 

c o m o  c o n s e c u e n c i a s  un  m a y o r  g r a d o  de ox id ac io n  de l  n i t r o g e n o  

a t m o s f e r i c o  y  l a  p o s ib l l id a d  de a u to en c e n d id o .  (46)

E n  e s t e  s en t i d o  l a  E t h y l - F l u i d  ha  d e s a r r o l l a d o  s u  " r e a c t o r  

de m e z c l a  p o b r e "  que  d i s m in u y e  g r a n d e m e n t e  l a s  e m i s i o n e s  de 

l o s  a u t o m o v i l e s  func ionando  con  g a s o l i n a s  p l o m a d a s  de N, O. a l t o s
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y  que  s u p o n e  s o l a m e n t e  c u a t r o  m o d l f i c a c io n e s  de l  m o t o r .  E l  - ^

29 p r o c e d i m i e n t o  a  b a s e  de una  ox id ac io n  de l  m onox ido  a d iox ido  

de  c a r b o n o  s e  c o n s ig n e  de  d i f e r e n t e s  m a n e r a s :  ox idando  lo s  g a ­

s e s  que  e s c a p a n  m e d i a n t e  i n y e c c io n e s  de  a i r e  p a s a d a  la  v a lv u la  

de e s c a p e ;  o b ien  q u e m an d o  lo s  g a s e s  de  e s c a p e  m e d ia n t e  un - 

q u e m a d o r  e s p e c i a l ;  o ox idando  lo s  c i t a d o s  g a s e s  c a t a l i t i c a m ë n t e .  

E s t e  u l t im o  m é to d o  ha  r e s u l t a d o e d  m a s  e fe c t iv o  y c a r o .

L a  m a y o r i a  de  lo s  c a t a l i z a d o r e s  p r o p u e s t o s  so n  a n u la d o s  

p o r  l a  p r e s e n c i a  de c o m p u e s t o s  de  p lo m o ,  lo que j u s t i f i c a r i a  s u  - 

e l im in a c i o n ,  a l  m e n o s  p a r c i a l  de l a s  g a s o l i n a s .

C om o  lo d icho  no e s  s o lu c iô n  s a t i s f a c t o r i a ,  s e  c o n s i d é r a  

e s t e  punto  con  m a s  d e ta l l e .  H a s t a  e l  m o m e n t o  no s e  d i s p o n e  de  

un s i s t e m a  c a t a l i t i c o  p r a c t i c e ,  debido  a su  poca  d u r a c i o n  (47 ,50 )  

a g r a v a n d o s e  e s t e  p r o b l e m a  p o r  la  f r e c u e n t e  p r e s e n c i a  de  ox idos  

de  a z u f r e  en  lo s  g a s e s  de  e s c a p e  ( 4 7 ,4 8 ,4 9 ) .  P o r  o t r a  p a r t e  s e  

su p o n e  que  la  ox id ac io n  c a t a l i t i c a  s o lo  s e r a  n e c e s a r i a  s i  h u b i e r a n  

de  c u m p l i r s e  l a s  n o r m a s  de  la  E P A  ( E n v i r o n m e n ta l  P r o t e c t i o n  

A gency)  p a r a  e l  aflo 1. 976.
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H a s ta  a q u i  s e  han  e x p u e s to  lo s  a s p e c to s  n e g a t iv o s  d e l  u so  

de  lo s  a lq u i lo s  de p lo m o . A c o n t in u a c io n  s e  expone la s  s i t u a c iô -  

n e s  que s e  p r o d u c i r a n ,  a l  no u t i l i z a r s e  t a i e s  a d i t iv o s  p lo m a d o s .

La p r i m e r a  s é r i a  la  n e c e s id a d  de b u s c a r  a lg u n  c o m p u e s to  

que lo s  s u s t i t u y a  y  h a s t a  a h o r a  no s e  c o n o ce n  o t r o s  que lo s  h i d r o ­

c a r b u r o s  a r o m a t i c o s ,  lo  que  s u p o n d rà  un in c r e m e n to  de lo s  que 

l a s  g a s o l in a s  de p o r  s i  y a  t ie n e n  de un 15 a  un 55 % (51). E l - -  

B u r e a u  de  M in as  U .S .A .  que h a  in v e s t ig a d o  s o b r e  e l  p a r t i c u l a r ,  

a f i r m a  que  l a s  g a s o l in a s  de  a l to  o c ta n a je  a  b a s e  de a r o m a t i c o s  

-a  p a r t e  de la s  m a n i f e s t a c io n e s  td x ic a s  de e s to s  c o m p u e s to s  s o ­

b r e  todo  p a r a  la  m u j e r -  , c o n ta m in a r a n  la  a t m o s f e r a  aün  m a s  

que l a s  p lo m a d a s  deb ido  a  que lo s  g a s e s  de e s c a p e  que s e  p ro d u -  

c e n ,  c o n t r ib u y e n  a  i n c r e m e n t a r  e l  l la m a d o  " s m o g "  fo to q u im ico  

p o r  s e r  d ic h o s  g a s e s  p ro c e d e n te s  de a r o m a t i c o s ,  un 25 - 38 % m a s  

r é a c t i v e s  fo to q u im ic a m e n te  que lo s  de g a s o l in a s  s in  ad ic io n  de - 

a r o m a t i c o s  ( 52 ), a p a r e c ie n d o  en  m a y o r  p ro p o r c  ion en e l  a m -  

b ie n te  p ro d u c to s  a l t a m e n te  i r r i t a n t e s  co m o  lo s  a ld e h id o s  a r o m a ­

t ic o s  (53) y f e n o le s  (54), y lo  que e s  p e o r  c a n c e r ig e n o s  co m o  so n  

lo s  h id r o c a r b u r o s  a r o m a t i c o s  p o l in u c le a r e s  (5 4 ,5 5 ) .
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O tr o  in c o n v en ien te  d e l  u so  de  a r o m a t i c o s  e s  que el p r o c e -  

so  a  que  hay  que s o m e t e r  l a s  g a s o l in a s  p a r a  e n r i q u e c e r l a s  en d i ­

c h o s  c o m p u e s to s  supone  un g r a n  e n c a r e c i m ie n to  p o r  lo c o s to s o  

y  b a jo  r e n d im ie n to ,  m uy  i n f e r i o r  a  s i  la  g a so l in a  no s e  e n r iq u e c e  

en  a r o m d t i c o s .  E n  e s t e  a s p e c to  e l p lo m o te t r a e t i lo  su p o n e  p a r a  - 

lo s  E s ta d o s  U n idos , p o r  e je m p lo ,  un a h o r r o  en p e t r o le o  d e l  o rd e n  

de lo s  250 m i l lo n e s  de b a r r i l e s  a l  afio, que s e  p r e v e e n  s e a n  350 

m i l lo n e s  en 1. 980. (56)

De lo in fo rm a d o  h a s ta  aq u i  r é s u l t a  que  e l  o c ta n a je  co n v e -  

n ie n te  de la s  g a s o l in a s  s e g u i r a  p o r  e l  m o m e n to  c o n s ig u ie n d o s e  - 

co n  a d i t iv o s  p lo m a d o s  en ta n to  no e x is ta n  r a z o n e s  que ju s t i f iq u e n  

s o b r a d a m e n te  la  c o n v e n ie n c ia  de  o t r o  p ro c e d im ie n to .



2 . -  J U S T I F I C A C I O N



E l  h ech o  de  que  no e x is t a  o t r o  p ro c e d im ie n to  r e n t a b l e  de 

m e j o r a r  e l  o c ta n a je  de la s  g a s o l in a s  s i  no e s  con  c o m p u e s to s  o r -  

g a n ic o s  de p lo m o , que  pequefias  v a r i a c io n e s  en  e l  c o n te n id o  en 

p lo m o  de  e s t a s  p ro d u z c a n  s e n s ib l e s  v a r i a c io n e s  en  c u a n to  a  su 

a u to en c e n d id o ,  y  e l  c a r d e  t e r  e le v a d a m e n te  to x ico  de l p lo m o  y - 

s u s  d e r iv a d o s ,  h a c e  que  s e a  de  l a  m a y o r  im p o r ta n c ia  e l d i s p o ­

n e r  de  m é to d o s  de  m in e r a l i z a c io n  d e l  p lo m o  en  d e r iv a d o s  o rg d n i  

C O S  y  g a s o l in a s  p lo m a d a s ,  p u e s to  que m é to d o s  de d e te r m in a c iô n  

d e l  p lo m o  hay  m u c h o s  y  e x c e le n te s ,  p e r o  s u  bondad  s e  f im d am e n -  

ta  en  un p r o c e s o  de  m in e r a l i z a c i é n  c u a n t i ta t iv o ,  no a g r e s i v o  p a r a  

e l  o p e r a d o r  y lo s u f ic ie n te m e n te  rd p id o .  C r e e m o s  que e s t a s  eau  

s a s  so n  m o tiv o  m d s  que  s u f ic ie n te  p a r a  p r o m o v e r  e l  p r é s e n t é  - 

t r a b a jo  de  in v e s t ig a c io n .



-  15 -

L o s  m é to d o s  de  d e te r m in a c iô n  de p lo m o  en  s u s  d e r iv a d o s  

o r g a n ic o s  y  c o m b u s t ib le s  so n  de t ipo  f i s i c o - q u im ic o  y  q u im ic o  

E n t r e  lo s  p r i m e r o s  e s t a n  p r in c ip a lm e n te  lo s  de  a b s o r c io n  y f lu o ­

r e s c e n c e  de r a y o s - X ,  e s p e c t r o s c o p ia  de a b s o r c io n  a to m ic a ,  c r o  

m a to g r a f i c o s  . .  . e tc .  M étodos  que  p r e c i s a n  de c o s to s o s  e q u ip o s ,  

c o le c c io n e s  de  p a t r o n e s  e n  b a s t a n t e s  c a s o s  y e l  d is p o n e r  de e sp e  

c i a l i s t a s  e n  t a i e s  t é c n i c a s ,  lo  que h a c e  d i f i c i l  o im p o s ib le  en  un 

1 -a b o ra to r io  no e s p e c ia l i z a d o  l l e v a r  a  cab o  t a i e s  t ip o s  de a n a l / s i s  

c o n  d ic h a s  t é c n i c a s .  E s t e  e s  e l  m o tiv o  p o r  e l  c u a l ,  a  p e s a r  de la  

a p a r i c io n  de  lo s  nu ev o s  m é to d o s  f i s i c o - q u im ic o s ,  s e  s ig a n  em plean^ 

do m a y o r i t a r i a m e n t e  lo s  q u im ic o s ,  y  l a s  r e v i s t a s  p r e s e n te n  con  

f r e c u e n c i a  la  p r o p u e s ta  de n u ev o s  m i n e r a l i z a n t e s .

L o s  p r o c e d im ie n to s  de m in e r a l i z a c  ion en  todos  lo s  c a s o s  

p re s u p o n e n  e l  t r a t a m ie n to  c o n  un  h a lo g en o , un h a lo g en a n te  , o un 

a c id o  m a s  o m e n o s  c o n c e n t r a d o .  L o s  que e m p le a n  e s t e  u l t im o  - -  

t ip o  de m in e r a l i z a n t e s  s o n  poco  c o n v e n ie n te s  p o r  n e c e s i t a r  de - 

m ucho. t ie m p o  p a r a  l a  m in e r a l i z a c io n  in te g r a  y  de u s o  m o le s to  - 

p o r  la  f a c i l  f o r m a c io n  de  r é s i n a s  y  d e s p r e n d im ie n to  de g a s e s  to -  

x ic o s  e i r r i t a n t e s ,  y  lo  m i s m o  s u c e d e ,  en  e l  c a s o  de lo s  q u e  - -  

e m p le a n  h a lo g e n o s ,  a l  de E p i e r  (IbD) que u t i l i z a  so lu c io n  s a t u r a - 

d a  de b r o m o  en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  lo  que  p ro v o c a  g r a n  - -
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cantidad de résin as en la s gasolinas con no saturados y desprende 

gran cantidad de bromo tanto cuando se  m ineraliza como cuando 

s e  trata de d isolver e l plomo en âcido nitrico para su determ ina- 

cion.

Los inconvenientes y  defectos citados han llevado a varios 

investigadores a buscar nuevos m ineralizantes a  b a s e  de a c id o s ,  

halogenos o halogenantes que m ejoren lo s  e x i s t e n t e s ,  y  que  han  

conseguido con mayor o menor fortuna c o m o  m a s  a d e la n te  s e  v e r a .

El présente trabajo pertenece al grupo ultimo, h a lo g e n a n te s ,  

con las m iras de evitar la formacion de résin as, y c o n s e g u i r  un 

potencial de halogenacion regulable segun las circunstancias y una 

velocidad de m ineralizacion suficientem ente r â p id a .

En esta  investigacion se  ha elegido la ser ie  halogenada del 

dcido acético: écidos tr i, di y m onocloroacéticos.

La m ineralizacion de derivados organicos plomados a base 

de dcido acético  - aunque no bajo este  aspecto- ha sido e s tu d ia d o  

por Browne y Reid (57) que llegan a la conclusion de que e l  - -  

tratamiento del plom otetraetilo con écido acético en c u a lq u ie r  

c la se  de condiclones, no conduce a la formacion de a c e ta to  de -
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plomo ( II ), sino a acetato de trietilplom o y diacetato de d ietil-  

plomo; por lo tanto e l acido acético no e s  reactivo adecuado para 

la m ineralizacion de los alquilos de plomo.

Se sabe que los acidos fuertes y en caliente m ineralizan  

en mas o menos tiempo las m oleculas de alquilos de p lom o; e s t a  

es la idea que nos lie  va a emplear los derivados h a lo g e n a d o s  d e l  

acido acético pues disponemos de unos a c id o s  de f u e r z a  g r a d u a i  

segun e l numéro de étom os de ha lo g en o  in t ro d u c id o s  en  la  m o lé -  

cula y de un poder halogenante tambien regulable, p o r  lo que e l  

uso de estos reactivos combina ambas acciones - la  de a c id o  y - 

halogenante - para m ineralizar la m olécüla.

Las d irectrices del presents trabajo de in v e s t ig a c io n  han  

sido la busqueda de un mineralizante que reuna l a s  s ig u ie n te s  

caracteristicas:

1 ) - No se r  de uso m olesto, ni de reacciôn v io le n ta  que 

provoque la formacion de résinas.

2) - Que los productos r é s u l t a n t e s  de la  m in e r a l i z a c io n  

sean solubles en agua.



-  18 -

3) -  S e r  s o lu b le  e l  r e a c t i v o  en  una  a m p l ia  v a r i e d a d  de

d i s o lv e n te s  in o rg a n ic  os  y  o r g a n ic o s  e m p e z a n d o  - 

p o r  e l  a g u a  h a s t a  o t r o s  m e n o s  p o là r e s .

4) -  Q ue e l  r e a c t iv o  y  s u s  s o lu c io n e s  p r e s e n t a n  a l t a  -

e s t a b i l id a d  no d e t e r io r a n d o s e  con  e l  t ie m p o .

5) -  Q ue  l a  v e lo c id a d  de  m in e r a l i z a c io n  s e a  p r a c t i c a .

A lo  l a r g o  d e l  t r a b a jo  s e  a p r e c i a r à  que  la s  c o n d i c l o n e s  que 

p r e c e d e n  s e  c u m p le n  c o n  a m p l i tu d  p o r  lo s  r e a c t iv o s  p r e s e n t a d o s .



3. - A N T E C E D E N T E S  BIB LIO G R A FIC O S



L o s  m é to d o s  de  d e te r m in a c iô n  d e l  p lo m o  en a lq u i lo s  .io 

p lo m o , en  c o r r e c t o r e s  a  b a s e  de e l lo s  y  e n  g a s o l in a s  p lo m a d a s  que 

a p a r e c e n  e n  la  b ib l io g r a f ia  pueden  i n c lu i r s e  en  dos  g ru p o s :  lo s  q u e  

e m p le a n  t é c n ic a s  f i s îc o q in m ic a s  y  lo s  de t ip o  e m in e n te m e n te  q u im i -  

co . E s to s  û l t im o s  so n  lo s  de m a y o r  u s o  p o r  l a s  c i r c u n s t a n c i a s  que 

y a  h e m o s  sef la lado ; no o b s ta n te  lo c u a l  s e  p r é s e n t a  a  c o n t in u a c io n  - 

una  re s e f ia  b ib l io g r a f ic a  de to d o s  p a r a  m e j o r  c o n o c e r  e l  e s t a d o  a c tu a l  

d e l  p r o b le m a  que  a b o r d a m o s .

L a  b ib l io g r a f ia  de que d is p o n e m o s  r e s p e c t o  a  lo s  f i s i c o q u i -  

m ic o s  r e g i s t r a  m é to d o s  de  f lu o r e s c e n c ia  de  r a y d s  X, de e s p e c t i  . - 

m e t r i a  de  a b s o r c io n  a to m ics^  de  c r o m a to g r a f i a  de g a s e s  , y  p o l a r o -  

g r a f i c o s  p r in c ip a lm e n te ,  p r e c î s a n d o  a lg u n o s  de un p r o c e s o  de  m i n e ­

r a l i z a c io n  p r e v ia  y  o t r o s  no. L o g ic a m e n te  e s to s  u l t im o s  s o n  lo s  m a s  

r a p id o s  y lo s  t r a t a r e m o s  en p r i m e r  lu g a r .
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3. 1. - M ÉTODOS FISIC O -Q U IM IC O S Q U E NO PRECISA N  DE M IN E ­

RALIZACION.

L o s  h ay  b a s a d o s  e n  la  a b s o r c io n  y  f l u o r e s c e n c ia  de r a y o s  X, 

c r o m a t o g r a f i a  de g a s e s ,  e s p e c t r o s c o p ia  de a b s o r c io n  a to m ic a .  fo to -  >  

m e t r i a  de  l l a m a ,  e s p e c t r o m e t r i a  de m a s a s ,  y  en  t u r b i d i m e t r i a s .  Son 

en  g e n e r a l  p r o c e d im ie n to s  r a p id o s  y  de b a s  ta n te  p r e c i s io n  p r e s e n ta n d o  

lo s  in c o n v e n ie n te s  de  p r e c i s a r  de  c o s to s o s  e q u ip o s ,  y  p e r s o n a l  e s p e ­

c ia l i z a d o .

3. 1. 1. - M étodos  b a s a d o s  en  la  A b s o r c io n  y  F l u o r e s c e n c i a  de R ayos  X

E l  p r i m e r  t r a b a jo  s o b r e  d e te r m in a c iô n  de p lo m o te t r a e t i lo  en  

g a s o l in a s  p o r  a b s o r c io n  de R ayos  X, e s  e l  de A b o rn  y  B ro w n  que d a ta  

d e  1. 929 (58), y  d e sd e  e n to n c e s  han  s id o  n u m e r o s o s  lo s  t r a b a j o s  apli_ 

can d o  e s t a  t é c n ic a  que  fu n d a m e n ta lm e n te  s e  c o n s e r v a .  S u ll iv an  y - -  

F r i e d m a n  (60) e m p le a n  un c o n ta d o r  G e ig e r  en  vez  d e l  d e t e c t o r  de 

io n iz a c io n  que u s a r o n  A b o rn  y  B ro w n  y  r e d u c e n  e l  v o l ta je  d e l  anodo 

p a r a  i n c r e m e n t a r  l a  s e n s ib i l id a d .  C a l in g a e r t ,  L a m b  y Col (61) en  - -  

1. 950 u t i l i z a n  un e s p e c t r o f o to m e t r o  r e c i e n  in t ro d u c id o  en  e l  m e r c a d o  

p o r  la  G e n e r a l  E l e c t r i c  que  te n ia  l a  v e n ta ja  de p r e s e n t e r  m e n o s  f lu c -  

tu a c io n e s  en  e l  v o l ta je ,  lo  que  s e  t r a d u c i a  en  una  m a y o r  c o n s ta n c ia
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d e  lo s  c o e f ic ie n te s  de a b s o r c io n  y  p o r  ta n to  en  r e s u l t a d o s  m a s  e x a c te s ,

L o s  in c o n v e n ie n te s  de e s t a  t é c n i c a  e s t a n  r e l a c io n a d o s  c o n  e l  

h ech o  de  t é n e r  que  c o n o c e r  l a  c a n t id a d  de p lo m o te t r a e t i lo  p o r  l a  d i fe -  

r e n c i a  de  a b s o r c i é n  de un  p a t r o n  y  la  m u e s t r a  co n ten ien d o  p l o m o t e ­

t r a e t i l o ,  p o r  lo  que p a r a  o b te n e r  b u en o s  r e s u l t a d o s  so n  n e c e s a r i a s  - -  

l a s  s ig u ie n te s  c o m p l ic a d a s  p r e m i s a s :  a) m in im i z a r  l a  v a r i a c i o n  de 

a b s o r b a n c ia  d e b id a  a  lo s  d i f e r e n te s  c o m p o n e n te s  de l a  g a s o l in a  e s tu -  

d ia d a ,  b )  e s t a b l e c e r  r e l a c i o n e s  d i f e r e n te s  e n t r e  a b s o r b a n c i a  y c an t i  

dad  de p lo m o te t r a e t i lo  s e g u n  e l  a d i t iv o  aflad ido , y a  que la  a b s o r b a n c i a  

v a r i a  s e g u n  que e l  e th y l - f lu id  c o n te n g a  d ib r o m u r o  o d ic lo r u r o  de e t i le  

no 6 a m b o s  a  l a  v e z ,  y  c) c o n o c e r  e l  p o r c e n ta je  de a z u f r e  p u e s  co m o  

in d ic a n  H ughes  -H o c h g e sa n g  ( 62) y C a l i n g a e r t -L a m b  (61) s e  o b t ie n e n  

r e s u l t a d o s  e r r d n e o s  p o r  e x c e s o  cu an d o  no s e  a p l ic a n  c o r r e c c i o n e s  - 

que te n g a n  en  c u e n ta  e l  p o r c e n ta je  de a z u f r e  p r é s e n t e .

L o s  a n t e r i o r e s  in c o n v e n ie n te s  s u g i r i e r o n  a  B i r t e y C o l . (  63 ) 

s u s t i t u i r  l a  a b s o r c io n  p o r  l a  f l u o r e s c e n c i a  de r a y o s  X, p a r a  

n a r  e l  p lo m o te t r a e t i lo  . Con e s t a  t é c n ic a ,  a l  h a c e r  la  c u r v a  de  c a l i -  

b r a d o  de in te n s id a d e s  de  f l u o r e s c e n c i a  f r e n te  a  c o n c e n t r a c io n e s  de 

p lo m o , s e  d is m in u y e n  lo s  p r o b le m a s  deb idos  a  v a r i a c io n e s  en  la  -
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c o m p o s i c i o n  de l a s  g a s o l i n a s  y  a la p r e s e n c i a  de e l e m o n to s  p e s a  dos 

en  lo s  a d i t iv o s  a n t id e to n a n te s  e m p le a d o s .

S m ith  (64) e s  e l  ûn ico  que m in e r a l i z a  la  m u e s t r a  en  f l u o r e s c e n  

c ia  de R ayos  X. U ti l iz a  s o lu c io n  de b r o m o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  

p o n iendo  u n a  c a n t id a d  c o n o c id a  de c e lu lo s a  p a r a  c o n  e l  p r e c ip i t a d o  f o r -  

m a r  una  p a s t i l l a  en  l a  que d é t e r m in a  e l  p lom o .

W il l ia n s  (69) u t i l i z a  u n a  pequefla  c é lu l a  de a lu m in io  c o n  lo q. o 

c o n s ig n e  e l  a n à l i s i s  c o n  m e n o s  de un  m l.  de m u e s t r a .

V a r io s  a u to r e s  (6 5 ,6 6 ,6 7 )  h an  m e jo r a d o  lo s  r e s u l t a d o s  u t i l i -  

zan d o  la  t é c n ic a  d e l  p a t r o n  in te r n o  p a r a  c o m p e n s a r  e l  e fe c to  m a t r i z .  

A s i  B u rk e  y  C o l . (67) u t i l i z a n  po lvo  de b is m u to  m é ta l  s u sp e n d id o  en  - -  

a lc o h o l  p o l iv in i l ic o  fo r m a n d o  una  p a s t i l l a .  G a so l in a  y  p a t r o n  in te r n o  - 

e n v u e l to s  e n  p a p e l  M y la r  lo  r a d ia n .  A l p a r e c e r  lo s  r e s u l t a d o s  fu e ro n  

a c e p ta b le s .

E n  e l  aflo 1. 971 s e  p ro p u a o  c o m o  m é to d o  A. S. T . M. (68) e l  

de f lu o r e s c e n c i a  de R ay o s  X c o n  p a t r o n  in te rn o ,  que en  e s t e  c a s o  e s  

un  c o m p u e s to  o rg à n ic o  de b i s m u to  ( 2, e t i l - e x a n o a to  de b is m u to )  so lu  

b le  en  g a s o l in a s .

T a n to  en  a b s o r c io n  c o m o  en  f lu o r e s c e n c ia  de R ay o s  X (58-77)
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e l  t ie m p o  r e q u e r id o  p a r a  l a  r e a l i z a c i o n  de un  a n a l i s i s  e s  de 5 - 10 - 

m in u te s ,  p o r  lo  que s e  c o n v ie r t e n  en  t é c n i c a s  f i s i c o - q u im ic a s  r e c p -  

m e n d a b le s  p a r a  l a  d e te r m in a c iô n  de p lo m o  en  c o m b u s t ib le s  p lo m a d o s .  

Lo  c o s to s o  en  c u an to  a  i n s t r u m e n ta c io n  d e l  m é to d o  y  su  c a r a c t e r  de - 

e s p e c ia l i z a c io n  h a c e n  s in  e m b a r g o  que e s t a s  t é c n i c a s  s e a n  de u s o  - -  

l im i ta d o ,

3. 1. 2. - M éto d o s  b a s a d o s  e n  l a  C r o m a to g r a f i a  en  F a s e  G a s e o s a

E s t a  t é c n ic a  no so lo  p e r m i t e  la  d e te r m in a c iô n  c u a n t i t a t i v a  - 

d e l  p lo m o  s in o  lo  que e s  m u y  im p o r ta n te  e l  d i s t in g u i r  y de tërfh ihar^^o#"^ 

d i f e r e n t e s  a lq u i lo s  de  p lo m o  p r é s e n t e s .  E n  un  p r in c ip io  s e  a p l ic o  u n ic a  

m e n te  a  l a  s e p a r a c î o n  de lo s  a lq u i lo s  e x i s t e n t e s ,  d e te r m in a n d o s e  e n  - 

e l lo s  p o s t e r i o r m e n t e  e l  p lo m o  p o r  un  m é to d o  q u im ic o  u  p p t ic o  ( 78, 79).

P a r a  d e t e r m i n a r  c u a n t i t a t iv a m e n te  p o r  c r o m a t o g r a f i a  g a s e o s a  

lo s  a lq u i lo s  de p lo m o , ha  hàb id o  que p la n t e a r  y  r e s o l v e r  lo s  s ig u ie n te s  

p r o b le m a s :  a) e n c o n t r a r  id e n t i f i c a d o r e s  e s p e c i f i c o s  que d i s t in g a n  e n t r e  

c o m p u e s to s  de p lo m o  e h i d r o c a r b u r o s  que s e  e lu y a n  a  la  v e z ,  b) d e te r  ­

m i n a r  f a c t o r e s  de r e s p u e s t a  d e l  id e n t i f i c a d o r  u s a d o ,  s in  que  s i r v a  m u ­

ch o  p a r a  e s to  lo s  v a lo r e s  e n c o n t r a d o s  p a r a  lo s  c o m p u e s to s  de p lo m o  - 

p u ro s  y c) e n c o n t r a r  c o n d ic lo n e s  de t r a b a jo  y  c o lu m n a s  c a p a c e s  de s e -  

p a r a r  to d o s  lo s  a lq u i lo s  p r é s e n t é s ,  s in  o r i g i n a r  su  d e s c o m p o s ic io n  s e a
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p o r  e f e c to s  c a ta l f t i c o s  o t e r m i c o s .

L o v e lo c k  y  Z la tk i s  (80) e m p le a n  id e n t i f i c a d o r  de c a p t u r a  - -  

e l e c t r o n i c a  s e n s ib l e  a  lo s  a lq u i lo s  de  p lo m o  y  h a lu r o s  de  e t i l e n o  p r é ­

s e n t e s  en  lo s  a d i t iv o s  a n t id e to n a n te s ,  p e r o  no a  lo s  h i d r o c a r b u r o s  de 

l a s  g a s o l in a s ,  co n  lo  que  c o n s ig u e n  una  m a y o r  s e le c t iv id a d  de  r e s p u e s  

t a .  Segun B o n e l l i  y  H a r tm a n n  (81) cuando  s e  u s a  e s te  t ip o  de id e n t i ­

f i c a d o r  in f lu y en  m u ch o  s o b r e  la  a f in id ad  e l e c t r o n i c a  de lo s  c o m p u e s t o s  

a lq u i la d o s  de p lo m o  la s  c o n d ic lo n e s  de  t r a b a j o  t a l e s  c o m o  t e m p e r a t u r a  

de  la  c o lu m n a  y  d e l  id e n t i f ic a d o r ,  v e lo c id a d  de  f lu jo  . . .  e tc .  D aw son  

(82) se f la la  que l a  p r e s e n c i a  de lo s  h a lu r o s  de e t i le n o  c r e a  p r o b le m a s  

en  e l  p r o c e s o ,  lo  que  é l  é v i ta  e l im in a n d o lo s  c o n  una  c o lu m n a  t e r m i n a l  

d e  n i t r a to  de  p la ta  s o b r e  C a rb o w a s  400.

S o u lag es  ( 8 3 ,8 4 ,8 5 )  r e c i e n t e m e n te  l le v a  a  e fe c to  la  d e t e r m i -  

n a c io n  c u a n t i ta t iv a  en  t r è s  e ta p a s  a) s e p a r a c i o n  de  lo s  a lq u i lo s  de - -  

p lo m o  y  h a lu r o s  de e t i le n o ,  co n  una  c o lu m n a  de p a r t i c io n ,  b) h id r o g e -  

n a c io n  c a t a l i t i c a  de  lo s  a lq u i lo s  de  p lo m o  y  c )  c o n s e g u i r  d e l  m e ta n o  

y  e ta n o  r é s u l t a n t e s  e l  c o n ten id o  de lo s  d i s t in to s  a lq u i lo s  d e  p lo m o . L a  

p r e s e n c i a  d e  c o m p u e s to s  de a z u f r e  -q u e  p u ed en  ta m b ie n  h i d r o g e n a r -  

s e -  p e r t u r b a  l im i ta n d o  e l  m é to d o  c o m o  c o n s e c u e n c ia  de  la  a p a r i c io n  

de  p ic o s  pequeflos e n t r e  lo s  d eb id o s  a  lo s  a lq u i lo s  de p lom o.

U lt im a m e n te  s e  h an  c o m b in a d o  la  c r o m a t o g r a f i a  de g a s e s  con
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l a  fo to m e t r ia  de l l a m a  (86) y  la  e s p e c t r o s c o p ia  de a b s o r c io n  a to m ic a

(87) a fin de d e t e r m i n a r  los  d i s i in io s  a lq u i lo s  de p lom o en l a s  g a s o l i ­

n a s .

E l  t ie m p o  e m p le a d o  e n  l a s  t é c n ic a s  c r o m a t o g r â f i c a s  e s  de 

u n o s  30 m in u to s  y  su  p r e c i s id n  d e l  o r d e n  de la  de lo s  m é to d o s  q u i m i ­

c o s .  S in  e m b a r g o ,  p r e s e n ta n  e l  in co n v en ien te  de n e c e s i t a r  de a p a r a t o s  

c o s to s o s  y  p e r s o n a l  e s p e c ia l i z a d o ,  y  todo e l lo  a g ra v a d o  p o r  e l  h e ch o  

de p r e c i s a r s e  de  u n a s  c o n d ic lo n e s  de t r a b a jo  m u y  c o n c r e t a s  

de c o n s e g u i r  p a r a  que lo s  r e s u l t a d o s  s e a n  r e p r o d u c ib le s  (7 8 -9 0 )

3 .1 .  3. M étodos  b a s a d o s  en  l a  E s p e c t r o s c o p ia  de  A b s o r c io n  A to m ic a

R ob in so n  (91) p ro p o n e  p o r  p r i m e r a  v ez  la  e s p e c t r o s c o p i a  de 

a b s o r c i é n  a t é m ic a  co m o  t é c n i c a  u t i l  p a r a  la  d e te r m in a c iô n  de p lo m o  - 

e n  g a s o l in a s ,  p a r a  lo  c u a l  d iluye  la  m u e s t r a  en  i s o - o c ta n o ,  y  c o m p a r a  

l a  a b s o r b a n c ia  f r e n te  a  l a  de m u e s t r a s  de c o n te n id o s  e n  p lo m o  c o n o c i -  

d o s .  W ilso n  (92) a l  t r a t a r  de  o p e r a r  e n  l a s  a n t e r i o r e s  c o n d ic io n e s  - -  

o b t ie n e  r e s u l t a d o s  s i s t e m a t i c a m e n te  a l to s ,  o b ten ien d o  lo s  c o r r e c t o s  a l  

d i l u i r  l a  m u e s t r a  e n  una  m e z c l a  de a c e to n a  i s o - o c ta n o  ( l / l )  e n  v ez  de 

i s o - o c ta n o  s o la m e n te .  D a g n a l l  y  W es t  (93) o b s e r v a n  que no s e  p ro d u c e n  

m e s e t a s  c l a r a s  de a b s o r b a n c ia  s i  p r e v ia m e n te  no s e l î m p i a  b ie n  e l  m e -  

c h e r o  co n  e l  d iso lv e n te  que s e  u t i l i c e  a n te s  de i n t r o d u c i r  un a  n u e v a  - -
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m u e s t r a  (e fec to  m e m o r ia ) .  O t ro  in c o n v en ien te  que s e  p r é s e n t a  a l  - 

a p l i c a r  l a  a b s o r c io n  a to m ic a  e s  que c a d a  a lq u i lo  de p lo m o  o r ig ln a  - 

una  d i f e r e n te  a b s o r b a n c ia ,  p o r  lo  que  lo s  s t a n d a r s  u t i l iz a d o s  d e b e -  

r i a n  t e n e r  l a  m i s m a  c o m p o s ic iô n  en  a lq u i lo s  de  p lo m o  - lo  que e s  - - 

im p o s ib le -  que la  g a so l in a  a  in v e s t ig a r ,  p u e s  s in o  lo s  r e s u l t a d o s  

so n  e r r ô n e o s .  M asa y u k i  K a sh ik i  y C ol. (94, 95) c o n s ig u e n  e l im in a r  

e l  e fe c to  m e m o r i a  d e l  a p a r a to  y o b te n e r  ig u a ld a d  de r e s p u e s t a  in d e -  

p e n d ie n te m e n te  d e l  a lq u i lo  de  p lo m o  afiad iendo 3 m g s .  de iodo a la  

m u e s t r a  a  a n a l i z a r  6 é q u iv a le n te s  c a n t id a d e s  de b ro m o .

In c o n v e n ien te s  de  e s t a  té c n ic a  s o n  que p r é c i s a  de p a t r o n e s  

que  t ie n e n  que p r e s e n t e r  una  c o m p o s ic io n  qui m ic a  s i m i l a r  a  la  de 

la  m u e s t r a  a  a n a l i z a r ,  y  la  n e c e s id a d  de  t r a b a j a r  a  pequefias  co n ce n  

t r a c i o n e s  lo  que t r a e  c o m o  c o n s e c u e n c ia  que d im in u to s  e r r o r e s  en  

la  m e d id a  p ro d u z c a n  s e n s i b l e s  e r r o r e s  en  e l  p o r c e n ta je  a  d e t e r m i ­

n a r .

A p e s a r  de lo s  in c o n v e n ie n te s  r e f e r i d o s ,  la  e s p e c t r o m e t r i a  

d e  a b so rc io n  a to m ic a  (91-101) e s  té c n ic a  a c r e d i t a d a  p a r a  la  de te ; mi-  

n a c iô n  d e l  p lo m o  en  c o m p u e s to s  o rg d n ic o s  p lo m a d o s  p o r  lo  r a p id a s  

en  t ie m p o  que  r e s u l t a n  e s t a s  d e te r m in a c io n e s  -u n o s  qu in ce  m i n u to s - 

y  fa c i l id a d  o p e r a t iv a .
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T r a b a jo s  r e c i e n t e s  (98, 99) u t i l i z a n  e s t a  té c n ic a  c o m o  m é to  

do de d e te r m in a c iô n  d e l  p lo m o  e n  g a s o l in a s  una  vez  m in e r a l i z a d o  -  

é s t e ,  p o r  lo  que  la  a b s o r c iô n  a to m ic a  s e r f a  en  e s t e  c a s o  un m é to d o  

m a s  de  d e te r m in a c iô n  de p lo m o  de  lo s  que p r e c i s a n  m in e r a l i z a c io n  

p r e v ia .

3. 1. 4. - M étodos  b a s a d o s  en  la  F o t o m e t r i a  de  L L a m a

Segun G i lb e r t  (102) e s t e  p ro c e d im ie n to  e s  idôneo s i e m p r e  que 

s e  d isp o n g a  de g a s o l in a s  ig u a le s  no p lo m a d a s  p a r a  p r e p a r a r  lo s  p a ­

t r o n e s .  B u r r e s  y  G r a n t  (103) r e s u e l v e n  e s t e  p ro b le m a  s u g i r ie n d o  e l 

ru id o  de  fondo de  la  l l a m a  c o m o  un  s t a n d a r d  in te rn o .  S m ith  y P a lm b y  

(104) u t i l i z a n  la  a d ic iô n  de  una  c a n t id a d  c o n o c id a  de o t ro  m é ta l  que 

h a c e  de p a t rô n  in te rn o  p a r a  r e s o l v e r  e l  m is m o  in c o n v en ien te .  L a  - 

r e l a c iô n  de  la  c o n c e n t r a c iô n  a c tu a l  a  l a  a p a r e n te  d e l  m e ta l  que  h a c e  

de  p a t r ô n  in te rn o  y  que  e l lo s  l l a m a n  f a c to r  de c o r r e c c i ô n ,  s e  lo  apH  

c a n  a l  p lo m o . L a s  d e s v ia c io n e s  a l c a n z a d a s  de  e s t a  m a n e r a  l le g a n  - 

a l  7 %.

E s to s  p r o c e d im ie n to s  s o n  r ô p id o s  en  cu an to  a  r e a l i z a c io n ,  - 

p e r o  l a  e x a c t i tu d  de  lo s  r e s u l t a d o s  (102-105) e s  m u y  i n f e r i o r  a  la  de 

lo s  m é to d o s  q u im ic o s ,  lo que ha  h e ch o  que e s t a  t é c n ic a  no te n g a  

a c tu a lm e n te  v ig e n c ia .
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3 .1 .  5. - M étodos  b a s a d o s  en  la  E s p e c t r o m e t r i a  de M a s a s

H a s ta  e l  m o m e n to  a c tu a l  s o lo  h a  a p a r e c id o  un  t r a b a j o  e n  e l  

que  s e  u t i l i z a  e s t a  e s p e c t r o m e t r i a  p a r a  a n a l i s i s  c u a n t i t a t iv o s  de lo s  

c o m p o n e n te s  de m e z c la s  de a lq u i lo s  e n  g a s o l in a s  (106). A f i r m a n  e s ­

to s  a u t o r e s  que  d ic h a  e s p e c t o m e t r i a  e s  d e l  m a x im o  i n t e r é s  cu an d o  - 

s e  p r e c i s a n  c o n o c e r  l a s  c o n c e n t r a c io n e s  de c a d a  uno de lo s  a lq u i lo s  

de p lo m o  e x i s t e n te s  en  la  g a so l in a .  E l lo s  u s a n  ta l  e s p e c t r o m e t r i a  - 

e n  e l  c a s o  de m e z c la s  de p lo m o te t r a e t i lo  y  p lo m o te t r a m e t i lo ,  p a r a  

lo  c u a l  c o m p a r a n  e l  e s p e c t r o  de m a s a s  de la  g a s o l in a  a  a n a l i z a r  con  

e l  de d o s  m u e s t r a s  de g a s o l in a ,  u n a  p lo m a d a  co n  p lo m o te t r a e t i lo  y 

o t r a  co n  p lo m o te t r a m e t i lo  de c o n te n id o s  c o n o c id o s ,  lo s  r e s u l t a d o s  - 

a lc a n z a d o s  so n  é q u iv a le n te s  a  lo s  d e l  m é to d o  A. S. T . M. g r a v i m é t r i -  

co  (148).

L a  p o s ib le  c a u s a  de que so lo  s e  h a y a  p u b l ic a d o  un  t r a b a j o  - -  

u t i l iz a n d o  l a  e s p e c t r o m e t r i a  de m a s a s  p u ed e  s e r  lo  c o s to s o  de la  - -  

in s t a l a c ié n  n e c e s a r i a ,  s u  d if ic u l ta d  de m a n te n im ie n to  y e l  q u e 'e x i s -  

t a n  o t r o s  b u e n o s  m é to d o s  mz(s se n o i l lo s .

3 .1 .  6. -  M étodos  b a s a d o s  en  T u r b i d i m e t r i a s

T o d o s  lo s  m é to d o s  e x i s t e n te s  (1 0 7 r l0 9 )  u t i l i z a n  la  r e a c c iô n
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d e  B y k h o v sk a y a  (107) e n t r e  e l  p lo m o te t r a e t i lo  y  e l  c a t io n  p la ta  que  

p ro d u c e  u n a  s u s p e n s io n  de c o lo r  n e g r o .  L a  r e a c c iô n  d e l  n i t r a t o  de  

p la ta  c o n  e l  p lo m o te t r a e t i lo  p ro d u c e  p la ta  m e tà l i c a  de a c u e r d o  co n  

l a  e c u a c iô n  s ig u ie n te :

(E t)^  P b  4 - A g N 0 3 - # .  (E t)g  PbNOg 4- E tA g .

E tA g  —̂  Et* 4- Ag*

L a  p la ta  s u s p e n d id a  s e  d é t e r m in a  tu r b i d i m é t r i c a m e n t e .  L a  

a p l ic a c iô n  de e s t e  m é to d o  no p u e d e  r e a l i z a r s e  en c o m b u s t ib le s  con  

a z u f r e  l i b r e ,  p o l i s u l f u r o s ,  o r e d u c t o r e s  p o r  que  c o m o  e s  lô g ico  a l t£  

r a n  lo s  r e s u l t a d o s .

R e c ie n te m e n te  L e i s e y  (108) h a  u t i l iz a d o  la  r e a c c iô n  p a r a  e l 

c o n t r o l  c o n t in u ad o  de  g a s o l in a s  p lo m a d a s  e n t r e  d e te r m in a d o s  l im i t e s ,  

s e g u n  é l  co n  é x ito .  C r e e m o s ,  s in  e m b a r g o ,  que e s t e  m é to d o  n e c e s i -  

t a  que s e  f i jen  u n a s  c o n d ic io n e s  m uy  s e v e r a s  y  c o n c r e t a s  de t r a b a jo  

p a r a  o b te n e r  b u e n o s  r e s u l t a d o s .

3. 2. - M ETODOS FISICO -Q U IM ICO S QUE PRECISA N  D E M IN E R A L I­

ZACION.

T a n to  l a  p o l a r o g r a f i a  (110-116) c o m o  l a s  t é c n i c a s  a m p e r o m é -  

t r i c a (1 1 7 ) ,  c o n d u c t i m é t r i c a  d e  a l t a  f r e c u e n c ia  (118, 119), p o ten c io m e '-  

t r i c a  (120), e l e c t r o g r a v i m é t r i c a  (121), y  l a s  c o lo r im e t r i a s ( 1 2 2 - 1 2 5 )
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s o n  u n e s  m é to d o s  m a s  de d e te r m in a c iô n  de p lo m o  de l e s  que  p r e c i -  

a a n  m in e r a l i z a c io n  p r e v i a ,  y  c o m o  la  b a s e  de e s t e  t r a b a jo  e s  e l  e s -  

tud io  de p r o c e d im ie n to s  de m in e r a l i z a c io n  de lo s  a lq u i lo s  de p lo m o , 

no e n t r a m o s  en  e l  c o m e n t a r i o  de e s t a s  t é c n ic a s  p o r  no t r a b a j a r  d i -  

r e c t a m e n t e  c o n  l a  m u e s t r a .

E n  ig u a l  c a s o  s e  e n c u e n t r a n  l a s  v o l u m e t r i a s  c o m p l e x o m é t r i -  

c a s  (126-137) s i  b ie n  e s t a s  no u t i l i z a n  n o r m a lm e n te  t é c n ic a s  fisî^ 'o  

q u fm îc a s  a u x i l i a r e s .

3 . 3 . -  M ETODOS QUTMICOS

T o d o s  lo s  m é to d o s  q u im ic o s  c o m o  b a s t a n t e s  f i s i c o - q u im ic o s  

p r e c i s a n  de m in e r a l i z a c io n  p r e v ia .  Una v ez  c o n se g u id a ,  s e  d é t e r m i ­

na  e l  p lo m o  p o r  a lguno  de lo s  b u en o s  y  v a r i a d o s  m é to d o s  e x i s t e n t e s ,  

v o lu m é t r i c o s ,  g r a v i m é t r i c o s ,  e l e c t r o l i t i c o s ,  . . e tc .  Con e s to  q u ie r e  

d e c i r s e  que l a  d if ic u l ta d  fu n d a m e n ta l  de la  d e te r m in a c iô n  de p lo m o  - 

e n  s u s  a lq u i lo s  y  c o m b u s t ib le s  p lo m a d o s  e s t a  en  d i s p o n e r  de un  p r o -  

c e d im ie n to  de m in e r a l i z a c io n  c u a n t i ta t iv o ,  r a p id o  y  no m o le s to  p a r a  

e l  o p e r a d o r ,  que  e s  de lo  que n o s  o c u p a m o s  e n  e s t e  t r a b a jo  de i n v e ^  

t ig a c io n .
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3 .4 .  - PR O C ED IM IEN T O S DE M IN ERA LIZA CIO N  D E L  PL O M O  EN

SUS ALQUILOS.

H a s ta  a h o r a  s e  han  e m p le a d o  p a r a  e s t e  fin  dos  t ip o s  de reacti_  

v o s ,  lo s  a c id o s  y  lo s  h a lo g en o s  o s u s t a n c i a s  h a lo g e n a n te s .  E s to s  p ro  

c e d im ie n to s  en  la  m a y o r i a  de lo s  c a s o s  s e  c a r a c t e r i z a n  p o r  un mane_ 

jo  te d io s o  (acido  c lo r h f d r i c o )  o m o le s to  y  a g r e s iv o  ( so lu c io n e s  de b r o  

m o), y  en  m u c h a s  o c a s io n e s  e l  p ro d u c to  r é s u l t a n t e  de la  m i n e r a l i z a ­

c io n  va  acom paflado  de r é s i n a s  que  i n t e r f i e r e n  la  u l t e r i o r  e x t r a c c io n  

d e l  p lo m b  p a r a  s u  d e te r m in a c iô n .

3 .4 .  1. - M étodos que e m p le a n  un  a c id o  m a s  o m e n o s  c o n c e n t r a d o

Se ha u t i l iz a d o  u n a s  v e c e s  un so lo  a c id o  (138, 143) y o t r a s  -  

m e z c l a s  (144), en  o c a s io n e s  m a s  o m e n o s  d i lu id a s  (139, 142) y  o t r a s  

c o n c e n t r a d a s  (138, 140, 141, 143). E n  s o lu c io n  d i lu id a  la  m i n e r a l i ­

z a c io n  e s  m a s  le n ta  p r e c i s a n d o  de c a l o r  y m u ch o  t ie m p o ,  cu an d o  s e  

e m p le a n  a c id o s  c o n e e n t r a d o s  la  m in e r a l i z a c io n  e s  a lg o  m a s  r a p id a  - 

p e r o  t ie n e  e l  in c o n v en ien te  de  que  s e  f o r m a n  g r a n  c a n t id a d  de r é s i ­

n a s  que im p id e n  una  e x t r a c c io n  e fe c t iv a  d e l  p lo m o , y a  v e c e s  reacc io^  

n é s  v io le n ta s  que p u ed en  p r o d u c i r  - a  p a r t e  de s e r  m o l e s t a s -  p é r d i -  

d a s  de  m a t e r i a l ,  s o b r e  todo  en  e l  c a ë o  de no s a tu r a d o s  en  la  g a so l in a .
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P osib lem erx te  p o r  e s t o s  m o t iv o s  lo s  t r a b a jo s  de in v e s t ig a c io n  s e  - 

o r i e n t a n  en  m u c h a  m a y o r  p r o p o r c io n  h a c ia  e l  e m p le o  de m i n e r a l i -  

z a n te s  a  b a s e  de h a lo g en o s  o h a lo g e n a n te s .

L o s  m é to d o s  A. S. T . M. (148, 157, 158) que n e c e s i t a n  la  m i ­

n e r a l i z a c io n  p r e v ia  d e l  p lo m o te t r a e t i lo  p a r a  su  d e te r m in a c iô n  r e a -  

l i z a n  e s t a  p o r  e b u l l ic io n  a  r e f lu jo  co n  a c id o  c lo r h f d r i c o  c o n c e n t r a d o  

m e d ia n te  un  a p a r a to  e s p e c ia lm e n te  d isef iado  p a r a  e s t e  e fe c to .  E l  - 

t ie m p o  m fn im o  de m in e r a l i z a c io n  e s  de t r e i n t a  m in u te s .  F a c i l m e n t e  

s e  c o m p re n d e  que  a  p e s a r  de s e r  un  m é to d o  o f ic ia l  p r é s e n t a  t r è s  

in c o n v e n ie n te s  n o ta b le s :  19) la  c o m p le j id a d  d e l  a p a r a to  n e c e s a r i o ,  

29) t e n e r  que m a n e j a r s e  s o lu c io n e s  c o n c e n t r a d a s  de c l o r u r o  de h id ro  

geno (m uy m o le s to )  y  39) n e c e s i t a r  un  t ie m p o  de m e d ia  h o r a  e x c e s i -  

v a m e n te  l a r g o  e n  c o m p a r a c io n  con  lo s  m é to d o s  que e m p le a n  h a l o g e ­

nos .

Si e l  m é to d o  A. S. T . M. d e l  c l o r h id r i c o  s e  ha  e n c o n t r a d o  e l  

m a s  a d e c u a d o  e n t r e  lo s  r n in e r a l i z a n t e s  a c id o s ,  s e  c o m p re n d e  que lo s  

que r e s u m i r e m o s  a  c o n t in u a c io n  lo s  te n g an  m u ch o  m a y o r e s .

B a ld e s c h w ie le r  (138) e x t r a e  e l  p lo m o  p o r  a c c io n  d i r e c t a  co n  

n i t r i c o  c o n c e n t r a d o .  D é te r m in a  e l  ion  p lo m o  g r a v i m é t r i e a m e n te  co m o
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su lfa to  de p lo m o .

L a  d e s t r u c c io n  de l a  m a t e r i a  o r g â n ic a  co n  n i t r i c o ,  p r in c i p a l -  

m e n te  s i  s e  t r a t a  de g a s o l in a s  de c r a k in g ,  e s  v io le n ta ,  e n g o r r o s a  e 

in c o m p le ta .  P a r a  g a s o l in a s  que c o n t ie n e n  g r a n  c a n t id a d  de h i d r o c a r -  

b u r o s  a r o m a t i c o s  y  a lc o h o le s ,  e l  n i t r i c o  r e a c c io n a  co n  e s t o s  c o m p u e s  

to s  de m a n e r a  v ig o r o s a  lo  que  r é s u l t a  m o le s to  y h a s ta  p e l ig r o s o .  E l 

p ro c e d im ie n to  e s  le n to ,  p e r o  g e n e r a lm e n te  p r e c i s o .

S ch ew artz (1 3 9 )  e x t r a e  l a  g a s o l in a  con  n i t r i c o  d ilu ido  f r io  y  s o ­

lu c io n  s a t u r a d a  de c lo r a to  p o tâ s i c o ,  y  d é t e r m in a  e l  p lo m o  vo lu m étr i_  

c a m e n te  p o r  e l  m é to d o  d e l  c r o m a to .

E s te  m é to d o  e s  p r e c i s o .  S in  e m b a r g o ,  la  e x t r a c c io n  e s  b a s -  

ta n te  e n g o r r o s a ,  dep en d ien d o  a d e m a s  m u ch o  de la  n a tu r a l e z a  q u im ic a  

de l a  m u e s t r a .

F e r r e r !  (140) r e f lu j a  l a  g a s o l in a  co n  c lo r h i d r i c o  c o n c e n t r a d o  

en  un  a p a r a to  e s p e c i a l  b a s ta n te  c o m p lic a d o  y  de m a n i p u l a c i o n  de licp - 

d a ,  é v a p o r a  a  s e q u e d a d ,  o x ida  la  m a t e r i a  o r g a n ic a  con  n i t r i c o  c o n -  

c e n t r a d p  y  d é t e r m in a  e l  p lo m o  b ie n  p r e c ip i ta n d o lo  co m o  s u lfa to  o - 

b ie n  p o r  v o lu m e t r i a  co n  s o lu c io n  v a lo r a d a  de m o l ib d a to  a m o n ic o .
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E l m é to d o  e s  s o lo  a p l ic a b le  p a r a  g a s o l in a s  s a t u r a d a s ,  co n  

l a s  m uy  i n s a t u r a d a s  lo s  r e s u l t a d o s  en  p lo m o  d e jan  que d e s e a r ,  pues  

q u ed a  un r e s id u e  de m a t e r i a l  o rg à n ic o  que  no d i s g r e g a  e l  a c id o  n i ­

t r i c o .

G a l in g a e r t  y  G a m b r i l l  (141) r e f lu ja n  la  g a so l in a  en  un a p a r a to  

e s p e c ia l  co n  c lo r h f d r i c o  c o n c e n tra d o ;  e v a p o ra n  a s e q u e d a d ,  ox idan  

la  m a t e r i a  o r g a n ic a  con  n i t r i c o ,  e l im in a n  e l  e x c e s o  de a c id o ,  a c i d i ­

fie  an  co n  a c é t ic o  y t i tu la n  e l p lo m o  con m o lib d a to .

A unque e s t e  m é to d o  s e  ha  a p l ic a d o  a to d o s  lo s  t ip o s  de g a s o ­

l in a s ,  s e  e n c u e n t r a n  r e s u l t a d o s  b a jo s  lo m is m o  que en e l  p r o c e d i ­

m ie n to  a n t e r i o r ,  cuando  s e  u t i l iz a n  g a s o l in a s  a l t a m e n te  v o la t i l e s  y 

de c r e a c k in g .

L ykken  y  Col (142) r e a l i z a n  la  d e s c o m p o s ic io n  con  HCl 6N, 

e v a p o ra n d o  d e s p u é s  la  m e z c la  a  s e q u e d a d .  R ec o m ie n d a n  la  d e s c o m ­

p o s ic io n  d i r e c t a  con  a c id o  c lo r h f d r i c o  p o r  su  a p l ic a c io n  g e n e r a l ,  

p u e s to  que e x ce p to  p a r a  g a s o l in a s  con  m u c h a s  o le f in a s ,  de j  ; . 

duo que puede  q u e d a r  l i b r e  de  m a t e r i a  o r g a n ic a  p o r  t r a t a m i e n t o  con  

n i t r i c o  u n ic a m e n te .  P u e d e  ta m b ié n  a p l i c a r s e  a  g a s o l in a s  a l t a m e n te  

in s a t u r a d a s  e fec tu an d o  la  o x id ac io n  de la  m a t e r i a  o r g a n ic a  co n  ac id o
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p e r c l ô r i c o ,  y a  que la  c a n t id a d  de e s t a s  e s  m a y o r  que en  e l  c a s o  - -  

a n t e r i o r .

B i r c h  (143) a g i ta  l a  g a s o l in a  c o n  s u l f ü r ic o  c o n c e n t r a d o ,  é l i ­

m in a  c o m p le ta m e n te  l a s  p a r t e s  v o la t i l e s  p o r  d ig e s t io n  co n  s u l fü r ic o  

c o n c e n t r a d o  y  n i t r a to  p o ta s ic o .  L a  d e te r m in a c iô n  de l p lo m o  la  v e r i -  

f ic a  p o r  g r a v i m e t r i a  c o m o  su lfa to  de p lo m o .

E s te  m é to d o  d e ja  g r a n  c a n t id a d  de r e s i d u e s  de m a t e r i a  o r g a ­

n ic a ,  r e s i d u e s  que  so n  c a s i  im p o s ib le s  de e l i m i n a r  a  m e n o s  que la  - 

m u e s t r a  e s t é  c o m p u e s ta  s o la m e n te  de h i d r o c a r b u r o s  s a tu r a d o s  de - 

b a jo  punto  de e b u l l ic io n .  A v e c e s  s e  p ro d u c e n  ta m b ié n  r e a c c io n e s  - 

v io le n ta s .

3. 4. 2. - M étodos  que e m p le a n  un h a lo g en o  o un  h a lo g en a n te

A c o n t in u a c io n  s e  o f r e c e  u n a  r e v i s t a  de lo s  m in e r a l i z a n t e s  - 

de e s t e  tipo  e x i s t e n te s  h a s t a  e l  m o m e n to .

L o s  que e m p le a n  un  h a lo g en o  p r e s e n t a n  r e a c c io n  e n é r g i c a  en  

func ion  de la  c o n c e n t r a c io n  de h a lo g en o  en e l  r e a c t iv o ,  lo  que t ien e  

e l  in c o n v en ien te  de s e r  m o le s to  y  a g r e s iv o  p a r a  e l  o p e r a d o r  y l a  - 

f o r m a c io n  de r é s i n a s  en  g a s o l in a s  co n  no s a tu r a d o s .  E s te  e s  e l  c a s o
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de  la  so lu c io n  c o n c e n t r a d a  de b ro m o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  - 

- m é to d o  de E p ie r  - (145 -147 , 149, 150) que d u r a n te  m u ch o s  afios s e  

ha ten ido  co m o  m é to d o  o f ic ia l .  En  e s te  c a s o  r é s u l t a  m o le s to ,  m a s  

aün  s i  c a b e  que e l  t r a t a m ie n to  p o r  b ro m o ,  e l  que  e l r e s id u o  de la  

m in e r a l i z a c io n  hay  que d i s o lv e r lo  en n f t r i c o  c o n c e n t r a d o  h a s t a  q u e -  

m a r  l a s  r é s i n a s ,  lo que  va  acom paflado  de d e s p r e n d im ie n to  de b r o  - 

m o , v a p o r e s  n i t r o s o s  y  ac id o  n i t r i c o .  P o s ib le m e n te  e s t a s  s e a n  la s  

c a u s a s  de h a b e r lo  s u s t i tu id o  p o r  e l  m é to d o  A. S. T . M. a b a s e  de  - -  

ac id o  c lo r h id r i c o  que  y a  h e m o s  c o m e n ta d o .

D o s io s  y P i e r r i  (151) u t i l i z a n  una so lu c io n  a c u o s a  de  b r o m o  

en  agua  que t ie n e  to d o s  lo s  in c o n v e n ie n te s  d e l  m é to d o  de E p i e r  m a s  

un t ie m p o  m uy la r g o  de  m in e r a l i z a c io n  p o r  la  e s c a s a  so lu b i l id a d  del 

b ro m o  en e l  ag u a .  Lo ün ico  que s e  é v i ta  e s  la  fo r m a c io n  m a s i v a  de 

r é s i n a s  p o r  lo  d ilu ido  d e l  r e a c t iv o  m in e r a l i z a n te .

F .  B u r r i e l  y L. G. E s c o l a r  (152) han  p r o p u e s to  una s o lu c io n  

de  iodo en t e t r a c l o r u r o  de  c a rb o n o  p r a c t i c a m e n te  no a g r e s i v a  p a r a  

e l  o p e r a d o r ,  de r e a c c io n  le n ta  con  e l p lo m o  o rg a n ic o  que e l lo s  a c t i -  

v a ro n  u t i l iz a n d o  la  luz  v is ib le  co m o  c a t a l i z a d o r ,  lo c ü a l  p e r m i t i o  - 

t e n e r  un t ie m p o  de m in e r a l i z a c io n  iddneo . C om o e l p o d e r  o x id a n te  

d e l  iodo y la  r e a c t iv id a d  e s  m u ch o  m e n o r  que lo s  d e l  b r o m o ,  la
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f o r m a c io n  de r é s i n a s  no p e r t u r b a  en  e l  p ro c e d im ie n to ,  p u es  p r o p u -  

s i e r o n  p a r a  la  e x t r a c c io n  e l  t r a t a r  e l  r e s id u o  con  a c e ta to  a m o n ic o  - 

p a r a  a c o m p l e j a r  y d i s o lv e r  e l  p lom o . L a  d e te r m in a c iô n  d e l  p lo m o  

la  r e a l i z a n  a c id u lan d o  la  so lu c io n  co n  n i t r i c o  y v a lo ra n d o  en  e l l a  e l 

iodo c o m b in a d o  co n  e l  p lo m o  p o r  e l  p ro c e d im ie n to  de V o lh a rd .

Muy p o s t e r io r m e n te  W id m a ie r  (153) p ro p o n e  la  r e a c c i o n  poi^i 

b le  e n t r e  e l  iodo y e l  p lo m o te t r a e t i lo  p a r a  f o r m a r  io d u ro  de t r i e t i l p lo  

m o  y io d u ro  de e t i lo  c o m o  p ro c e d im ie n to  p a r a  la  m in e r a l i z a c io n  p a r  

c i a l  d e l  p lo m o te t r a e t i lo  y  d e te r m in a c iô n  in d i r e c ta  de l  p lo m o  p o r  v a -  

lo r a c io n  con  t io su l fa to  d e l  iodo s o b r a n te .  E s te  m é to d o  no p u ed e  a pli 

c a r s e  en  e l  c a s o  de g a s o l in a s  co n  no s a tu r a d o s ,  c o s a  m uy f r e c u e n te .

En e l  afio 1. 953 G a r c i a  E s c o l a r  y Nifio M a r t in e z  (154) c o n t i -  

nuando  t r a b a jo s  a n t e r i o r e s  e n sa y a n  lo s  m in e r a l i z a n t e s  que s e  c i t a n  

s o b r e  e th y l- f lu id :  S o luc ion  de c l o r u r o  de a z u f r e  en t e t r a c l o r u r o  de - 

c a r b o n o .  S o luc ion  de c lo r o  en t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .  S o lu c io n  de  

t r i c l o r u r o  de fo s fo ro  en  t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .  S o luc ion  de p e n ta -  

c l o r u r o  de fo s fo ro  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  S o luc ion  de t r i c l o r u r o  

de a n t im o n io  en  t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .  S o luc ion  de io d u ro  de h id ro  

geno  en  t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .  S o luc ion  de c l o r u r o  de h id ro g e n o  - 

en  t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .  S o luc ion  de c l o r u r o  de iodo en t e t r a c l o r u  

r o  de c a rb o n o .  S o luc ion  de c lo r a m in a  en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .
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C lo r o f o r m o .  T e t r a c l o r u r o  de  c a rb o n o .  S u lfu ro  de c a rb o n o .  S o lu c io n  

de  a z u f r e  en  s u l fu ro  de c a rb o n o .  S o luc ion  de h id ro g e n o  s u l f u r a d o  en 

t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .  S o luc ion  a lc o h o l ic a  s a tu r a d a  de NaOH. S o ­

luc ion  a lc o h d l ic a  de NaOH s a tu r a d a  en  c lo r o .

De lo s  r e a c t iv o s  que e s tu d i a r o n  s e  c o m p ro b o  que no e r a n  u t i -  

l i z a b le s  p a r a  e s to s  f in e s ,  lo s  s ig u ie n te s :  so lu c io n  de  t r i c l o r u r o  d e  - 

a n t im o n io ,  c lo r a m in a ,  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  c lo r o f o r m o ,  s u l fu ro  

de  c a rb o n o ,  so lu c io n  de a z u f r e  en  s u l fu ro  de c a r b o n o ,  so lu c io n  de  

h id ro g e n o  s u l fu ra d o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  y la s  s o lu c io n e s  de 

h id ro x id o  e h ip o c lo r i to  s o d ic o s  en  e tan o l .

E l  c l o r u r o  de a z u f r e  100 p o r  100 re su lt©  un e x c e le n te  r e a c t iv o  

p a r a  la  m in e r a l i z a c io n  d e l  p lo m o te t r a e t i lo  s i e m p r e  que  e l  a ta q u e  se  

c a t a l i c e  p o r  la  a c c id n  de la  luz  v is ib le  y e l c a lo r .

E l  c lo r o  d is u e l to  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  fue  e l  r e a c t iv o  

de  lo s  que  e s tu d i a r o n  que p r é s e n t é  m a y o r  a c t iv id a d  p ro d u c ie n d o  de  

m a n e r a  in s ta n ta n e a  d e s c o m p o s ic io n e s  c u a n t i t a t iv a s  in c lu so  en  la  o s -  

c u r id a d  y a  la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te .

E n  cu an to  a io d u ro  de h id ro g e n o ,  c l o r u r o  de h id ro g e n o ,  c lo r u  

r o  de iodo, t r i c l o r u r o  de  fo s fo ro  y p e n ta c lo r u r o  de fo s fo ro  d i s u e l to s
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e n  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  r e s u l t a r o n  m i n e r a l i z a n te s  de a c t iv id a d  

m e d ia .

T a m b ié n  h an  s id o  u t i l i z a d o s  c o m o  m i n e r a l i z a n t e s  e n c u a d r a -  

b l e s  e n  e s t e  g ru p o ,  h a lo g en o s  g e n e r a d o s  " in  s i t u "  (132, 155, 156) 

que  p r e s e n t a n  lo s  m is m o s  d e fe c to s  que l a s  s o lu c io n e s  de h a lo g e n o s  

e n  t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .

L a  b r e v e  r e s e f l a  b ib l io g r a f ic a  a n t e r i o r ,  in fo r m a  de la  s i t u a - 

d o n  a c tu a l  de la  in v e s t ig a c io n  e n  cu an to  a  m é to d o s  de m in e r a l i z a c io n  

d e l  p lo m o  en  e th y l - f lu id  y  g a s o l in a s  p lo m a d a s .  D e sd e  e n to n c e s  no ha 

h ab id o  o t r a  c o n t r ib u c iô n  de  n u ev o s  m in e r a l i z a n t e s  m a s  que la  n u e s t r a  

que  s e  p r é s e n t a  e n  e s t a  t e s i s  d o c to ra l .

3 .5 .  - LOS ACIDOS MONO, DI Y TR IC L O R O A C E TIC O S COMO M IN E ­

R A L IZ A N T E S D E L  PL O M O  EN E T H Y L -F L U ID  Y GASOLINAS 

PLOM ADAS.

Se han  e leg id o  e s t o s  r e a c t i v o s  de p o te n c ia  m in e r a l i z a n t e  p r o -  

g r e s i v a  que  p e r m i t i r a  u n  a ta q u e  d i f e r e n c ia d o  s e g ü n  l a s  c o n d ic io n e s  

de  l a  m u e s t r a  p o r  c o n s î d e r a r  que c u m p le n  l a s  s ig u ie n te s  d e s e a b le s
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c o n d ic io n e s :

a) - De j a r  e l  p lo m o  en  f o r m a  de ion  p lo m o  (II) de f a c i l  v a lo -

r a c io n .

b) - No p r o d u c i r  i n t e r f e r e n c i a  c o n  o t r o s  c o m p u e s to s  d e l  -

m e d io ,  p a r t i c u l a r m e n t e  no f o r m a r  r é s i n a s .

c )  - No s e r  a g r e s i v o s  en  e l  s e n t id o  de no d e s p r e n d e r  g a s e s

to x ic o s  n i i r r i t a n t e s .

d) - R e a l i z a r  m in e r a l i z a c io n e s  c u a n t i t a t i v a s  y r à p id a s  tan to

e n  e th y l - f lu id  c o m o  en  g a s o l in a s  p lo m a d a s .

e) - No p r e c i s a r  e l i m i n a r s e  e l  e x c e s o  de r e a c t i v o  m i n e r a l i ­

z a n te  p a r a  la  p o s t e r i o r  v a lo ra c io n .



ACIDO T R IC L O R O A C E T IC O



4 ,  -  ESTUDIO D E L  ACIDO T R IC L O R O A C E T IC O  COMO 

M IN E R A L IZ A N T E  D E L  P L O M O T E T R A E T IL O  EN 

E L  E T H Y L -F L U ID .



El i n f o r m e  que p r e c e d e  Jusf i f ica  que h a s t a  a h o r a  los  m é to d o s  - 

p a r a  d e t e r m i n a c i ô n  del p iom o en e th y l - f l u id  y g a s o l i n a s  p lo m a d a s  a - -  

c a u s a  de p r e c i s a r  m i n e r a l i z a c i o n  no r e s u l t a n  lo rn a n e jab le s  y lo c o m o -  

dos  que es  de d e s e a r .  E s t a  es  la  c a u s a  p o r  la  que en e l  p r é s e n t é  t r a b a  

jo s e  a b o r d a  e l  e s tu d io  de t r è s  nuevos  y o r i g i n a l e s  s i s t e m a s  m i n e r a l i z a n  

t e s  p a r a  t r a t a r  de s u b s a n a r  t a i e s  in c o n v en ien te s .

A lo l a r g o  de e s t e  t r a b a j o  no s e  e x p e r i m e n t a n  ni tan  s i q u i e r a  s e  

c o m e n t a n  los  m é to d o s  que la  b i b l io g r a f i a  c i t a  p a r a  la  d e t e r m i n a c i ô n  de l 

p lom o,  ya  que e s t a  no e s  la  f in a l id ad  p e r s e g u i d a .

C om o m a t e r i a l e s  de p a r t i d a  s e  o p e r a  s o b r e  e th y l - f l u id  de o r ig e n  

E t h y l - F l u i d  C o rp .  (N. Y. ), g a s o l i n a s  CAMPSA b la n c a s  (s in p lomo) p l o ­

m a d a s  en e s t e  L a b o r a t o r i o  y  con  g a s o l i n a s  CAMPSA p lo m a d a s  t ipos  Auto 

y A viac ion .  En  todos  lo s  c a s o s  los  r e s u l t a d o s  c o n se g u id o s  han  s id o  s a t i £  

f a c t o r i e s  in c lu s o  con  los  c o m b u s t i b l e s  c o m e r c i a l e s .
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I ^

1 , ;
Debido a que  tan to  e l  ethyl-l i luid  c o m o  l a s  g&lsolinas p l o m a d a s  j-

no pueden m a n t e n e r  una  r i q u e z a  coi(istante en p lom oj  s e  c o n t r a s t é  die  bo
; ! : I

v a lo r  con  la  d eb ida  f r e c u e n c i a  en t a l e s  m u e s t r a s .  E^sto s e  h a ce  m e d i a p -

te el  m é to d o  A. S. T. M. (148), y e l  de G a r c i a  E s c o l a r  y P a z  C a s t r o  (130). 

L o s  v a l o r e s  ob ten idos  s i r v e n  c o m o  tipo.
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4. 1. - PRODUC TOS QUIMICOS Y M A T E R IA L

L o s  r e a c t i v o s  u t i l i z a d o s  en e l  p r é s e n t é  t r a b a j o  c u m p le n  l a s  - 

no r  m a  s de l a  A m e r .  C hem .  Soc.  excep to  el e th y l - f l u id  de o r i g e n  la  

E t h y l - E l u  id C o rp .  (N. Y. ) y  l a s  g a s o l i n a s  to d a s  de o r i g e n  CAMPSA.

E l  m a t e r i a l  v o l u m é t r i c o  ha  s ido  de c o n t r a s t e ,  h a b ie n d o s e  t e n i ­

do en  eu  e n ta  e s t e  en  l a s  m e d i c i o n e s  r e a l i z a d a s .

L a s  p e s a d a s  s e  han  hecho  con una  b a l a n z a  m onop la to  S a r t o r i u s  

de i m p r e c i s i o n  - 0 ,0 0 0 0 1  g r s .

L a s  v a l o r a c i o n e s  de l  p lom o  s e  han h echo  c o m p l e x o m e t r i c a m e n ­

te  con  A E D T  en  s o lu c io n  0, 02 N.

Soluc ion  de A ED T 0 ,0 2  N E s t a  s o lu c io n  s e  p r é p a r é  p o r  d i l u e i é n  de 

o t r a  a p r o x i m a d a m e n t e  0 , 2  N. ob ten ida  d iso lv ien d o  unos  30 g r s .  de a c i ­

do e t i l e n d i a m i n t e t r a c é t i c o  en  s o lu c i é n  de h id ré x id o  s é d i c o  en c a n t i d a d  - 

s u f i c i e n t e  p a r a  f o r m a r  la  s a l  d i s é d i c a  y p o s t e r i o r  d i lue  ién a 1 l i t r o  con  

ag u a  d e s t i l a d a .

L a  s o l u c i é n  a p r o x i m a d a m e n t e  0, 2 N. s e  c o n t r a s t é  con  una  s o l u ­

c i é n  t ipo  de iones  c inc .  0, 2000 N.
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Soluc ion  de su l fa to  de c inc  0, 2 N . E s t a  s e  obtuvo d i s o lv ie n d o  6 ,5 3 7  

g r s .  de c inc  m é t a l  de l  99, 99 % to t a lm e n te  b r i l l a n t e  en un pequefto - -  

e x c e s o  de a c id o  s u l f u r i c o  d ilu ido  en agua.  Una vez que la  s o lu c i o n  tuvo 

la t e m p e r a t u r a  de c o n t r a s t e  (209C) s e  d i luyé  con  agua  d e s t i l a d a  h a s t a  - 

un l i t r o  o b te n ie n d o se  a s i  la  s o lu c io n  p a t r o n  de iones  c inc  0, 2 N. con  

f a c t o r  s e n s i b l e m e n t e  la  unidad .

C o n t r a s t a d a  la  s o lu c io n  de la  s a l  d i s o d ic a  de l  ac ido  e t i i e n d i a m i n  

t e t r a a c é t i c o  0, 2 N. r é s u l t é  con  un f a c t o r  de 0. 9960.

S o luc ién  a m o r t i g u a d o r a  de pli  = 10 Se c o n s ig u ié  d i s o lv ie n d o  en 570 ml .  

de s o lu c i é n  a c u o s a  de a m o n ia c o  (249 B au m e)  67 ,5  g r s .  de c l o r u r o  am o  

nico .  Una vez  a t e m p e r a d a  la  s o lu c i é n  s e  l l e v é  p o r  d i luc ion  con  agua  - 

d e s t i l a d a  h a s t a  1 l i t r o .

I n d ic a d o r  n e g r o  de e r i o c r o m o  T. E s  una m e z c l a  h o m o g e n e a  de e r i o -  

c r o m o  T y c l o r u r o  s é d i c o  en po lvo, en la  p r o p o r c i o n  de 1 a 100.

So lu c io n es  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a p r o x i m a d a m e nte  a i  iU, 15, zO, 25,

30 y 35 en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Se p r e p a r a r o n  p o r  p e s a d a  y - 

m e d i d a s  v o l u m é t r i c a s ,

O t r o s  r e a c t i v o s

T e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  y  s o l u c i é n  a l  30 % de h id r é x id o
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s ô d ico .

M a t e r i a l  de L a b o r a t o r i o  o t r o  que  e l  v o l u m é t r i c o

L a s  p e s a d a s  de l a s  m u e s t r a s  s e  r e a l i z a r o n  en  pequeAos e r l e n -  

m e y e r s  de 100 m i s .  P y r e x  con  tap ô n  e s m e r i l a d o .  S o b re  e s t o s  m a t r a c e s  

s e  a cop lo  t a m b i é n  con  c i e r r e  e s m e r i l a d o  r é f r i g é r a n t e s  r e c t o s  p a r a  e l  - 

t r a t a m i e n t o  de l a s  m u e s t r a s  cuando  la  m i n e r a l i z a c i o n  s e  r e a l i z a  a  l a  - -  

t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n - r e f lu jo .

E m b u d o s  de d e c a n ta c iô n  de  100 y  500 m i s .  p a r a  la s  e x t r a c c l o n e s ,  

P e r a s  de p l a s t i c o  p a r a  t o m a s  con p ipe ta .

M a t r a c e s  de c u a r z o . Se han u t i l i z a d o  t r a s p a r e n t e s  con  t a p o n  

e s m e r i l a d o  de la  m i s m a  c a p a c id a d  que  lo s  de v id r i o ,  a lo s  que t a m b i é n  - 

s e  pod ia  a c o p l a r  e l  m i s m o  t ipo  de r é f r i g é r a n t e .  E s t o s  m a t r a c e s  s e  u i i l i -  

z a r a n  en  e l  c a s o  de r e a l i z a r s e  la  m i n e r a l i z a c i o n  con  luz u l t r a v i o l e t a .

L a m p a r a  u l t r a v io l e t a . Se ha  d i s p u e s t o  de una  C h r o m a t o l u x  2 L.

Luz  v i s ib le  P r o c e d i a  de  una  l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t â l i c o  orcü 

n a r i a  de 100 w a t io s .
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4. 2. - ENSAYOS CUALITATIVOS D E L  M IN ER A L IZ A N T E SO B R E 

E T H Y L - F L U I D  A LA T E M P E R A T U R A  Y LUZ A M B IE N T E S 

D E L  LABORATORIO.

Se han r e a l i z a d o  s o b r e  m u e s t r a s  de unos  100 m g s .  de e th y l - f l u id  

en  l a s  c o n d ic io n e s  de luz y  t e m p e r a t u r a  que s e  ind ican .  En todos  los  ca  ̂

SOS s e  a g r e g a r o n  10 m i s .  de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  p a r a  e v i t a r  p6 

d a s ,  y  a con t in u ac io n  unos 10 m i s .  de so lu c io n e s  de c o n e e n t r a c i o n e s  - 

d i f e r e n t e s  de ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de ca i  bono. Se a g i te  

e l  con jun to  a m ano  d u r a n te  un m in u te  y se  dejo  en r e p o s e  t i e m p o  - v a r i ^  

b l e s .  Se o b s e r v é  que el  l iqu ide  no s e  e n tu r b i a ,  lo que indie  a la  no p r e -  

c ip i t a c io n  de l  c l o r u r o  de p lo m o ,  6 que s i  s e  f o r m é ,  pudo c o r n p l e j a r s e  - 

p o r  e l  e x c e s o  de ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o .  A c o n t in u a c ié n  s e  r e a l i z é  una  - 

doble  e x t r a c c i é n  con  agua  d e s t i l a d a  c a l i e n t e  (80-909 C ) y e l  e x t r a d e  - 

a cu o s o  s e  t r a t é  con  agua  s u l f h i d r i c a .  E n  la  T a b la  I s e  p r e s e n t a n  lo s  r £  

s u l t a d o s .

Cuando la  c o n c e n t r a c i o n  de l  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  fue de l  20 %

, d iez  m in u te s  de r e p o s e  e r a n  s u f i c i e n t e s  p a r a  c o n s e g u i r  a b u ^ u a n -  

te  p r e c i p i t a d o  n e g r o ,  lo que p r u e b a  l a  m i n e r a l i z a c i é n  del p lo m o .  E s t a  

c o n c e n t r a c i é n  de l  20 % r é s u l t é  s e r  l a  m i n i m a  n e c e s a r i a  p a r a  c o n ­

s e g u i r  abundan te  p r e c i p i t a d o  de s u l f u r o  de p lo m o  en un t i e m p o  no ,upe
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r i o r  a  d iez  m in u to s ,  lo que p e r m i t i o  f i j a r  la  c o n c e n t r a c i o n  m i n i m a
'V

d e l  r e a c t i v o  en el  20 % .
V



0)
T)
O
ü

OClJ
o
u
o
ü
u

oT3
O

'ClJ

<DXJ
en
eu
C
o
oZi
O
en
en
nJ

r-4

0)
X )

(D
nni

x:

cti
3
a
tn
o
>4cd
en
d
r u

enO
r-H

(UX
en
OXaj

rH
d
en
(U
Pd

(U
(U
dX3
O
en

U
U

, cd
'O

cd
r-H

-f->o r —4 en
CM cd G
f—H X
Cti en Cdo d

LO d bo
rH cd
1—1 en C
Cd X G

O
o en

G
a

d
'O

Cd a ü

eu u
0 cd
o d

-+->O %
'CU en G
o o
cd a Cd
o eu d
f  1 d d
C' cd
o U N
<■-. eu

en cd
o

X
O

X
G
d

d G
o cd en

'Cd
G

eu X d
X 'Go
c: 4-' o

'O d (d
d

o
d H

d

b d drn d G
e u G

G
X

d
Cd

cden d C )

V j d d
« X G

o cd cd
1—4 d
co bo G
o cti X)
d G cd1— (d en r—4

O G
X

^ d
Ü

d en
G

U d"
o d

eu o G
X r —* X

G
a

en - f  cd
f—4

a U N

o U d

rH d
en G cdO d  , d
d d  !j " d
d u

ctid
o

d
G

G lO a
d 0>J a
<u r —4 G

cd

o

S 2  
£ S

■§ "
O 
>O

Xrt cd
3

S i  
ffî 3

(U
X
c

'O
o
3

I—H

O
en

C
'O
utd
C

a
u
eu
eu

Q

(U -r-tCï
o
en
O
a
(U
d
(U
X
en
O
d
C

O
>
4->
cdbJO
eu
d

X)
‘0)
X
o
X
d
cd
a
d
o
"oçj

cd cd 
d  d
bn bo 
eu eu 
d d

X)
'eu
X
O
X
d
cd

O 
X  
d  
cd

a  a

a  a
en en

G G
d d
d d
G G-*-> -»->
G G
d d
bO bo
G G
d d

6 6
X X
a a

m o m
rH  CM CM

lO O  m  
*-t CN CM

rH  rH  rH  lO  lO  Ub lO

CM CO
\

lO  CD

bo bo 
eu eu

a  Ou

d
'O
en
d
eu
a ,
en
d
en

eX) Cd

d
X
en
d
eueu
en
d
en

eu
d
cd
X
d
d

■S
o
d
bû
eu
d

eu
d
cd

X
d
d

X)
cd
O
d
bo
eu
d

o G 
X X
a  a
Ou a

in o lorH CM erg

o o

CM



- 49 -

4. 3. - ENSAYOS CUANTITATIVOS D E L  M IN ER A LIZ A N TE  SO B R E

E T H Y L - F L U I D .  METODOS DE CO NT RASTE D E L  E T H Y L - F L U I

Se c o m e n z o  p o r  c o n t r a s t a i ’ e l  e t h y l -Huid p o r  dos  m é t o d o s ,  e l  

A. S. T.  M. (148) y e l  de G a r c i a  E s c o l a r  y P a z  C a s t r o  (130) que u t i l i z a n  

m i n e r a l i z a c i o n e s  d i s t i n t a s  y p r o c e d i m i e n t o s  de d e t e r m i n a c i ô n  d e l  p l o ­

m o  d i f e r e n t e s .

Método 1

E l  A. S. T. M. (148) m i n e r a l i z a  e l  p lom o p o r  c a l e n t a m i e n t o  a - 

r e f lu jo  con  s o lu c io n  a c u o s a  c o n c e n t r a d a  de c l o r u r o  de hid.  ogeno  en un 

a p a r a t o  d isef tado  p a r a  e s t e  fin; e l  e x t r a c t o  ac ido  s e  é v a p o r a  a  s e q u e d a d  

e l i m i n a n d o s e  la  m a t e r i a  o r g â n i c a  ox idando  con  a c id o  n i t r i c o .  E l  p lom o  

d i s u e l to  c o m o  n i t r a t o  se  d é t e r m i n a  g r a v i m é t r i e  a m e n t e  c o m o  c r o m a t o  - 

de p lom o .  E l  n u m é r o  de d e t e r m i n a c i o n e s  r e a l i z a d a s  fu e r o n  once  y los  

r e s u l t a d o s  s e  p r e s e n t a n  en la  T a b la  II. Se u t i l i z a r o n  los  once  p o r  no - 

a p a r e c e r  ninguno r e c h a z a b l e  s eg ü n  e l  c r i t e r i o  u t i l i z a d o  a lo l a r g o  de l  - 

t r a b a j o  de  c o n s i d e r a r  r e s u l t a d o s  r e c h a z a b l e s  a q u e l lo s  c u y a  d e s v i a c i o n  

de la  m e d i a  a r i t m é t i c a  e x c e d a  d e l  doble  de la  d e s v i a c io n  n o r m a l  de una 

m e d ic  ion a i s l a d a .  E l  v a l o r  m e d io  c o n se g u id o  m a s  p r o b a b le  fue de l  - -  

40, 23 % C ^  de co n ten ido  en p lom o.



T A B L A II

C o n t r a s t e  de la  r i q u e z a  en p lomo del e th y l - f lu id  s eg ü n  el  m é todo  

A. S. T.  M. que m i n e r a l i z a  con  a c id o  c l o r h f d r i c o  c o n c e n t r a d o  y 

d é t e r m i n a  e l  p lom o g r a v i m é t r i c a m e n t e  (148).

D e t e r m i
naciôn .

Mgs. de e th y l - f lu id  
p e sa d o s

Mgs.  de p lom o 
e n c o n t r a d o s

% de 
p lom o

1 5 5 .6 7 22. 40 40. 25

2 6 3 .1 2 25. 40 40. 24

3 74. 83 30. 09 40. 21

4 75 .6 1 3 0 .4 2 40. 23

5 80 .03 32. 16 40. 19

6 88. 68 35. 68 40. 24

7 93. 14 3 7 .5 0 40. 26

8 9 6 .5 9 38. 84 40. 21

9 9 9 .0 4 39. 84 40. 23

10 1 0 0 .2 6 40. 32 40. 22

11 107 .9 5 43. 45 40. 25

e t h v l  fit: id

40. 23



T A B L A  III

D e te r m in a c iô n  d e l  p lom o en  e th y l- f lu id  s e g ü n  e l  p ro c e d im ie n to  de 

G. E s c o l a r  y P , C a s t r o  que m in e r a l i z a  e l  p lo m o te t r a e t i lo  co n  s o ­

luc ion  de c lo r o  en C C 1 ̂  , é l im in a  el e x c e s o  de m i n e r a l i z an te  con  
agua  o x ig en ad a  y v a lo ra  el p lom o c o m p le x o m é t r i c a m e n te ,  (130).

D e te r m i -
nac io n .

M gs. de e th y l- f lu id  
p e sa d o s

% de p lom o 
e n c o n t r a d o

% m e d io  de 
p lom o en el 
e thy l -f lu id

1 45. 4 7 40. 20

-----2. 45. 83 4 0 ,2 2

3 53. 82 40. 26

4 59. 10 4 0 .2 6

5. 6 4 .7 9 40. 18 40. 23

6 65. 35 40. 23

7 79. 84 40. 25

8 79. 94 40. 22

9 85 .73 40. 20

10 93. 61 40. 27

11 9 7 .5 7 40. 24
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M étodo  2

E l  de G a r c i a  E s c o l a r  y  P a z  C a s t r o  (130) m i n e r a l i z a  con  so lu  

c io n  de c lo r o  en t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o  lo que p e r m i t e  la  e x t r a c c io n  

in m e d ia ta  con  agua  c a l i e n te  (80-902 C) d e l  c l o r u r o  de p lo m o . De la  

so lu c io n  s e  é l im in a  e l  e x c e s o  de c lo r o  con  p e ro x id o  de h id ro g e n o .  E l  

p lo m o  s e  v a lo r a  c o m p le x o m é t r i c a m e n te  p o r  r e to r n o .  Se h ic i e r o n  once 

d e te r m in a c  io n es  s in  que h u b ie ra  de r e c h a z a r s e  n ingun  v a lo r ,  re su ltam  

do un v a lo r  m ed io  d e l  40, 23 % C ^  p a r a  e l  c o n ten id o  en p lo m o  equiva  

le n te  a l  ob ten ido  p o r  e l  m é to d o  A. S. T .  M. lo que p ru e b a  la  c o n c o r d ^  

c ia  e n t r e  a  m b os m é to d o s .  L a  T a b la  111 r e g i s t r a  lo s  r e s u l t a d o s  o b te m  

d o s .

4. 4. - M INERALIZACION CU ANTITATIVA CON ACIDO T R IC L O R O A ­

C E T IC O .

T e n ien d o  en c u e n ta  e l  l im i t e  de la  c o n c e n t r a c io n  de r e a c t iv o  fi 

jad a  en e l  e n sa y o  c u a l i ta t iv o  a n t e r i o r ,  s e  ha e m p e z a d o  a t r a b a j a r  con 

s o lu c io n e s  de ac id o  t r i c l o r o a c é t i c o  en  t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o  no inf£  

r i o r e s  a l  20 % C ^  y ta m b ié n  c o n  c one e n t r a c  io n e s  s u p e r i o r e s .
V

En la s  p ru e b a s  que s e  d e s c r ib e n  a  c o n t in u a c io n  s e  ha ten id o  en 

c u e n ta  — a p a r t é  de l f a c t o r  c o n c e n t r a c io n  r e a c t iv o  m in e r a l i z a n te  — los  

f a c to r e s :  1) - T e m p e r a t u r a  a  la  que s e  l le v a  a c ab o  la  m in e ra l iz a c io n .
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2) - T ip o s  de i lu m in a c io n  en ip le ad o s  y 3) - C uan t ia  de la  m u e s t r a  de 

e th y l - f l u id  a m l n e r a l i z a r .

F a c t o r  T e i n p e r a t u r a

Se ha  t r a b a j a d o  en dus c o n d ic io n es ;  T e m p e r a t u r a  a m b ie n te  

(20-259 C) y t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n  de la  m u e s t r a  con  r e a c t i v o  m ^  

n e r a l i z a n t e ,  a p r o x i r n a d a m e n te  8Q9C. Los  r e s u l t a d o s  c o n se g u id o s  han 

s ido  m uy  d i s t in to s .

4. 4 . 1 . -  M i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t l v a  a la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te .

Se han  r e a l i z a d o  una  s e r i e  de c x p e r i e n c l a s  a t i e m p o s  disliiiLos 

a la  t e m p e r a t u r a  y luz a m b i e n t e s  de l  l a b o r a t o r i o  s lg u ien d o  el  m e to d o  

que a con t in u ac io n  s e  d e s c r i b e :  Se pcîsaron en un m a t r a z  de v id r i o  con  

tapon  e s m e r i l a d o  de t a r a  c o n o c id a  unos  45 m g s .  de m u e s t r a  de e tt iy l-  

f luid p o r  s e r  l a s  m i n i m a s  u t i l i z a d a s ,  s e  a g r e g a r o n  unos 10 m i s .  de 

t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  y e l  m i s m o  v o lu m e n  de s o lu c io n  de â c id o  t r i -  

c l o r o a c é t i c o  a l  20 % , Se tapo  y ag i to  e l  m a t r a z  d u r a n t e  un m inu to

y s e  dejô  en r e p o s e  t i e m p o s  d i s t i n to s .  A c o n t in u a c io n  s e  v a l o r o  e l  p lo -  

m o  c o m p l e x o m é t r  ica  m en te  p o r  r e t o r n o  de la  s ig u ie n te  m a n e r a  que fue 

la  que  s i g u i e r o n  G a r c i a  E s c o l a r  y P a z  C a s t r o  (130) p a r a  la  s o lu c i o n  de 

c l o r o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o :  A la  m e z c l a  m i n e r a l i z a d a  s e  afladen 

unos  150 m i s .  de agua  d e s t i l a d a  e l im in a n d o s e  p o r  e b u l l i c io n  l a s  p a r t e s



T A  B I. A IV

R e s u l t a dos o b t e niclos a 1 t r a l a r  m ue  s t r a s  d e unos  45 m g s ,  de e th y l - f l u id

t r i e  l o r  o a c e t i c o  a l  20 % en CCl^.  E l  con  junto  s e  ag ita  d u r a n t e  un rni-
nuto  y se  de ja en  r e p o  so  a la luz d i fu sa  de l  l a b o r a t o r i o y t e m p e r a t u i a  -
a m b i e n t e  d u r a n t e  e l  t i e m p o  ind icad o  .

D e t e r m i - P r o m e d i o  de l  p e so  de l a s M inu te s % d e l  p lo m o  m i -
nac ion . m ue  s t r a s  de e th y l - f l u id de n e r a l i z a d o .

en  m g s . r e p o s e

1-5 45. 7 1 31. 4

6-10 44. 3 10 53. 9

11-15 46. 3 20 68. 0

16-20 46. 1 30 77. 7

21-25 47. 4 40 8 4 .2

26-30 44. 6 50 88. 7

31-35 48. 2 60 91. 7

36-40 43. 6 70 95. 0

41-45 47. 1 80 97. 8

46-50 47. 3 90 99. 3

51 4 6 .4 3 100 99. 98

52 45. 97 100 1 0 0 . 0 7

53 4 3 . 5 8 100 99. 90

54 44. 72 100 99. 95

55 4 6 .0 1 110 100.05

56 45. 80 110 100.07



a  100

00 -

# 0 -

iO -

1 0 -

10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110

t i e m p o  e n  m i n u t e s

G R A F I C A  I  , P o r t @  A ,  G r a f l c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lo -  
m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f lu id  a la  t e m p e r a t u r a  y luz a m b i e n t e s  u t i l i -
zando  unos 10 m i s ,  de so lu c io n  de â c id o  t r i c l u r o a c é t i c o  a l  20 % 
en C C l^ c om o r e a c t i v o  m i n e r a l l z a n t e .  M u e s t r a s  de e th y l - f lu id  de 
unos 45 m g s .

rm
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o r g a n i c a s  v o l a t i l e s  h a s t a  d e s a p a r i c i o n  d e l  t e t r a c l o r u r o  de ca rb o t io .  En 

el  r e s i d u e  a c u o s o - a c i d o  t r i c l o r o a c e t i c o  s e  hace  la  v a l o r a c i o n  c o n i p l e -  

x o m e t r i c a  de l  p lom o p o r  r e t o r n o  s in  n e c e s i d a d  de h e r v i r  con  ag u a  ox i -  

g e n ad a  o de a f iad i r  un  r e d u c t o r  a  d i f e r e n c i a  de l  m e to d o  de G a r c i a  E s c o ­

l a r  y P a z  C a s t r o ,  pu es  to que aqu i  no e s t a  p r e s e n t e  c l o r o  l i b r e .  C o r r o ­

b o r a  e s t a  op in ion  lo s  r e s u l t a d o s  que  se  r o f l e j a n  en la  T a b la  IV. Cad a - 

uno de d ichos  r e s u l t a d o s  p a r a  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  no c u a n i i t a t i v a  

son  la  m e d ia  de c in co  d e t e r m i n a c i o n e s  r e a l i z a d a s  en  c o n d ic io n es  idc'n- 

t i c a s .  Con lo s  d a t e s  de l a  T a b la  IV s e  ha  c o n s t r u i d o  la  p a r t e  A de la - -  

G r à f i c a  n^ I.

C o n c lu s io n e s  . T a b la  IV y p a r t e  A de la G r a f i c a  I, p r u e h a n  que 

con  e s t e  r e a c t i v o  de r i q u e z a  20% la  m i n e r a l i z a c i o n  no es  i n s t a n t a -  

n ea ,  que s e  c o m p l é t a  con  e l  t i e m p o  y que es  c u a n t i t a t i v a  p a r a  m u e s t r a s  

de unos  45 m g s .  a  l a  h o r a  y c u a r e n t a  m i n u t e s ,  t i e m p o  e x c e s i v a m e n t e  - 

l a r g o .

4. 4 . 1 .  a.  E f e c to  de la  c u a n t i a  de m u e s t r a  de e th y l - f l u id  en e l  t i e m p o de 

m i n e r a l i z a c i o n  t o t a l .

Con ob je to  de e s t u d i a r  e l  e fec to  de v a r i a c i o n e s  en la  c a n t i d a d  - . 

de Tnues t ra  de e th y l - f l u id  a m i n e r a l i z a r  s o b r e  los  t i e m p o s  de m i n e r a l i -  

zacion. t o t a l e s  p a r a  una  c a n c e n t r a c i o n  d e t e r m i n a d a  de r e a c t i v o  m i n e r a -
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l i z a n te ,  s e  r e a l i z a r o n  una  s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  con  m u e s t r a s  de c u a n -  

t i a s  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  45 a 100 m g s .  , s ig u ie n d o  e l  m e to d o  ya de 

ta l l ado  p a r a  e l  c a s o  de m u e s t r a s  de unos  45 m g s ,  Los  r e s u l t a d o s  o b te -  

n idos  s e  r e c o g e n  en  la T a b l a  V, en la  que p a r a  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a ­

c io n  no c u a n t i t a t i v a  lo s  v a l o r e s  son  la  m e d ia  de c in co  d e t e r m i n a c i o n e s  

r e a l i z a d a s  en  c o n d ic io n e s  i d e n t i c a s .  Con los  d a to s  de la  T a b l a  V s e  ha 

c o n s t r u i d o  la  p a r t e  B de la G r a f i c a  I.

Se o b s e r v é  que la  m i n e r a l i z a c i o n  c o m p l é t a  se  p r o d u c e  a t i e m p o s  

d i s t i n to s  s e g u n  que la  c u a n t i a  de m u e s t r a  e s t é  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  

45 y 75 m g s .  6 e n t r e  unos  75 y 100 m g s .

C o n c lu s io n e s .  La  T a b la  V y p a r t e  B de la  G r a f i c a  I i n f o r m a n  

que con  r e a c t i v o  m i n e r a l l z a n t e  de r i q u e z a  a l  20% C ^  ( m u e s t r a s  do 

e th y l - f l u id  de unos  45 a 100 m g s .  ) la  m i n e r a l i z a c i o n  no e s  in s ta n t a n e a ;  

que con  m u e s t r a s  de unos 45 a 75 m g s .  e s  c u a n t i t a t i v a  a la  h o r a  y 40 

m i n u t e s ,  y  que con  m u e s t r a s  de unos  75 a 100 mg.s. e s  c u a n t i t a t i v a  a - 

l a s  dos  h o r a s ,  lo que p r u e b a  la  influe  ne ia  que en e ï  t i e m p o  de m ine ra l i_  

z a c iô n  c o m p l é t a  t i ene  la  c u a n t i a  de m u e s t r a  de e th y l - f l u id  a m i n e r a ] i -  

z a r .

Se han  e leg ido  lo s  l i m i t e s  de 45 y 100 m g s .  po r  l a s  c a r a c t e n s -  

t i c a s  de l  e th y l - f l u id  d i sp o n ib le  -de  c o n c e n t r a c i o n  en  p lo m o  a p r o x i m a d a  

m e n te  e l  40 % en p e s o -  y p o r  e l  s i s t e m a  de v a l o r a c i o n  u t i l i z a d o  en e l



T A B L A  V

R e s u l t a d o s  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos 45 a 100 m g s .  de  e thy l-  
f lu id  d i lu id a s con  unos  10 m i s ,  d e C C L ,  y unos  10 m i s ,  de  s o lu c i o n  de 
âc ido  t r i c l o r o a c e t i c o  a l  20 % en CCL^. El con junto  s e  a g i t a  d u r a n t e  - 
un m in u to  y  s e  de ja  en r epo so  a la  luz  d i fu s a  del  l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a ­
t u r a  a m b ie n te  d u r a n t e  el  t i e m p o  ind icado .

D e t e r m i -  M inu tos  de % d e l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  % d e l  p lo m o  m i n e r a l i -
n ac ion ,  r e p o s o  en  m u e s t r a s  de c u a n t i a  zado  en m u e s t r a s  de

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos c u a n t i a  c o m p r e n d i d a  
_____________________________ 45 a  75 m g s . ____________e n t r e  unos  75 a  100 m g

1-5 1 31. 3

6-10 1 30. 8

11-15 10 5 4 . 0

16-20 10 53. 8

21-25 20 67. 9

26-30 20 65. 7

31-35 30 77. 7

36-40 30 74. 8

41-45 40 84. 1

46-50 40 80. 9

51-55 50 88. 7

56-60 50 8 6 .0

61-65 60 91. 8

66-70 60 89. 2

71-75 70 95. 0

76-80 70 92. 6



T A B L A V (Continuacion)

D e t e r m i - M inutos  de %del  p lom o m i n e r a l i z a d o % de l  p lom o m i n e r a l i z a
nac iôn . repos  0 en m u e s t r a s  de c u a n t i a do en m u e s t r a s  de c u an

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos t ia  c o m p r e n d i d a  e n t r e  -
45 a 75 m g s . unos  75 a 100 m g s .

81-85 80 97. 7

86-90 80 95. 1

91-95 90 99. 3

96-100 90 96. 6

101 100 100.07

102 100 99. 90

103 100 100.02

104-108 100 97. ;>

109-113 110 99. 0

114 120 100. 10

115 120 9 9 .8 8

116 120 9 9 .9 8

117 120 1 0 0 .0 7

118 120 99. 95
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p r e s e n t e  t r a b a j o ,  co n  e l  f in  de c o n s e g u i r  u n as  b u e n a s  c o n d ic i o n e s  de 

p o s t e r i o r  v a lo r a c io n ,

4 . 4 ,  l . b .  E f e c to  f a c t o r  c o n c e n t r a c i o n  a c id o  t r i c l o r o a c e t i c o  en  e l  t i e m p o  

de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l .

Se han  r e p e t i d o  l a s  e x p e r i e n c i a s  a n t e r i o r e s  p a r a  e l  i n t e r v a l o  de 

m u e s t r a s  de 45 a  100 m g s .  v a r i a n d o  so lo  la  c o n c e n t r a c i o n  en  â c id o  t r i ­

c l o r o a c e t i c o  d e l  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e ,  e m p l e a n d o s e  s o l u c i o n e s  a l  25, 

30, y  35 % en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .

Los  r e s u l t a d o s  s e  r e c o g e n  en l a s  T a b l a s  VI, VII y VIII a lo s  que 

s e  pueden  a f lad i r  los  de  la  T a b la  V ( a n t e r io r ) .  L a s  c a n t i d a d e s  de r e a c U  

VO af tad idas  s i e m p r e  so n  de 10 m i s .  p a r a  c u a l q u i e r  c o n c e n t r a c i o n .

C o n c l u s io n e s .  L a s  T a b l a s  V y VI p r u e b a n  que: a) con m u e s t r a s  

de  unos 45 a 75 m g s .  el  a u m e n t o  de l a  c o n c e n t r a c i o n  de l  r e a c t i v o  m in e  

r a l i z a n t e  no p r o d u c e  m e n o r e s  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l ;  b) que 

p a r a  m u e s t r a s  de unos  75 a 100 m g s .  con  r e a c t i v o s  d e l  29 y  25 % 

en â c id o  t r i c l o r o a c e t i c o  l o s  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  au 

m e n ta n  en  v e in te  m in u to s  r e s p e c t o  a los  de l a s  m u e s t r a s  de 45 a  75 m g s .  

L a s  T a b l a s  VII y VIII in d ic a n  que  cuando  la  c o n c e n t r a c i o n  d e l  r e a c t i v o  es 

d e l  30 % en  â c id o  t r i c l o r o a c e t i c o  e l  t i e m p o  p a r a  la  m i n e r a l i z a c i o n  

c u a n t i t a t i v a  es  e l  m i s m o  s e a  c u a l q u i e r a  l a  c u a n t i a  de l a  m u e s t r a  en  e l  

i n t e r v a l o  e leg id o ,  y que e s t e  t i e m p o  no s e  a c o r t a  a l  a u m e n t a r  la  cone  en



T A B L A  VI

R e s u l t a d o s  o b te n idos  a l  t r a la r  m u e s t r a s  de unos 45 a 100 m g s .  de etliy l -  

f luid d i lu id a s c o n un os  10 m i s,  de C C 1 ̂ , y unos  10 m i s ,  de s o l u c i o n de  

a c id o  t r i c l o r o a c e t i c o  al  25 % en CCI  ̂ . E l  con junto  s e  a g i t a  d u r a n t e  

un m inuto  y s e  de ja en r e p o s o  a la  luz d i fu sa  del  l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a  - 

t u r a  a m b i e n t e  d u r a n te  e l  t i em p o  ind icado .

D e t e r m i -  M inutos  de % d e l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  % de l p lom o  m i n e r a l i z a
nac ion .  r e p o s o  en m u e s t r a s  de  c u a n t i a  do en m u e s t r a s  de cuan^

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  t ia  c o m p r e n d i d a  e n t r e  
 __________________________45 a 75 m g s . ___________ unos 75 a 100 m g s .

1-5 1 31. 4

G-10 1 30. 9

11-15 10 54. 1

16-20 10 53. 7

21-25 20 68. 0

26-30 20 65. 8

31-35 30 77. 8

36-40 30 74. 9

41-45 40 84. 3

46-50 40 80. 8

51-55 50 88. 7

56 -60 50 86. 1

61-65 60 91. 8

66 -70 60 89. 2

71-75 70 95. 1



T A B L A  VI (Continuacion)

D e t e r m i -  M inutos  de % del p lom o  m i n e r a l i z a d o  % del p lo m o  m i n e r a l i z a
nac ion .  r e p o s o  en  m u e s t r a s  de c u a n t i a  do en m u e s t r a s  de cuem

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  t ia  c o m p r e n d i d a  e n t r e  
________________________________ a 75 m g s ._______________unos  75 a 100 m g s .

76-80 70 92. 7

81-85 80 97. 7

86-90 80 95. 3

91-95 90 99. 5

96-100 90 96. 6

101 100 1 0 0 .0 2

102 100 1 0 0 . 1 0

103 100 99. 90

104-108 100 , 97. 7

109-113 110 99 1

114 1 20 100.  05

115 120 99. 93

116 120 99. 88

117 120 100 .  15

118 120 99. 95



T A B L A  VII

R e s u l t a d o s  o b ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos  45 a 100 m g s .  de e thy l -  
f lu id  d i lu id a s  con  unos 10 m i s ,  de  C C l^, y unos 10 m i s ,  de s o lu c io n  de  
â c id o  t r i c l o r o a c e t i c o  a l  30 % en CCl^ .  El con jun to  s e  a g i t a  d u r a n t e  
un m inu to  y se  de ja  en r e p o s o  a la  luz  d i fu sa  de l  l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a ­
t u r a  a m b ie n te  d u r a n t e  el t i e m p o  ind icado .

D e t e r m i -  M inu tos  de % de l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  % de l  p lom o  m i n e r a l i z a
nac ion .  r e p o s o  en m u e s t r a s  de c u a n t i a  - do en m u e s t r a s  de c u an

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  t i a  c o m p r e n d i d a  e n t r e  
____________________________ 45 a 75 m g s .________________unos  75 a 100 m g s .

1-5 1 31. 6

6-10 1 31. 8

11-15 10 5 4 .2

16-20 10 54. 3

21-25 20 68. 1

26-30 20 6 8 .0

31-35 30 77. 6

36-40 30 77. 7

41-45 40 84. 3

46-50 40 84. 2

51-55 50 88. 8

56 -60 50 88 .7

61-65 60 91. 8

66-70 60 91. 7

71-75 70 95. 1

76-80 70 95. 1



T A B L A VII (Continuacion)

D e t e r m i -
nac iôn .

M inutos  de 
r e p o s o .

% d e l  p lom o m i n e r a l i z a d o  
en  m u e s t r a s  de c u an t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
45 a 75 m g s .

% d e l  p lom o m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de  c u a n t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
75 a 100 m g s .

81-85 80 97. 7

86-90 80 97. 7

91-95 90 99. 6

96-100 90 99. 5

101 100 100.07

102 100 100. 10

103 100 99. 88

104 100 99. 95

105 100 99. 93

106 100 100.10

107 100 99. 98

108 100 100 .00



T A B L A  VIII

R e s u l t a d o s  ob ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de un o s 45 a 100 m g s .  de  e th y l - 
f lu id  d i lu id a s  con  unos 10 m i s .  de C C I .  y unos  10 m i s .  de s o lu c io n  de 
âc ido  t r i c l o r o a c e t i c o  a l  35 % C^ en C C I ^ . El con jun to  se  a g i t a  d u r a n t e  - 
un m in u to  y s e  d e ja  en r e p o s o  a la  luz  d i fu sa  de l  l a b o r a t o r i o  y  t e m p e r a -  
t u r a  a m b ie n te  d u r a n t e  el t i e m p o  ind icado .

) e t e r m i -
lacion.

M inutos  de 
r e p o s o

% d e l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  
en  m u e s t r a s  de c u an t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
45 a  75 m  s .

% d e l  p lo m o  m i n e r a l i z  
do en m u e s t r a s  de cua  
t i a  c o m p r e n d i d a  e n t r e  
unos  75 a 100 m g s .

1-5 1 3 1 .6

6-10 1 31. 7

11-15 10 54. 2

16-20 10 54. 2

21-25 20 6 8 .2

26-30 20 6 8 .1

31-35 30 77. 6

36-40 30 77. 6

41-45 40 84. 3

4 6 -50 40 84. 3

51-55 50 88. 8

5 6 -60 50 88. 8

61-65 60 91. 9

66-70 60 91. 9

71-75 70 9 5 .2



T A B L A  VIII (Continuacion)

D e t e r m i -  M inu tos  de % de l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  % d e l  p lo m o  m i n e r a l i z a
n ac ion .  r e p o s o  en m u e s t r a s  de c u a n t i a  do en  m u e s t r a s  de  c u a n -

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  t i a  c o m p r e n d i d a  e n t r e  - 
____________________________45 a  75 m g s .________________unos  75 a  100 m g s .

76-80 70 95. 1

81-85 80 9 7 .7

86-90 80 97. 7

91-95 90 99. 6

96-100 90 9 9 .5

101 100 100 .07

102 100 100. 15

103 100 99. 88

104 100 100 .02

105 100 99. 88

106 100 99. 95

107 110 99. 85

108 110 100 .07

109 110 100 .12

110 110 100 .07
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t r a c i o n  del r e a c t i v o  a l  35 %

Se a p r e c i a  de lo que p r e c e d e  que los  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  

en  l a s  c o n d ic io n e s  e s tu d i a d a s  so n  e x c e s i v a m e n t e  l a r g o s ,  p o r  lo que s e  

i n v e s t i g a r o n  o t r a s  c o n d ic io n es  de t r a b a j o  p a r a  d i s m i n u i r l o s .

F A C T O R E S  EN E RG ETIC O S

4. 4. I . e .  Radiac ion E l e c t r o m a g n e t i c  a

L a s  e x p e r i e n c i a s  d e s c r i t a s  h a s t a  aqu i  se  r e a l i z a r o n  o p o ra n d o  - 

con  la  luz  n o r m a l  de l  d ia  en e l  l a b o r a t o r i o ,  cuyos  r , ! su l tad i   ̂ Ic; t i e m p o s  

de m i n e r a l i z a c i o n  e x c e s i v a m e n t e  l a r g o s  han s ido  ya  e x p u e s to s ,  Roi" e l lo  

s e  a c t i v é  la  m i n e r a l i z a c i o n  con  luz  v i s ib le  y ultrav^ioleta.  Eo  s e  ha  e s t i -  

m a d o  e m p l e a r  la  luz d i r e c t a  de l  s o l  p o r  lo i n s e g u r o  y c o m p l e j j  de su  

u t i l i z a c io n .

Luz  v i s ib le

C om o en los  t r a b a j o s  de G a r c i a  E s c o l a r  y Nino Ma. t inez  (1 i4) 

e l  o r i g e n  de r a d  i a c i o n e s  e s  una l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a l i c o  de 100 w. 

m o n ta d a  s o b r e  un f lexo  p r o v i s t o  de p a n ta l l a  de a lu m in io .  El  m a t i . v. 

r e a c t o r  s e  co loco  a unos  20 c m .  de la  l a m p a r a  con  el  f in d o  ov i i ur  un 

e x c e s iv o  a u m e n to  de t e m p e r a t u r a  en  la  m u e s t r a  y quo no s e  cojnpleme_n 

t a s e n  e l  e fe c to  luz y c a l o r  ( r ad iac io n  v i s ib le  e i n l r a r o o j a ) .  L a s  m u e s  - 

t r a s  u t i l i z a d a s  fu e r o n  c o m o  a n te s  de 45 a 100 m g s .  de e i i iy l - f lu id  dilui_
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d a s  en unos  10 m i s .  de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  a g r e g a n d o l a s  s i e m ­

p r e  unos  10 m i s .  de r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  ac ido  t r i c l o r o a c e t i c o  a l  

30 % en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  L a s  T a b l a s  IX y  la  G r a f i c a  II - 

c o r r e s p o n d i e n t e  m u e s t r a n  los  r e s u l t a d o s  o b ten idos .  E n  el  c a s o  de m i -  

n e r a l i z a c i o n e s  i n c o m p le t a s  y con  e l  f in de s i m p l i f i c a r ,  s e  p r e s e n t a n  - 

l a  m e d i a  de lo s  v a l o r e s  de c in co  d e t e r m i n a c i o n e s  r e a l i z a d a s  en c o n d i ­

c io n e s  id e n t i c a s .  Pu e d e  a p r e c i a r s e  de la  T a b la  IX y su  G r a f i c a  que e l  

t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  e s  de una  h o r a ,  lo que supone  - 

un 40 % de r e d u c c i o n  con  r e l a c i o n  a e f e c t u a r l a  a la  luz  d i fu sa  n a t u r a l  

de l  l a b o r a t o r i o .

C o n c l u s io n e s .  L a  luz v i s ib le  de una  l â m p a r a  de f i l a m e n to  m e ­

ta l i c o  de 100 w a t io s  c a t a l i z a  p o s i t i v a m e n t e  la  m i n e r a l i z a c i o n ,  pei-o no 

lo s u f i c i e n t e ,  y a  que un t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l  de una  h o r a  - 

puede  c o n s i d e r a r s e  c o m o  e x c e s iv o .  E s t o  l levo  a e n s a y a r  co n  r a d ia c io n  

u l t r a v i o l e t a  p o r  s i  f u e s e  en e s t e  c a s o  m a s  a c t iv a .

Luz  u l t r a v i o l e t a

C om o m a n a n t i a l  l u m in o s o  s e  ha  u t i l i z ad o  una  l â m p a r a  u l t r a v i o ­

l e t a  C h r o m a to lu x  2 L. E l  m a t r a z  de v id r i o  s e  s u s t i t u y o  p o r  uno de c u a r  

zo t r a s p a r e n t e  d e l  m i s m o  tamaf lo .  Se o p e r ô  con  m u e s t r a s  de c u a n t i a  - 

v a r i a b l e  de e th y l - f l u id  (45 a 100 m g s .  ) d i lu id a s  con  unos  10 m i s .  de - -  

t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  a f lad iendose  d e s p u e s  l a  so lu c io n  de ac ido  t r i -
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c l o r o a c é t i c o  a l  30 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  E l  m a t r a z  s e  tapo  

co n  c i e r r e  e s m e r i l a d o ,  y s e  a g i t é ,  d u r a n t e  un m in u to ,  s o m e t i e n d o s e  - 

s e g u i d a m e n t e  a la a c c i é n  de la  r a d i a c c i é n  u l t r a v i o l e t a  t i e m p o s  d i s t in to s .  

L a  T a b l a  X r e c o g e  los  r e s u l t a d o s .  P a r a  m i n e r a l i z a c i o n e s  i n c o m p l e t a s  

lo s  v a l o r e s  r e g i s t r a d o s  son  la  m e d i a  de c in co  d e t e r m i n a c i o n e s  r e a l i z a ­

d a s  en  c o n d ic io n e s  i d e n t i c a s .  L a  G r a f i c a  III r é s u l t a  de los  v a l o r e s  de - 

l a  T a b la  X, y en  e l l a  s e  a p r e c i a  que  e l  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n -  

t i t a t i v o  m i n i m o  e s  de 30 m in u to s ,  lo que supone  una r e d u c c i o n  r e s p e c t o  

a  u t i l i z a r  luz  d i f u s a  d e l  l a b o r a t o r i o  de l  70 % y de l  50 % r e s p e c t o  a la  - 

v i s ib le ,

C o n c lu s io n e s  . a) La  luz u l t r a v i o l e t a  r é s u l t a  m a s  a c t i v a  en la  

m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  de l  e th y l - f l u id  con  s o lu c i é n  de ac ido  t r i c l o -  

roacé j ; ico  a l  30 % C ^  en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n é  que  l a  v i s ib le  p r o d u -  

c id a  p o r  un f i l a m e n to  de w o l f r a m io .  b) R e s p e c to  a l  m é to d o  A. S. T.  M. 

(148) p a r a  g a s o l i n a s  r é s u l t a  é q u iv a l en te  en  c u an tp  a t i e m p o s  , con  la  - 

v e n t a j a  de  no p r e c i s a r  de una  i n s t a l a c i o n  tan  s o f i s t i c a d a  co m o  l a  de - -  

aq u ë l i  p o r  tan to  d e sd e  e s t e  punto de v i s  t a  e l  r e a c t i v o  ac ido  t r i c l o r o a c é  

t i c o  en  t e t r a c l o r u r é  de c a r b o n o  r é s u l t a  tan  e f i c a z  y e l  m é to d o  de  m in e  

r a U z à c i o n  m e n o s  c p m p l i c a d o  que e l  A» S. T .  M. .

Lo a c a b a d o  de  r e f e r i r  c o n t r a s t a  con  lo d e s c r i t o  en los  t r a b a j o s  

de G a r c i a  E s c o l a r  y Niflo M a r t i n e z  con  lo s  m i n e r a l i z a n t e s  que c i t a n  p o r
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R e s u l t a d o s  ob ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos  45 a 100 m g s .  de e th y l -  

f lu id  d i lu id a s  con  unos  10 m i s ,  de C C l^ y unos  10 m i s ,  de so lu c io n  de à c i ­

do t r i c l o r o a c e t i c o  a l  30 % en CC ly| .̂ E l  con jun to  s e  a g i t a  d u r a n t e  un -

m in u to  y  s e  d e ja  en r e p o s o  a la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te  d u r a n te  el  t i e m p o  - 

ind icado  a unos  20 c m s .  de la  luz  de una  l â m p a r a  de f i l a m e n to  m e t à l i c o .

D e t e r m i -  M inu tos  de % de l  p lom o m i n e r a l i z a d o  % del p lom o  m i n e r a l i z a d o
nac ion .  r e p o s o  en m u e s t r a s  de c u a n t i a  en m u e s t r a s  de c u an t i a

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos
 _______  ________________ 45 a 75 m g s .   75 a 100 m g s .

1 5 1 32. 9

6-10 1 32. 7

11-15 10 59. 7

16-20 10 59. 8

21-25 20 77. 9

26-30 20 77. 9

31-35 30 8 7 .4

36-40 30 87. 4

41-45 40 95. 3

46-50 40 9 5 .3

51-55 50 9 8 .7

56-60 50 98. 7

61 60 99. 88



T A B L A  IX (Continuacion)

D e t e r m i -
nac ion .

Minutos  de 
r e p o s o

% d e l  p lom o  m i n e r a l i z a d o  
en  m u e s t r a s  de c u an t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos 
45 a 75 m g s .

% d e l  p lom o  m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de c u a n t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos 
75 a  100 m g s .

62 60 99. 93

63 60 100 .10

64 60 99. 85

65 60 100.12

66 60 100.07

67 70 99. 93

68 70 100.07

69 70 100.10

70 70 99. 95
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G R A F I C A  H  • G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lo m o to t r a e t i -  
lo en  e th y i - f l u id  a la  t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e  y luz de una l â m p a r a  de 
f i l a m e nto m e t a l i c o  u t i l i z a n do unos  10 m i s ,  de s o l u c i o n de a c ido t r i  - 
c l o r o a c é t i c o  a  1 ^ 0  % C*" en C C I .  c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e .  Mues­
t r a s  de e th y l - f l u id  de 45 a 100 m g s .
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R e s u l t a d o s  ob ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos  45 a  100 m g s ,  de e th y l -  

f luid  d i lu id a s  con  unos  10 m i s , de CCl ^ , y unos  10 m i s ,  de so lu c io n  de - 

àc ido  t r i c l o r o a c e t i c o  a l  30 % en C C l ^ . E l  con jun to  s e  a g i t a  d u r a n t e  un 

m inu to  y s e  d e ja  en r e p o s o  a la t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e  d u r a n t e  el  t i e m p o  

ind icado  ba jo  la  a c c iô n  de luz u l t r a v i o l e t a .

D e t e r m i -  M inutos  de % de l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  % d e l  p lom o  m i n e r a l i z a d o
n a c io n  r e p o s o  en m u e s t r a s  de c u a n t i a  en m u e s t r a s  de  c u an t i a

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
 _____________________ 45 a 75 m g s . _____________ 75 a 100 m g s .

1-5 1 33. 7

6-10 1 33. 7

11-15 10 7 7 .5

16-20 10 7 7 .5

21-25 20 97. 2

26-30 20 97. 2

31-35 25 99. 1

36-40 25 9 9 .0

41 30 1 0 0 .0 7

42 30 100 .12

43 30 99. 85

44 30 100.02

45 40 99. 95

46 40 100.07

47 40 99. 97

48 40 99. 93
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G R A F I C A  i n*  G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n  de l  p l o m o t e t r a e - 
t i lo  on e th y l - f lu id  a la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te  y 1 uz u 11 ra v io le ta  - - 
u t i l i z ando  unos 10 m i s ,  de s o lu c io n  de ac ido  t r i c lo r o a c e t ico  a l  - - 
30 % C en  CCl^ c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n te .  M u e s t r a s  de  etl iyl 
f luid de 45 aJ 00 m g s .
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s e r  p a r a  e l lo s  m a s  a c t iv a n te  la  luz v i s ib le  que la  u l t r a v i o l e t a .  En  c u an  

to a l  c a l o r  tan to  en s u s  t r a b a j o s  c o m o  aqui ha s ido  e l  a c t i v a n t e  m a s  

c fec t ivo  c o m o  s e  a p r e c i a r a .

Con el  f in de a l c a n z a r  m e n o r e s  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  se  

han  r e a l i z a d o  e n s a y o s  u t i l i z a n d o  c o m o  f a c t o r  a c t i v a n te  e l  c a l e n t a m i e n -  

to a r e f lu jo .

4. 4. 2. - M i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  en c a l i e n t e  ( t e m p e r a t u r a  de e b u l l i ­

c ion)  de l  e th y l - f l u id  con  so luc ion  de ac ido  t r i c l o r o a c e t i c o  e n__

t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .

E n  un p r i m e r  g rupo  de e n s a y o s  se  p e s a r o n  en un m a t r a z  de v i ­

d r i o  de c u e l lo  e s m e r i l a d o  y t a r a  co n o c id a  m u e s t r a s  de unos  45 m g s .  

de e th y l - f l u id ,  p o r  s e r  l a s  m i n i m a s  u t i l i z a d a s ,  s e  d i l u y e r o n  con  unos 

10 m i s .  de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  s e  l e s  a g r e g o  unos 10 m i s .  de so  ̂

lue ion de r e a c t i v o  ac ido  t r i c l o r o a c e t i c o  a l  20 % en  t e t r a c l o r u r o  de 

c a r b o n o  y p re v io  a c o p la m ie n to  de un r é f r i g é r a n t e  s e  c a l e n t a r o n  a e b u -  

l l i c i o n - r e f l u j o .  E n  la  T a b la  XI s e  p r e s e n t a n  lo s  r e s u l t a d o s .  L a  m i n e r ^  

l i z a c io n  c u a n t i t a t i v a  r é s u l t é  a l  m in u to  de ebu l l ic ion .  C om o  en c a s o s  - -  

a n t e r i o r e s  lo s  v a l o r e s  a l l i  p r e s e n t a d o s  p a r a  m i n e r a l i z a c i o n e s  i n c o m ­

p l e t a s  so n  lo s  m e d io s  de c in co  d e t e r m i n a c i o n e s  r e a l i z a d o s  en condiciq_ 

n é s  i d e n t i c a s .  L a  p a r t e  A de la  G r a f i c a  IV c o r r e s p o n d e  a los  v a l o r e s  - 

de la  T a b l a  XI.



T A B L A  XI

R e s u l t a d o s  ob ten idos  a 1 t r a t a r  m u e s t r a s  de unos 45 m g  s .  de e th y l - f l u id  

d i lu id a s c on unos  10 m i s ,  de CCl^  y unos  10 m i s ,  de s o lu c ion  de à c id o
,m

-------------------------------------------------:-------V----------- 4:--------------------- !-----------------------------------------------------

c i ô n - r e f l u j o .

D e t e r m i -
nac ion

P r o m e d i o  d e l  p e so  
de la s  m u e s t r a s  de 
e th y l - f l u id  en m g s .

M inutos  de 
ebu l l ic iôn-  
re f lu jo .

% d e l  p lo m o  
e n c o n t r a d o

1-5 46. 9 1 /4 85. 2

6-10 47. 1 1/2 94. 3

11-15 44. 8 3 /4 98. 7

16 47. 36 1 100 .1 0

17 48. 14 1 99. 85

18 47. 33 1 99. 90

19 4 6 .5 7 1 100 .12

20 44. 96 2 99. 88

21 46. 67 2 99. 93

22 44. 05 2 100 .1 0

23 4 5 .5 4 2 100 .10

24 45. 39 5 99. 88

25 44. 78 5 100 .05

26 43. 40 5 100 .07

27 47. 81 5 99. 98
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G R A F I C A  I V ,  P o r t e  A .  G ra f lca  de la n i in e r a l izaciôn 
del p lo m o te t rae t i lo  en e thy l- f lu id a p ro x im a d a m ente  a la t e m -  
p e r a t u r a  de ebull ic ion del t e t r a c l o r u r o  de ca rbono  u t il izando -
4  ■  ■ ■ ■  ! ■  ■ ■ ■ — ■ ■ ■  — I ■ - —— -  m ^  -  -  '  # — "  I "  ^ "  I ! ■  ^  ~  — ■ "  "  ^  ^  -  .  I. ■     ■ • ■

unos 10 m is ,  de solucion de acido t r i c l o r o a cet ico  a l 20 % C ^__
en CC1 ̂  como r e a c t !vo rn ine ra l izan te .  Mues t r as  de^ethyl-f lu id  
de unos 45 m gs. .
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Co nc lus  [ones .  T a b la  XI y p a r t e  A de la G rà l ’ic a  IV m u e s t r a n  

que a p r o x i m a d a m e n t e  a la  t e m p e r a t u r a  de ebu l l i c ion  de l  t e t r a c l o r u r o  

de c a r b o n o  s e  ac t iva  g r a n d e m e n t e  la  m in e i ' a l i z a c i o n  n e c e s i t a n d o s e  s o -  

l a rnen te  un m in u te  p a r a  o b t e n e r  m i n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  en m u e s  

t r a s  de  45 m g s .  E s t e  c o r t o  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  es  el  q u e  p e r m i t e  

con  e s t e  r e a c t i v o  p r o p o n e r  un m é to d o  tan  r a p i d e  c o m o  el  de l a s  s o lu -  

c io n e s  de h a lo g èn e s  y s in n inguno de su s  i n c o n v en ien te s .

4. 4. 2. a .  E fec to  de la  c u a n t i a  de m u e s t r a  de e th y l - f lu id  en el t i e m p o de 

m m e r  al i z a c i é n  to ta  1.

Se h ic ie i  on una  s e i i e  de e x p e r i e n c i a s  con  m u e s  t r a s  de e th y l -  

f lu id  de unos  45 a 100 m g s .  que  d e s p u e s  de d i lu id a s  con  unos  10 m i s .  - 

de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  s e  t r a t a b a n  con  unos 10 m is ,  de  so lu c io n  de 

a c id e  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  En  la - 

T a b la  XII y p a r t e  B de la  G r a f i c a  IV se  p r e s e n t a n  l e s  r e s u l t a d o s .  Se 

o b s e r v e  que la m i n e r a l i z a c i o n  c o m p l é t a  s e  p r o d u c e  a t i e m p o s  d i s t in to s  

s eg û n  que la  c u a n t i a  de la  m u e s t r a  e s t é  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  45 y 

75 m g s .  6 e n t r e  unos 75 y 100 m g s .

C o n c l u s io n e s .  La  T a b l a  XII y p a r t e  B de l a  G r a f i c a  IV p r u e b a n  

que con  e s t e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  de r i q u e z a  a l  20 % C ^ p a r a  m u e s -  

t r a s  de unos  45 a 75 m g s .  l a  m i n e r a l i z a c i o n  es  c u a n t i t a t i v a  a l  m inu to
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R e s u l t a d o s  ob ten id o s  al  t r a l a r  n i u e s t r a s de unos  45 a 100 m g s .  de e th y l -  

f lu id  d i lu id a s  con  uno s 10 m i s , de C Cl^  y unos  10 m i s ,  de so lu c io n  de à c i

do t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en C Cl^ d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t in to s  de e b u l l i ­

c i o n - r e f l u j o .

D e t e r m i -
n ac iô n

Minutos  de e b u l l i -  
c i ô n - r e f l u j o .

% d e l  p lom o m i n e r a  
l i z a d o  en m u e s t r a s  
de c u a n t i a  c o m p r e n ­
d ida  e n t r e  unos 45 a 
75 m g s .

% de l  p lom o m i n e r a - 
l i z ad o  en m u e s t r a s  - 
de c u an t i a  c o m p r e n ­
dida  e n t r e  unos  75 a 
100 m g s .

1-5 1/4 85. 2

6-10 1/4 75. 2

11-15 1/2 94. 4

16-20 1/2 88. 5

21-25 3 /4 98. 6

26-30 3 / 4 95. 8

31 1 100.07

32 1 99. 88

33 1 100.12

34-38 1 97. 7

39-43 1 1 /4 98. 8

44 1 1/2 99. 90

45 1 1/2 100 .10

46 1 1/2 100 .07

47 1 1/2 99. 88
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G R A F I C A  I V ,  P o r t ®  B  , G rafica  de la m in er a l i z a c io n  del
plornotctraetilo en ethyl- fluid aproxim adam ente  a la t e m p e r a tu ia
• —  "  ■ »  I—  .  I .  I II . I . IPW .1 I I I ■■ «I I — * —— - — 1 '^ . .1 — -m , ,  ̂ . ■■ ■ I . I ■ I I , I ■ Il I - ». —  

d e e b u l l i c io n  de l  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  u t i l i z a n d o  unos  10 rnis.  
de so luc ion  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en C C l ^ corno
r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e .
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de eb u l l i c io n  y con  m u e s t r a s  de unos  75 a 100 m g s .  s o n  n e c e s a r i o s  - 

m inu to  y m e d io ,  lo que r e p r é s e n t a  un in c re rn e n to  del  50 %, y p r u e b a  

la  in f lu en c ia  que en e l  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c o m p l é t a  t i e n e  la  - -  

c u a n t i a  de m u e s t r a  de e th y l - f l u id  a m i n e r a l i z a r .

4. 4. 2. b. - E fec to  f a c t o r  c o n c e n t r a c i o n  ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o  en  e l  - 

t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l .

Se han  r e p e t i d o  la s  e x p e r i e n c i a s  a n t e r i o r e s  p a r a  e l  i n t e r v a l o  

de m u e s t r a s  de 45 a 100 m g s .  v a r i a n d o  so lo  la  c o n c e n t r a c i o n  en  a c id o  

t r i c l o r o a c é t i c o  d e l  reactivo m i n e r a l i z a n t e ,  e m p le a n d o s e  s o l u c i o n e s  a l  

25, a l  30 y a l  35 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .

Con m u e s t r a s  de e th y l - f l u id  de unos  45 a 75 m g s .  s e  o b t u v i e r o n  

lo s  r e s u l t a d o s  r e g i s t r a d o s  en  la  T a b la  XIII en  la  que s e  a p r e c i a  que e l  

t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  no s e  a c o r t a  con  e l  a u m e n t o  de 

la  c o n c e n t r a c i o n  del a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  de l  20 a l  25, a l  3 0 ,  6 a l  35 % 

en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .

L o s  r e s u l t a d o s  o b te n id o s  cuando  s e  u t i l i z a n  10 m i s .  de s o lu c i o n  

de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  25 d  a l  30 % con  m u e s t r a s  de u n o s  75

a 100 m g s .  s e  p r e s e n t a n  en  l a  T a b la  XIV. E l  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  

to t a l  e s  de un m in u to  y un c u a r t o ,  lo que a c o r t a  en  un c u a r t o  de m in u to  

e l  t i e m p o  de e b u l l i c io n  n e c e s a r i o  s i  la  so lu c io n  de l  r e a c t i v o  f u e s e  d e l  

20 % .
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R e s u l t a d o s  ob ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos 45 a 75 m g s .  de e th y l  - 

f lu id  d i lu id a s  con  unos  10 m i s ,  de C C l^ y unos  10 m i s ,  de so lu c io n  de 

a c ido  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  25, a i  30 6 a l  35 % e n C C l^ d u r a n t e  t i e m p o s

d i s t i n to s  de ebu l l ic  ion - r e f lu  j o ,

D e t e r m i -
nac ion .

P r o m e d i o  de l  p e so  
de l a s  m u e s t r a s  de  
e th y l - f l u id  en m g s .

de  la s o lu -
Y

c io n  d e l  r e a c t i  
vo m i n e r a l i z a n  
te .

M inutos  de 
e b u l l i c io n -  
re f lu jo .

%del p lom o 
e n c o n t r a d o

1-5 60. 7 25 1/4 85. 4

6-10 57. 6 30 1/4 85. 6

11-15 70. 1 35 1/4 85. 7

16-20 48. 6 25 1/2 94. 4

21-25 7 1 .4 30 1 /2 94. 3

26-30 5 5 .2 35 1/2 94. 3

31-35 6 9 .0 25 3 /4 98. 8

36-40 58. 1 30 3 / 4 98. 7

41-45 66. 3 35 3 /4 98. 8

46 4 9 .0 3 25 1 100 .10

47 74. 12 25 1 100.07

48 6 3 .4 0 30 1 99. 88

49 66. 77 30 1 99. 93

50 51. 35 35 1 1 0 0 . 12

51 7 2 .4 9 35 1 99. 90



T A B L A  XIV

R e s u l t a d o s  ob ten idos  a l t r a t a r  m u e s t r a s  de unos  75 a 100 nr^s. de e tl iy l-  

f luid d i lu id a s  con  unos 10 m i s ,  de CCI4 , y unos 10 m i s ,  de s o lu c io  n_ d e - 

ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  25 o a l  30 % er^ CCl^  du r a n te t i e m p o s  d is  t i n - 

to s  de ebu l l ic  i o n - r e f  lu jo.

D e t e r m i -
nac iôn .

P r o m e d i o  del peso  
de l a s  m u e s t r a s  de 
e th y l - f lu id  en m g s .

de la  s o lu -V
c iô n  de l  r e a c t i  
vo m i n e r a l i z a n  
te.

Minutos  de  
ebul l ic iôn-  
r e f lu jo .

% del p l o ­
m o  encon  
t r a d o .

1-5 78. 7 25 1/4 76. 7

6-10 96. 5 30 1/4 76. 8

11-15 93. 4 25 1/2 90. 0

16-20 8 7 .0 30 1/2 90. 1

21-25 86 .5 25 3 /4 96. 7

26-30 91. 4 30 3 /4 96. 7

31-35 92. 3 25 1 99. 1

36-40 85. 8 30 1 99. 1

41 77. 65 25 1 1 /4 99. 88

42 93. 39 25 1 1 /4 100. 12

43 100 .70 25 1 1 /4 100.05

44 80 .55 30 1 1/4 99. 88

45 9 1 .0 4 30 1 1 /4 100.07

46 86. 81 30 1 1 /4 99. 98



T A B L A  XV

R e s u l t a d o s  o b te n idos a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos 45 a 100 m g s .  de e th y l 

f luid d i lu id a s  con  unos 10 m i s ,  de C C l^, y  unos  10 m i s ,  de so lu c io n  de 

a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  35 % en C C l^ d u r a n te  t i e m p o s  d i s t in to s  de - 

ebu l l ic  i o n - r e f  lu jo.

D e t e r m i -  M inu tos  de % de l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  % de l  p lom o m i n e r a l i z a
nac ion .  e b u l l i c io n -  en m u e s t r a s  de c u an t i a  do en m u e s t r a s  de cuan

re f lu jo .  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  t i a  c o m p r e n d i d a  e n t r e
____________________________ 45 a 75 m g s .________________ unos  75 a 100 m g s .  __

1-5 1/4 84. 8

6-10 1/4 84. 7

11-15 1/2 9 4 .5

16-20 1/2 9 4 .4

21-25 3 /4 98. 8

26-30 3 /4 98. 8

31 1 100 .  10

32 1 99. 93

33 1 9 9 .9 0

34 1 100.12

35 1 100.05

36 1 99. 90
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Cuando la  c o n c e n t r a c i o n  de l  ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a c l o ­

r u r o  de  c a r b o n o  s e  e l e v a  a l  35 % C ^ s e  ob t ienen  los  r e s u l t a d o s  que s e  

p r e s e n t a n  en la  T a b la  XV. Con e s t a  r i q u e z a  de r e a c t i v o  e l  t i e m p o  de 

m i n e r a l i z a c i o n  to ta l  e s  de  un m inu to  p o r  lo que  no hay  d i f e r e n c i a s  - -  

e n t r e  los  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  cuando  l a s  m u e s ­

t r a s  de e th y l - f l u id  v a r i a n  e n t r e  45 y  100 m g s .  , i n t e r v a lo  f i j ad o  p o r  - 

n o s o t r o s .

C onc lus iones .  L a  T a b la  X l l l  p ru e b a  que p a r a  m u e s t r a s  de  unos 

45 a 75 m g s .  no s e  r e b a j a  e l  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  

a u m e n ta n d o  la  c o n c e n t r a c i o n  de la  s o lu c io n  del r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  

de l  20 a l  35 % C^^\ p o r  lo que p a r a  e s t e  t ipo  de m u e s t r a s  e l  i n t e r v a l o  

de c o n c e n t r a c i o n  ind icado  de l r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  no in f luye .  L a s  

T a b l a s  Xll  y XV, p e r m i t e n  a f i r m a r  que d e n t r o  de l i m i t e s  s u f i c i e n t e -  

m e n te  a m p l i o s  de m u e s t r a s  -45 a 100 m g s .  - el  t i e m p o  de  m i n e r a l i ­

zac io n  es  el m i s m o  s i e m p r e  que s e  i n c r e m e n t e  la  c an t id ad  de r e a c t i ­

vo m i n e r a l i z a n t e .

4. 4. 3. - N uevos  p r o c e d i m i e n t o s  de m i n e r a l i z a c i o n  de l  p l o m o t e t r a e l i l u  

en e l  e th y l - f l u id  u t i l i z a n d o  c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  s o l u ­

c io n  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .

L a s  i n v e s t i g a c io n e s  de que h e m o s  dado c u e n ta  p e r m i t e n  p r o p o n e r
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c u a t r o  nuevos  p r o c e d i m i e n t o s  de m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p l o m o l e t r a e l i i o  en

el e th y l - f l u id  u t i l izando  c o m o  nuevo r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  so lu c io n  de

a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  30 6 a i  20 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  y -v

que se  d i f e r e n c i a n  en el t ipo de e n e r g i a  u t i l i z a d a  en el  pi-oceso.

P R O C E DIM IENTO 1 (Luz y t e m p e r a t u r a  a m b ie n te  L a b o r a t o r i o ) .

En  un m a t r a z  de v id r i o  con tapon e s r n e r i l a d o  de t a r a  c o n o c id a  

s e  p e s a n  de 45 a 100 m g s .  de e th y l - f lu id  y d i luyen  con  unos 10 m i s .  de 

t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Se aftaden r a p i d a m e n t e  unos  10 m i s .  de s o l u ­

c ion  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  30 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Se 

a g i t a  el  m a t r a z  d u ra n te  un m in u to  y se  d e ja  en r e p o s o  a la  luz  n a t u r a l  

de l  l a b o r a t o r i o  100-110 m in u to s .  Se a g r e g a n  unos 150 m i s .  de agua  des  

t i l ad a .  Se c a l i e n t a  h a s t a  e v a p o r a c io n  to ta l  de l a  f a s e  no p o l a r  v o la t i l .

Se aftaden 25, 0 6 50, 0 m i s .  de  A E D T  0, 02 N. (la cantidad de A E D T  a 

a f tad i r  d e p e n d e r a  de là  c an t id a d  de m u e s t r a  to m a d a ) ,  10 m i s .  de s o l u ­

c io n  r e g u l a d o r a  de pH = 10 -6  unos  m i s .  de so lu c io n  de NaOH a p r o x i ­

m a d a m e n t e  a l  30 % p a r a  d e j a r  el  m e d io  a d ec u a d o  y unos  3 m i s .  de

s o lu c io n  r e g u l a d o r a -  , i n d i c a d o r  n e g ro  de e r i o c r o m o  T y s e  v a l o r a  p o r

P-L
r e t o r n o  con  d i so lu c io n  p a t r o n  de Zn 0, 02000 N. h a s t a  p r i m e r  v i r a j e  

(azul o r o jo  vino).

O p e ra n d o  a s i  s e  han  c o n se g u id o  los  r e s u l t a d o s  e x p r e s a d o s  en  la
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T a b l a  XVI donde puede  c o m p r o b a r s e  la  g r a n  p r é c i s i o n  - r e s p e c t o  a l  

A. S. T .  M. (148)- cuando  s e  t r a b a j a  en l a s  c o n d ic io n es  i n d i c a d a s ,

P R O C E D IM IE N T O  2 (JhUZ de una l a m p a r a  de  f i l a m e n to  m e t ^
lico de 100 watios y temperatura am ­
biente Laboratorio).

En un matraz de vidrio con tapon esrnerilado previamente tara 

do, se  pesan de 45 a 100 m gs, de ethyl-fluid y diluyen con unos 10 - 

m is. de tetracloruro de carbono. Se aftaden rapidamente unos 10 m is. 

de solucion de dcido tricloroacético al 30 % en tetracloruro de - -  

carbono. Se agita el matraz durante un minuto y se  deja en reposo - -  

60-65 minutos a unos 20 cm s, de la luz de una làmpara de filamento  

m etélico de 100 W, A partir de aquf se  opera como en el procedimien 

to anterior.

Los resultados obtenidos en este caso se  presentan en la Tabla 

XVII en la que se  aprecia asfm ism o su gran precisiôn respecto al m j  

todo A . S . T . M,

PROCEDIMIENTO 3 (Luz ultravioleta y temperatura am bien­
te Laboratorio).

En un matraz de cuarzo con tapôn esrnerilado previamente ta- 

rado se  pesan de 45 a 100 m gs. de ethyl-fluid y diluyen con unos 10 mis
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de  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Se aftaden r a p i d a m e n t e  unos  10 m i s .  de  

s o lu c io n  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  30 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r ­

bono. Se a g i t a  e l  m a t r a z  d u r a n te  un m inu to  y  s e  d e ja  en r e p o s o  30-35 

m in u to s  ba jo  l a  a cc io n  de la  luz de una  l a m p a r a  de  luz u l t r a v i o l e t a .  A 

p a r t i r  de  a q u i  s e  o p e r a  c o m o  en los  dos  p r o c e d i m i e n t o s  a n t e r i o r e s .

L o s  r e s u l t a d o s  o b ten idos  s e  p r e s e n t a n  en la  T a b l a  XVIII en 

donde  puede  a p r e c i a r s e  que la  p r e c i s i o n  de  los  m i s m o s  e s  e l e v a d a  r e ^  

p e c to  a l  m é to d o  A. S. T .  M.

PR O C E D IM IE N T O  4 ( M in e ra l i z a c io n  en c a l i e n t e  y  luz  a m ­
b ien te ) .

E n  un m a t r a z  de v id r io  con  tapôn e s r n e r i l a d o  p r e v i a m e n t e  t a -  

r a d o  s e  p e s a n  de 45 a 100 m g s .  de e th y l - f l u id  y s e  d i luyen  con  unos 10 

m i s .  de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Se aftaden r a p i d a m e n t e  unos  10 m i s .  

de so lu c io n  de  ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en t e t r a c l o r u r o  de ca.r 

bono. Se a d a p ta  a l  m a t r a z  un r é f r i g é r a n t e  p a r a  eb u l l ic ion  a  r e f lu jo  y 

s e  h i e r v e  d u r a n t e  2 m in u to s .  Se r e t i r a  el  m a t r a z  y s e  aftaden  unos - -  

150 m i s .  de ag u a  d e s t i l a d a .  D e sp u e s  s e  c a l i e n t a  h a s t a  e v a p o r a c i o n  t o ­

t a l  de l a  f a s e  no p o l a r  vo la t i l .  Se aftaden 25, 0 6 50,  0 m i s .  de A ED T - 

0 , 0 2  N. ( la  c an t id a d  de  A E D T  a a f tad i r  d e p e n d e r a  de l a  c a n t i d a d  de 

m u e s t r a  t o m a d a ) ,  10 m i s .  de  s o lu c io n  r e g u l a d o r a  de pH = 10, — 6 unos
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m i s .  de so lu c io n  de N a ü H  a p r o x i m a d a m e n t e  a l  30 % p a r a  d e j a r

e l  m e d io  a d ec u a d o ,  y unos 3 m i s .  de so lu c io n  r e g u l a d o r a  —, in d i c a d o r

n e g r o  de e r i o c r o m o  T y se  v a l o r a  p o r  r e t o r n o  con  so luc ion  p a t r o n  de 

2Zn  0 ,0 2 0 0 0  N. h a s t a  p r i m e r  v i r a j e  (azul o r o jo  vino).

E n  la  T a b la  XIX s e  p r e s e n t a n  lo s  r e s u l t a d o s .  L a  p r e c i s i o n  que 

s e  l o g r a  es  b uena  r e s p e c t o  a l  m é todo  A. S. T.  M. y de l  o r d e n  d e l  0, 10 % 

de d e sv i a c io n  m e d ia .

E s t e  p r o c e d i m i e n t o  p e r m i t e  r e a l i z a r  la  d e t e r m i n a c i o n  de l p lo -  

m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f lu id  en un t i e m p o  to ta l  de anal!  s  is  de 8 -1 0  mirm 

to s  p a r a  una  d e t e r m i n a c i o n  a i s l a d a ,  p o r  lo que c o m p i l e  en r a p i d e z  con  

l a s  t é c n i c a s  f i s i c o - q u i m i c a s  m a s  r a p i d a s ,  a v e n ta j a n d o la s  en s e n c i l l e z  

y s i m p l i c i d a d  de a p a r a t o s  n e c e s a r i o s  p a r a  su  r e a l i z a c i o n .

L os  r e s u l t a d o s  c i t a d o s  p e r m i t e n  e s t i m a r  que e s t e  procedimie_n 

to de m i n e r a l i z a c i o n  en c a l i e n t e  r é s u l t a  idbneo p o r  su  r a p i d e z ,  s im p H  

c id a d  y p r e c i s i o n .

Q b se rv ac io n e s

a) Conv iene  h a c e r  l a  t o m a  de m u e s t r a  lo m a s  r a p i d a m e n t e  posj, 

b le  y d i l u i r  con  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  a fin de  e v i t a r  p e r d i d a s  p o r  yo 

l a t i l i z a c io n .  b) La  a d ic c io n  de A ED T s e  ha de  h a c e r  d e s p u e s  de  que  toda
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la f a s e  o rgâ r i ica  vo la t i l  e s t a  to t a lm e n te  e l im in a d a .  c) La  v a l o r a c i o n  se  

l leva  a cabo  s o b r e  el  l iqu ide  c a l i e n te  p u e s to  que el v i r a j e  de l  i n d i c a d o r  

e s  m a s  ne to  en t a i e s  c o n d ic io n e s .  d) E l  o r d e n  de ad ic ion  de l A ED T y 

so lu c io n  r e g u l a d o r a  no a l t e r a  los  r e s u l t a d o s  s i  p r i m e r o  se  e l im in o  

to t a lm e n te  la  f a s e  o r g a n i c a  vola ti l .
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5. - ESTUDIO D E L  ACIDO T R IC L O R O A C É T IC O  COMO 

NUEVO M IN E R A L IZ A N T E  D E L  P L O M O T E T R A E -  

T ILO  EN GASOLINA BLANCA CAMPSA PLOMADA 

P O R  NOSOTROS CON E T H Y L - F L U I D .  G E N E R A L ^  

ZACION A LOS D I F E R E N T E S  TIPO S DE GASOLI-  

NAS C O M E RC IA L ES PLOMADAS CAMPSA.



L o s  r e s u l t a d o s  e x p u e s to s  en  e l  a p a r t a d o  4. p ru e b a n  que  e l  a c i ­

do t r i c l o r o a c é t i c o  en  s o lu c io n  de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  e s  un a g en te  

e f i c az  p a r a  la  m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f l u id .  Inclu^ 

s o  s e  ha  d e ta l l a d o  e l  p r o c e d i m i e n t o  o p e r a t i v o  p a r a  con  d icho  r e a c t i v o  

o b t e n e r  r e s u l t a d o s  p r a c t i c e s .  Se ha c o n s i d e r a d o  e s t a  p r e m i s a  c o m o  - 

p r i m e r  p a s o  de la  u t i l i z a c iô n  d e l  c i t a d o  r e a c t i v o  en e l  c a s o  de g a s o l i -  

na s  c o m e r c i a l e s  p lo m a d a s .

C om o se  expone  m a s  a d e l a n t e  la  so lu c io n  en t e t r a c l o r u r o  de - 

c a r b o n o  de ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o  t a m b ie n  ha r e s u l t a d o  s e r  un r e a c t i v o  

e f i c a z  p a r a  la  m i n e r a l i z a c i o n  en  g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  p l o m a d a s ,  - -  

c o n s ig u i e n d o s e  r e s u l t a d o s  c u a n t i t a t i v o s  en  un t i e m p o  m uy  b r e v e ,  en 

u n a s  c o n d ic i o n e s  de t r a b a j o  c o m o d a s  y  s in  p r e s e n t a r s e  i n t e r f e r e n c i a  

de p r o c e s o s  de r e s i n i f i c a c i é n  que tan to  p e r t u r b a n  con  o t r o s  m i n e r a l i -  

z a n t e s  c o n v e n c io n a l e s .  R é s u l t a  p u e s  que lo s  r e s u l t a d o s  y m é to d o s  de
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t r a b a j o  en el c a s o  de  g a s o l i n a s  s o n  lo s  m i s m o s  que cuando  s e  hace  

s o b r e  m u e s t r a s  de  e th y l - f l u id .

L o s  t ip o s  de g a s o l i n a s  p lo m a d a s  s o b r e  lo s  que s e  ha  e n say ad o  

e s t e  nuevo r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  han s ido :

G a s o l in a  b l a n c a  CAMPSA (s in  p lom o)  65 N . O .  p lo m a d a  p o r  

n o s o t r o s  con  e th y l - f l u id  a d i s t i n t a s  c o n c e n t r a c i o n e s  de p lomo.  

G a s o l in a  t ipo au to  p lo m a d a  de o r i g e n  CAMPSA de 85 N .O .  

G a s o l in a  t ipo  au to  p lo m a d a  de  o r i g e n  CAMPSA de 96 N .O .  

G a so l in a  t ipo a v i a c io n  p lo m a d a  de o r i g e n  CAMPSA 80 /87  N .O .  

G a s o l in a  t ipo  a v i a c io n  p lo m a d a  de  o r i g e n  CAMPSA 100/130 N .O ,  

G a s o l in a  t ipo a v ia c io n  p lo m a d a  de o r i g e n  CAMPSA 115/145 N .O .



.  97

5 . 1 . -  PRODUCTOS QUIMICOS Y MATE RIAL

L o s  r e a c t i v o s  u t i l i z a d o s  en  el  p r e s e n t e  t r a b a j o  c u m p l e n  l a s  

n o r m a s  de la  A m e r .  C h em .  Soc.  excep to  e l  e th y l - f l u id  de  o r i g e n  - 

E t h y l - F l u i d  C o rp .  (N. Y. ) y l a s  g a s o l i n a s  to d a s  de o r i g e n  CAMPSA.

E l  m a t e r i a l  v o l u m é t r i c o  ha s id o  de c o n t r a s t e ,  h a b i e n d o s e  te  

nido en c u e n t a  é s t e  en  l a s  m e d i c i o n e s  r e a l i z a d a s .

L a s  p e s a d a s  s e  han hecho  con  una  b a l a n z a  m o n o p la to  S a r t o -  

r i u s  de i m p r e c i s i o n  - 0 ,0 0 0 0 1  g r s .

L a s  v a l o r a c i o n e s  d e l  p lom o  s e  han hecho  c o m p l e x o m e t r i c a -  

m e n t e  con  A E D T  en s o lu c io n  0 ,0 2  N.

Soluc idn  de A E P T  0 ,0 2  N E s t a  s o lu c io n  s e  p r e p a r o  p o r  diluc ion - - 

de  o t r a  a p r o x i m a d a m e n t e  0, 2 N. o b ten ida  d i so lv ie n d o  unos  30 g r s .  

de  a c id o  e t i l e n d i a m i n t e t r a c é t i c o  en  so lu c io n  de h id rô x id o  s o d i c o  en 

c a n t i d a d  s u f i c i e n t e  p a r a  f o r m a r  la  s a l  d i s o d i c a  y p o s t e r i o r  di luc ion 

a  1 l i t r o  con  ag u a  d e s t i l a d a .

L a  s o lu c io n  a p r o x i m a d a m e n t e  0, 2 N. s e  c o n t r a s t é  c o n  una  - 

s o lu c io n  t ipo  de  iones  c in c  0, 2000 N.
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Soluc ion  de su l fa to  de c inc .  0,  2 N. E s t a  s e  obtuvo d i s o lv i e n d o  6, 537 

g r s .  de  c inc  m é t a l  d e l  99, 99 % t o t a l m e n t e  b r i l l a n t e  en un pequefio - 

e x c e s o  de a c id o  s u l f u r i c o  d i lu ido  en ag u a .  Una vez que la  so lu c io n  - 

tuvo l a  t e m p e r a t u r a  de  c o n t r a s t e  (20^C) se  d iluyô con  ag u a  d e s t i l a d a  

h a s t a  1 l i t r o  obtenif ‘ndose  a s i  la  s o lu c io n  p a t r o n  de iones  c in c  0 , 2  N. 

con  f a c t o r  s e n s i b l e m e n t e  la  unidad.

C c n t r a s t a d a  la  so lu c io n  de  l a  s a l  d i s o d ic a  d e l  a c id o  e t i l e n d i a -  

m i n t e t r a a c é t i c o  0,  2 N. r é s u l t e  con  un f a c t o r  de 0, 9980.

So luc ion  a m o r t i g u a d o r a  de pH - 10 Se c o n s ig u io  d i s o lv ie n d o  eu 570 

m l .  de  s o lu c i o n  a c u o s a  de  a m o n ia c o  (24- B au m e)  6 7 ,5  g r s .  de c l o -  

r u r o  a m o n ic o .  Una vez  a t e m p e r a d a  la  so lu c io n  s e  l levo  p o r  d i luc ion  

con  ag u a  d e s t i l a d a  h a s t a  1 l i t r o .

I n d i c a d o r  n e g r o  de  e r i o c r o m o  T.  E s  una  m e z c l a  h o m o g e n e a  de e r i o -  

c r o m o  T  y  c l o r u r o  so d ic o  en  polvo , en  la  p r o p o r c i ô n  de 1 a 100.

S o lu c io n es  de  a c id o  t r l c l o r o a c é t i c o  a p r o x i m a d a m e n t e  a l  10, 15, 2 0 , 

25,  30 y 35 en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Se p r e p a r a r o n  p o r  p e -  

s a d a  y m e d i d a s  v o l u m é t r i c a s .
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O t r o s  r e a c t i v o s

T e t r a c l o r u r o  de  c a r b o n o ,  s o lu c io n  a l  30 % de h id ro x id o  

s o d ic o ,  c l o r h i d r a t o  de  h id r o x f l a m in a ,  y  s o lu c io n  a c u o s a  de  t r i e t a n o  

l a m i n a  a l  20 % .

M a t e r i a l  de L a b o r a t o r i o  o t r o  que el  v o l u m é t r i c o

L a s  p e s a d a s  de l a s  m u e s t r a s  s e  r e a l i z a r o n  en pequeflos e r l e n  

m e y e r s  de 100 m i s .  P y r e x  con  tapon  e s m e r i l a d o .  S o b r e  e s t o s  m a -  

t r a c e s  s e  a c o p l a r o n  t a m b i e n  con  c i e r r e  e s m e r i l a d o  r é f r i g é r a n t e s  - 

r e c t o s  p a r a  el  t r a t a m i e n t o  de l a s  m u e s t r a s  cuan d o  la  m i n e r a l i z a c i o n  

s e  r e a l i z a  a  la  t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n - r e f lu jo .

T e r m o s t a t o  de c i r c u l a c i o n .

E m b u d o s  de d e c a n ta c io n  de 100 y 500 m i s .  p a r a  l a s  e x t r a c c i o -

n e s .

P e r a s  de  p l à s t i c o  p a r a  t o m a s  con p ipe ta .

M a t r a c e s  de  c u a r z o .  Se han  u t l l i z a d o  t r a s p a r e n t e s  con  tapon  

e s m e r i l a d o  de  la  m i s m a  c a p a c id a d  que lo s  de  v id r io ,  a lo s  que  t a m ­

b ie n  s e  pod ia  a c o p l a r  e l  m i s m o  t ipo  de r é f r i g é r a n t e .  E s t o s  m a t r a ­

c e s  s e  u t i l i z a r à n  en e l  c a s o  de r e a l l z a r s e  la  m i n e r a l i z a c i o n  con  luz



.  100 .

u l t r a v i o l e t a .

L à m p a r a  u l t r a v i o l e t a . Se ha  d i s p u e s t o  de  una  C h r o m a t o l u x

2 L .

Luz  v i s ib l e  P r o c e d i a  de una  l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a l i c o  

o r d i n a r i a  de  100 w a t io s .
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5 . 2 .  - EN S AY üS CUALITATIVOS D E L  M IN ER A L IZ A N TE  S O B R E  -

GASOLINA BLANCA CAMPSA PLOMADA EN ESTOS LABO

RATORIOS.

Se r e a l i z a r o n  a  la  t e m p e r a t u r a  y luz a m b i a n t e s  de l  l a b o r a t o ­

r i o  en  m u e s t r a s  de  25 m i s .  de g a so l in a  b la n c a  CAMPSA 65 N . O ,  plo 

m a d a  p o r  n o s o t r o s  a f tad iendo les  m e d ia n te  p e sa d a ^ c a n t id a d e s  c o n o c i -  

d a s  de  e th y l - f l u id  (de o r i g e n  E t h y l -E lu  id C o rp .  ) cuyo  p o r c e n t a j o  en 

p e so  de p lo m o  e r a  ya  cono c id o  p o r  v a lo r a c io n  pi ev ia .

E l  c o n ten id o  en  p lom o  de la  g a so l in a  e n s a y a d a  e r a  de  a p r o x i ­

m a d a m e n t e  7 m g s .  de  p lo m o  en 10 m i s .  de  g a s o l i n a .  E s t e  v a l o r  s e  

e l ig io  p o r  s e r  un m e d io  e n t r e  los  m fn im o s  y m à x i m o s  que c o n t i e n e n  

l a s  g a s o l i n a s  p l o m a d a s .

L a s  m u e s t r a s  s e  t r a t a r o n  con  10 m i s .  de  r e a c t i v o  m i n e r a l i ­

z a n te  a l  20 % C ^  que e r a  l a  c o n c e n t r a c i o n  m i n i m a  f i j ada  en  lo s  e n -  

s a y o s  c u a l i t a t i v o s  s o b r e  e th y l - f l u id .  Al igua l  que  a l l i ,  e l  c o n ju n to  se  

a g i t é  a  m a n o  d u r a n te  un m in u to  y  s e  d e jé  en r e p o s o  t ie rnpos  d i s t i n -  

to s .  A c o n t in u a c i é n  s e  r e a l i z é  una  doble  e x t r a c c i é n  con  agua  d e s t i l a ­

da c a l i e n t e  (80-909 C) y e l  e x t r a c t o  a c u o s o  s e  t r a t é  con  agua  sulfhi"- 

dricau En l a  T a b la  XX s e  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s .  El  t i e m p o  de  r e p o
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s o  m i n i m e  p a r a  c o n s e g u i r  un abondan te  p r e c ip i t a d o  n e g r o  fue' de  unos  

20 m in u to s ,  lo que p r o b o  la  m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lom o  en la  g a s o l i n a  

y t a m b i é n  p o r  lo e x c e s iv o  d e l  t i e m p o ,  la  c o n v e n ie n c ia  de a u m e n t a r  - 

la  c o n c e n t r a c i o n  de l  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  con  ob je to  de  o b t e n e r  r e ­

s u l t a d o s  s i m i l a r e s  a lo s  y a  r e f e r i d o s  p a r a  e l  e th y l - f lu id .

E l  hecho  de  que  no s e  p ro d u z c a  e n t u r b i a m i e n t o  de l a s  m u e s ­

t r a s  d e s p u é s  d e l  t r a t a m i e n t o  ind ica  la  no f o r m a c i o n  de r é s i n a s  i n s o ­

lu b le s  que  tan to  p e r t u r b a n  con  c a s i  todos  los  o t r o s  m i n e r a l i z a n t e s .
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5. 3. - ENSAYOS CUANTITATIVOS D E L  M IN E R A L IZ A N T E S O B R E  

GASOLINAS PLOMADAS EN ESTOS LABORATORIOS.

L a  g a s o l i n a  u t i l i z a d a  p a r a  e s t a s  e x p e r i e n c i a s  fue g a s o l i n a  - 

b l a n c a  CAMPSA (s in p lomo) 65 N . O , .  V o lu m en es  m e d id o s  a 159 c. 

f u e r o n  p lo m a d o s  a f tad iendo les  m e d ia n t e  p e sd d a  c a n t i d a d e s  c o n o c i d a s  

de  e th y l - f l u id  (de o r i g e n  E t h y l - F l u i d  C o rp .  ) cuyo  p o re  en ta  je  en  p e s o  

de p lom o  e r a  ya  conoc ido  p o r  v a lo r a c io n  p r e v i a .  Se ha u t i l i z a d o  e s t e  

c o m b u s t i b l e  c o m e r c i a l  en  vez  de i s o - o c t a n o  y  n - o c t a n o  u t i l i z a d o s  - -  

p o r  o t r o s  i n v e s t i g a d o r e s ,  p o r  c o n s i d e r a r  que lo s  r e s u l t a d o s  s e r i a n  

m a s  r e a l e s  y c o m p a r a t i v e s  a  l o s  ob ten idos  con  lo s  dos  m e n c i o n a d o s  

h i d r o c a r b u r o s .

P a r a  e s t a b l e c e r  e l  m e to d o  de m i n e r a l i z a c i o n  de e s t a s  g a so U  

n a s  a q u f  p lo m a d a s  s e  han  e s tu d i ad o  lo s  f a c t o r e s  que a f e c ta n :  concen_ 

t r a c i o n  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e ,  t e m p e r a t u r a  a que s e  l l e v a  a  c a b o  la  

m i n e r a l i z a c i o n ,  r a d i a c i o n  e l e c t r o m a g n e t i c a  u t i l i z a d a  c o m o  c a t a l i z a -  

d o r  y  m a y o r  o m e n o r  con ten id o  en  p lo m o  de la  g a so l in a .

E l  v o lu m e n  m u e s t r a  de g a s o l i n a  e leg ido  p a r a  l l e v a r  a c a b o  la  

m i n e r a l i z a c i o n  lo fue en  func ion  de la  c o n c e n t r a c i o n  de l  p l o m o t e t r a e -
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t i lo  en  la  g a so l i n a .  E l  c r i t e r i o  seg u id o  d e s p u é s  de c o n s u l i a r  la  b ib lio  

g r a f î a  a l  r e s p e c t o  ha s ido :

H a s t a  2 m g s ,  de p lom o  en  10 m i s ,  de g a so l in a :  50 m i s .  de - 

m u e s t r a .

De 2 a  8 m g s ,  de  p lom o  en  10 m i s .  de g a so l in a :2 5  m i s .  de - 

m u e s t r a .

De 8 a  13 m g s ,  de p lo m o  en 10 m i s .  de  g a so l in a :2 0  m l s . d e  - 

m u e s t r a .

( A p r o x i m a d a m e n te  13 m g s ,  de p lom o  en 10 m i s .  de g a so l in a  e s  el - -

mnxi ino  con ie iudo  del m e ta l  en l a s  - a s o l i n a s  CAMPSA).

F a c t o r  t e m p e r a t u r a

Se ha  e s tu d i a d o  e x p e r i m e n t a l m e n t e  la  m i n e r a l i z a c i o n  d e s d e  e l  

punto  de  v i s t a  de  la  t e m p e r a t u r a  a  l a  a m b i e n t e  de l  l a b o r a t o r i o  y a la 

de  ebu l l i c iôn  de la  g a s o l i n a - s o l u c i o n  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a  

c l o r u r o  de c a r b o n o ,  o b te n i e n d o s e  en  e l  t i e m p o  n e c e s a r i o  p a r a  m i n e -  

r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  r e s u l t a d o s  m u y  d i f e r e n t e s .
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5 . 3 , 1 , -  M i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  a la  t e m p e r a t u r a  o r d i n a r i a .

Se h a n  r e a l i z a d o  una s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  a la  t e m p e r a t u r a  y  

luz  a m b i e n t e  de l  l a b o r a t o r i o .  La  c o n c e n t r a c i o n  de la  so lu c io n  de  r e a £  

t ivo  m i n e r a l i z a n t e  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  fu é  de l  30 % C ^ .  E l  - 

c o n ten id o  en  p lom o  de  la  g a s o l i n a  u t i l i z a d a  fue de 6, 20 m g s .  de p lom o 

en  10 m i s .  de  g a so l in a ,  que  s e  puede  c o n s i d e r a r  un v a l o r  m e d io  e n t r e  

l a s  g a s o l i n a s  con  m in im o  y m â x im o  co n ten ido  en p lom o y a d e m a s  es 

p r o x i m o  a l  v a l o r  m à x i m o  p e r m i t i d o  en Espaf ta  en g a s o l i n a s  t ipo  auto .

E l  iné todo u t i l i z a d o  fué  e l  que  a c o n t in u a c ié n  s e  d e s c r i b e :  en 

un m a t r a z  de  v i d r i o  de  100 m i s .  s e  ponen con  p ip e ta  a 159C. 2 5 ,0  - -  

m i s .  de  g a s o l i n a ,  s e  afladen unos  10 m i s .  de  s o lu c i é n  de a c id o  t r i c l o ­

r o a c é t i c o  a l  30 % en t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o ;  e l  m a t r a z  se  tapa  

y  a g i t a  d u r a n t e  un m in u to  d e jàndo lo  en r e p o s o  t ie rnpos  d i s t i n to s .  E l 

a s p e c t o  del  con jun to  d e s p u e s  de l  t r a t a m i e n t o  de la m u e s t r a  r é s u l t é  - 

de  c o l o r  m a r r o n  o s c u r o  s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i é n  e n t r e  el  - - 

c o l o r a n t e  d e l  e th y l - f l u id  y e l  r e a c t i v o ,  y p o r  c o m p l è t e  t r a s p a r e n t e ,  lo 

que  in d ic é  la  no f o r m a c i é n  de r é s i n a s  in so lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t i ­

d a d e s  a p r e c i a b l e s  de p lom o .  A co n t in u a c ié n  s e  v a lo r o  el p lom o c o m p te
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x o m é t r i c a m e n t e  p o r  r e t o r n o ,  d e s p u é s  de h a b e r  s id o  e x t r a i d o  é s t e  

de  la  m e z c l a  m i n e r a l i z a d a  m e d ia n t e  una doble  e x t r a c c i é n  a c u o s a  - 

c a d a  vez  con  75 m i s .  de agua  d e s t i l a d a  a unos 80-909 C. L o s  e x ­

t r a d o s  a c u o s o s  s e  r e c o g e n  en un e r l c n m e y e r ,  s e  afladen 2 5 ,0  

m i s .  de A E D T  0 ,0 2  N . , s o lu c i é n  de  h id ré x id o  s é d i c o  a l  30 % 

p a r a  d e j a r  e l  m ed io  a d ec u a d o  y  unos  3 m i s .  de s o lu c i é n  r e g u l a -  

dora de pH = 10, in d i c a d o r  n e g r o  de e r i o c r o m o  T ,  y el  p lo m o  - 

s e  v a l o r a  p o r  r e t o r n o  f r e n t e  a so lu c io n  p a t r é n  de c a t i é n  Zn  

0 ,0 2 0 0 0  N.

L os  r e s u l t a d o s  o b ten idos  s e  p r e s e n t a n  en la  T a b la  XXI. 

C ad a  uno de  diclios r e s u l t a d o s  p a r a  t ie rnpos  de m i n e r a i t z a c i é n  c u a n  

t i t a t iv a  son  la  m e d ia  de c in co  d e t e r  mi nac iones  r e a l i z a d a s  en i d é n i i -  

c a s  c o n d ic i o n e s .  Con los  da to s  de  d icha  t a b la  s e  c o n s t r u y e  la  p a r t e  

A de  la  G r à f i c a  num. V, en la  que  s e  a p r e c i a  que la  m i n e r a l i z a c i é n  

no e s  in s t a n t a n e a ,  que  c r e c e  con  e l  t i e m p o  y que e s  c u a n t i t a t i v a  - 

p a r a  dos  h o r a s  de r e p o s o  de l a s  m u e s t r a s .



T A B L A  XXI

Resultados obtenidos al tratar m uestras de 25 ,0  m is, de gasolina blanca 

CAMPSA 65 N, O. plomada en este Laboratorio que contiene 6 ,20 m gs.d e  
plomo en 10 m is, de gasolina con unos 10 m is, de solucion de acido tr i ­

cloroacético al 30 % en CCl^. El conjunto se  agita durante un minuto 

dejandose en reposo tiempos distintos a la temperatura ambiente y luz di- 

fusa del Laboratorio.

Determinacion Minutos de reposo Mgs. de plomo
encontrados

1-5 10 4 .4

6-10 20 6 .7

11-15 30 9 .2

16-20 40 10.6

21-25 50 12.0

28-30 60 12,7

31-35 70 13.5

36-40 80 14.2

41-45 90 14.5

46-50 100 14.8

51-55 110 15.2



T A B L A  XXI (C ontinuacién)

Determinacion Minutos de reposo Mgs. de  p lo m o  
e n c o n t r a d o s

56 120 15.51

57 120 15.52

58 120 15. 49

59 120 15.51

60 130 15.48

61 130 15. 49
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C o n e  l u s  i o n e s  . L o s  r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  e n  l a  T a b l a  X X I  y  

p a r t e  A  d e  l a  G r à f i c a  V c o n  e s t e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  d e  r i q u e z a

a l  3 0  %  e n  t e t r a c l o r u r o  d e  c a r b o n o  p a r a  m u e s t r a s  d e  2 5  m i s .  -  

d e  g a s o l i n a  d e  c o n t e n i d o  e n  p l o m o  d e  6 , 2 0  m g s .  e n  1 0  m i s ,  , p r n e -  

b a n  q u e  l a  m i n e r a l i z a c i o n  c r e c e  c o n  e l  t i e m p o  y  q u e  e s  c u a n t i l a i i -  

v a  a  l a s  d o s  h o r a s ,  l o  q u e  s u p o n e  u n  a u m e n t o  e n  r e l a c i o n  a l  t i e m ­

p o  n e c e s a r i o  e n  e t h y l - f l u i d  e n  i g u a l e s  c o n d i c i o n e s ,  d e l  2 0 % .  E s i o  - 

t i e m p o  d e  d o s  h o r a s  s e  c o n s i d é r é  e x c e s i v o  p o r  l o  q i u '  s e  e n s a v r ,  t o n  

o t r a s  c o n d i c i o n e s  e n e r g é t i c a s  p a r a  a c o r t a r l e .

F A C T O R E S  E N E R G E T I C O S

5 .  3 , 1 .  a .  R a d i a c i o n .  E l e c t r o m a g n e t i c a

L a s  e x p e r i e n c i a s  c o n  g a s o l i n a s  d e s c  r i  t a s  h a s t a  acini', s e  r e a  - 

l i z a r o n  o p é r a n d e  c o n  l u z  n o r m a l  d e l  d u a  e n  e l  l a b o r a t o r i o  y  l o s  l u ' -  

s u l t a d o s  d e  t i e m p o s  d e  m i n e r a l i z a c i o n  e x c e s i v a m e n t e  l a r g o s  h a n  s i ­

d o  y a  e x p u e s t o s .  P o r  e l l o ,  s e  e n s a y ô  a l  i g u a l  q u e  e n  e l  e t h y l - f l u i d  - 

a c t i v a r  l a  m i n e r a l i z a c i o n  c o n  l u z  v i s i b l e  y  u l t r a v i o l e t a .
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Luz visib le

Se ha utilizado oomo en e l caso  del ethyl-fluid una lampara 

de filamento m etalico de 100 W, montada sobre un flexo provisto do 

pantalla de aluminio, El matraz reactor se  coloca a unos 20 em s. - 

de la lampara con el fin de evitar un excesivo  aumento de tem pera­

tura en la m uestra y que no se  com plem entasen el efecto luz y ca -  

lor (radiacion visib le a infrarroja.).Las m uestras utilizadas fueron 

como antes de 25 ,0  m is, de gasolina que contenfa la misma canti­

dad de plomo por m is . , agregandolas siem pre 10 ml, de reactivo - 

m ineralizante acido tricloroacético al 30 % en tetracloruro de 

carbono. El aspecto de las m uestras después del tratamiento era  

de color marron oscuro y totalmente trasparentes lo que indica la 

no formacion de résinas insolubles. La Tabla XXII y la parte B de 

la Gràfica V correspondiente muestran los resultados obtenidos. - 

Puede apreciarse en e lla s  que e l tiempo de m ineralizacion cuanti­

tativa se  redujo a 90 minutos de reposo lo que supone una reduce ion 

del 25 % con relacion a efectuarla a la luz difusa natural del labo­

ratorio.

Conclusiones, La luz visib le de una làmpara de filamento -



T A B L A  XXII

R e s u l t a d o s  ob ten id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  2 5 , 0  m i s ,  de  g a s o l i n a  b l a n c a  

CAMPSA 65 N . Q .  p l o m a d a s  en  e s t e  L a b o r a t o r i o  que  c o n t i e n e  6 , 2 0  m g s .  

de  p lo m o  en  10 m i s .  de  g a s o l i n a  co n  unos  10 m i s .  de  s o lu c i é n  de  a c id o  - 
t r i c l o r o a c é t i c o  a l  30 % C ™ en  C C l^ . E l  c o n ju n to  s e  a g i t a  à u r a n te  u n m in  u- 

to d e j a n d o s e  en  r e p o s o  t i e m p o s  d i s t i n t o s  a  l a  t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e  y a 

unos  20 c m s .  de  l a  luz  de una  l à m p a r a  de  f i l a m e n t o  m e t a l i c o  de  100 W.

D e t e r m i n a c i é n M inu tos  de  r e p o s o Mgs.  de  p lo m o
e n c o n t r a d o s

1-5 10 4. 7

6 -1 0 20 7 . 8

11-15 30 9. 8

16-20 40 11. 6

21-25 50 12. 7

2 6 -3 0 60 13. 7

31-35 70 14. 8

3 6 -4 0 80 1 5 .2

41 90 15. 49

42 90 15,51

43 90 ' 15 .50

44 90 15 .49

45 100 1 5 .4 8

46 100 15 .52
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m etalico de 100 W, cataliza  poaltivamente %a m ineralizacion, per6 

no lo suficiente, por lo que se  ensayô con radiacion ultravioleta,

Luz ultravioleta

Se ha utilizado como manantial luminoso una lampara ultra­

violeta Chromatolux 2 L. El matraz de vidrio en este  caso  se  ha 

sustituido por uno de cuarzo transparente del m ism o tamafto. Se ha 

operado con m uestras de 25 ,0  m is. de igual contenido en plomo - - 

que las anteriores, afladiéndose en todos los casos 10 m is, de d ci-  

do tricloroacético al 30 % en tetracloruro de carbono com o - 

reactivo m ineralizante, El matraz se  tapô y som etiô a la acciôn de 

la radiaciôn ultravioleta tiem pos distintos. E l aspecto de las m ues­

tras después del tratamiento era de color marron oscuro y to ta l­

mente transparentes lo que indica la no form aciôn de résin as in so ­

lubles. La Tabla XXIII recoge le s  resultados obtenidos. La parte 

C de la Gràfica V recoge los valores anteriores y en e lla  se  aprecia  

que e l tiempo de m ineralizacién cuantitativa mfnimo e s  de 90 minu­

te s , por lo que la reducciôn respecto a l tiempo necesario  en e l  c a ­

so  de rea lizar la m ineralizacién a la luz difusa natural del labora-



T A B L A  XXIII

Resultados obtenidos al tratar m uestras de 25 ,0  m is, de gasolina blanca 
CA^^PSA 65 N. O. plomadas en este  Laboratorio que contiene 6 ,20  m gs. 
de plomo en 10 m is, de gasolina con unos 10 m is . de Soluciarwie

tricloroacético al 30 % C™ en CCl^, El conjunto se  agita durante un m i­
nuto dejandose en reposo tiem pos distintos a la tem peratura ambiente y

bajo la acciôn de luz ultravioleta.

Déte rmlhàc ion Minutos de reposo Mgs. de plomo 
encontrados...

1-5

6-10

11-15

16-20

21-25

26-30

31-35

36

37

38

39

40

41

10

20

30

40

50

60

70

80

80

80
80

90

90

4, 9 

8; 0

10.5 •

12 . 6  

14.0  

14.7  

15. 3 

15. 49

15.49

15.51
15.51

15.52  

15.48
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Part# A s

XI

Porte B s □

Porte C # A

XI

10 20 30 40 50 GO 70 80 90 100 110 • 120 130

tiempo en minutoi

6 R A F IC A  Y .  G r à f i c a de la m i n e r a l iz ac io n  ciel p l o m o t . c l r a c - 
ti lu en g a so l in a  b la n ca  65 N .O .  CAMF^SA p lo m ad a  en e s t e  Labo-  
r a t o r i o  con  e t h y l - fluid  ha s t a  6 . 2 0 j m g s . Pb en 10 tn ls .  de g a s o ­
lina u t i l izando  unos 10 m is ,  de so luc ion  de ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o

M u e s t r a s  deal 30 % en C C I .  c o m o  r e a c t i v o  m in e ra l iz an te '  
g a so l i n a  de 2 3 ,0  m i s .

P a r t e  A, Luz y t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e s .
P a r t e  B. T e m p e r a t u r a  a m b ie n te  y luz de una l à m p a r a  de 

f i l a m e n to  m e tà l i c o .
P a r t e  C. T e m p e r a t u r a  a m b ie n te  y luz u l t r a v i o l e t a .
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torio es aproximadamente del 33 %.

Conelutiiones. La luz ultravioleta résulta mas activa en la 

m ineralizacion cuantitativa del plom otetraetilo en gasolinas con à cl 

do tricloroacético al 30 % en tetracloruro de carbono que la luz 

visib le  producida por una lampara de filamento m etalico, sin embar 

go aqui las diferencias son menos marcadas que en el caso del - -  

ethyl-fluid.

Como e l tiempo de m ineralizacion cuantitativa no resulto e l 

conveniente en ninguno de los casos anteriores, se  realizaron ensa- 

yos con este reactivo m ineralizante calentando a reflujo las m u es­

tras.

5. 3. 2. - M ineralizacién en caliente (temperatura de ebulliciôn) de 

la gasolina con solucion de écido tricloroacético en te tr a ­

cloruro de carbono.

En el caso de realizar la m ineralizacion en caliente se  han - 

considerado los factores contenido en plomo de la gasolina, y concen  

tracion del reactivo m ineralizante.
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5, 3. 2, a  E f e c to  d e  la  c o n c e n t r a c i o n  en  p lo m o  de la  g a so l i n a

P a r a  e s t u d i a r  la  in f lu en c ia  s o b r e  e l  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  

t o t a l  d e l  co n ten id o  en p lo m o  de  l a  g a s o l i n a  s e  h i c i e r o n  e x p e r i e n c i a s  - 

c o n  g a s o l i n a  b l a n c a  CAMPSA (s in  p lo m o )  p lo m a d a  a qui con  c o n te n id o s  

en  p lo m o  d e l  o r d e n  de  l o s  n o r m a l e s  en  g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  poco  - 

p l o m a d a s ,  m e d i a n a m e n t e  p lo m a d a s  y  m u y  p l o m a d a s  r e s p e c t o  a  los  - 

l i m i t e s  CAMPSA.

E n  e l  c a s o  de  g a s o l i n a s  poco  p l o m a d a s  s e  ha  e n s a y a d o  t a m b ie n  

la  in f lu en c ia  de  la  c u a n t i a  de  m u e s t r a  p a r a  h a c e r  l a  m i n e r a l i z a c i o n  - 

s o b r e  e l  t i e m p o  de  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a ,

G a s o l i n a s  poco  p lo m a d a s

Se  c o m e n z a r o n  lo s  e n s a y o s  co n  g a s o l i n a  p lo m a d a  p o r  n o s o t r o s  

a  p a r t i r  de  g a s o l i n a  b l a n c a  CAMPSA a  la  que  af iadîô e th y l - f l u id  p a r a  - 

c o n s e g u i r  un co n ten id o  en  p lom o  de 0,  731 m g s .  de  p lo m o  en 10 m i s .  

de  g a s o l i n a .  A 5 0 , 0  m i s .  de  l a  m u e s t r a  a s f  ob ten id a  s e  a f iad ie ro n  - -  

o t r o s  10 m i s .  de  s o lu c i o n  de  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  a c id o  t r i c l o r o a ­

c é t i c o  a l  20 % C ^ e n  t e t r a c l o r u r o  de  c a r b o n o .  P u e s t o  el  c o n ju n to  en

#
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un m a t r a z  de  100 m i s .  de  c u e l lo  e s m e r i l a d o  al  que s e  a cop lô  un r e f r i  

g é r a n t e ,  s e  c a l e n to  a e b u l l i c i o n - r e f l u j o .  E l  a s p e c t o  de l  con jun to  d e s ­

pues  de l  t r a t a m i e n t o  de  la  m u e s t r a  r e s u l t o  de c o l o r  m a r r o n  o s c u r o  - 

s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i o n  e n t r e  e l  c o l o r a n t e  de l  e th y l - f lu id  y - 

e l  r e a c t i v o ,  y p o r  c o m p l è t e  t r a s p a r e n t e ,  lo que ind icé  la  no f o r m a c i o n  

de  r é s i n a s  i n s o lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s  de  p lom o.

En la  T a b l a  XXIV y p a r t e  A de l a  G r à f i c a  VI s e  p r e s e n t a n  los - 

r e s u l t a d o s .  A los dos  m in u to s  y  c u a r t o  la  m i n e r a l i z a c i o n  r e s u l t o  c o m ­

p lé ta ,  lo que  nos  p e r m i t i o  s u p o n e r  que en e s t a s  co n d ic io n es  o p a r e c i -  

da s  t i e n e  que  s e r  p o s ib le  r e a l i z a r  m i n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  con  

el  c i t a d o  m i n e r a l i z a n t e  en un t i e m p o  é q u iv a l e n te  a l  de  los h a lo g en o s  - -  

s in lo s  i n c o n v en ien te s  que  t a i e s  r e a c t i v o s  p r e s e n t a n  s o b r e  todo  l a s  s o ­

luc iones  de b r o m o  en te t i  a c l o r u r o  de c a r b o n o .

Con el  fin de c o m p r o b a r  la  s e n s i b i l i d a d  de l  m é to d o  en e s t a s  ga  

s o l in a s  de ba jo  c on ten ido  en p lo m o ,  s e  e n sa y ô  con  c a n t i d a d e s  de inue£  

t ra s  m i t a d  y p o r  lo tan to  de p lo m o .  Los  r e s u l t a d o s  c o n se g u id o s  s e  r e -  

f l e jan  en la T a b la  XXV y p a r t e  B de la G r à f i c a  VI.



T A B L A XXIV

R e s u l t a d o s  ob ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  5 0 , 0  m i s .  de  g a s o l i n a  b l a n c a

CAMPSA 65 N .O . p lo m a d a en e s t e  L a b o r a t o r i o  que co n t i e n e  0 ,7 3 1  m g s .

de p lom o en  10 m i s .  de g a s o l i n a  con  unos 10 m i s . de s o lu c io n  de ac ido

t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % C ^ e n CCl^ d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n to s  de e b u l l i -

c i o n - r e f l u j o .

D e t e r m i n a c i o n M inutos  de e b u l l i ­
c i o n - r e f l u j o .

% de l  p lom o e n c o n -  
t r a d o .

1-5 1 /4 44. 6

6-10 1/2 56. 0

11-15 1 7 9 .5

16-20 1 1/2 94. 1

21-25 2 98. 7

26 2 1 /4 99. 73

27 2 1 /4 1 0 0 .0 0

28 2 1 /4 100.00

29 2 1 /4 100; 2.7 -

30 3 100.00

31 3 100.27

32 3 100.00

33 3 100.00
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7 0 -

s o -

5 0 -

4 0 -

30-

1 0 -

titmpo en minutoi

G R A F I C A  V I »  P o r t ®  A .  G r a f l c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  del 
p l o m o t e t r a e t i l o  en g a so l in a  b lanca  65 N .O .  CAMPSA p lo m a d a  en 
e s t e  L a b o r a t o r i o  con  e th y l - f l u id  h a s t a  0 .7 3 1  m g s ,  de  Pb en 10 
m is ,  clc g a so l i n a  a la t e m p e r a t u r a  d e e bu l l i c iô n  del c on junto g a -  
s o l in a  -  10 m i s .  so lu c io n  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  al 20 % en 
C C I . .  M u e s t r a s  de g a so l in a  de 50.1) rn is .



T A B L A  XXV

R e s u l ta d o s  o b ten id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de 2 5 ,0 q n ls ,  de g a s o l in a  b la n c a  

CAM PS A 65 N, Q. p lo m a d a  en e s t e  L a b o r a to r io  que c o n t ie n e  0 ,7 3 1  m g s .  

d n i o  en  10 m is ,  de g a s o l in a  con  unos 10 m is ,  de so lu c io n  de  à c id o  

t r i c l o r o a c é t ic o  a l  20 % en C C l^ d u ra n te  t ie m p o s  d is t in to s  de e b u l l i -  

c io n - r e f lu jo .

D e te r m in a c iô n  M in u tes  de e b u l l i -  % d e l  p lo m o  encon
________________________ G io n -re f lu jo .  ______   t r a d o .______________

1-5 1 /4 77. 7

6-10 1/2 92. 0

11-15 3 /4 98. 7

1 6 1 1 0 0 . 0 0

JT 1 9 9. 46

18 1 100 .00

19 1 1 0 0 .0 0

20 2 100 .5 4

21 2 100 .00

22 2 100 .00

23 2 100 .00



o 100-

9 0 -

8 0 -

70-

6 0 -

50

3 0 -

2 0 -

1 0 -

t iempo tn minutos

G R A FIC A  V I  I Port® B. C r a f l c a  de la ni i n e r a l i z a c ion 
de l  p lo in o te t raed i lo  en g a so l in a  b la n ca  65 N . 0 . _ (  A M P SA p lo - 
n i ^ a  en e s te  L a b o r a to r io  con e lh y l - f lu id  h a s t a  0 ,731  in g s . de 
Pb  en 10 m i s ,  de g a so  1 ina a la t e m p e  r a t u r a  de e* b u l l i c io n  d e 1 
con jun to  g a so l in a  -  10 m i s ,  s o lu c io n  a c ido t r i c l o r o a c é t i c o  al  
20 % en C C I . .  M u e s t r a s  de g a so l in a  de 2 5 .0  rnis.
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G a s o l in a s  m e d ia  nam  en te  p lo m a d a s

Se ha r e a l i z a d o  o t r a  s e r i e  d e  e x p e r i e n c ia s  p a r a  p r o b a r  e l m e  

todo con  g a s o l in a s  b lanc  a s  p lo m a d a s  p o r  n o s o t r o s  con  co n ten id o  en 

p lo m o  m e d io  e n t r e  la s  g a s o l in a s  m a s  y m e n o s  p lo m a d a s  CAM PSA. 

Se u t i l iz ô  la  g a so l in a  co n  la  que s e  ha  r e a l i z a d o  e l e s tu d io  de l a s  m i-  

n e r a l i z a c io n e s  a  la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te  que c o n te n ia  6, 20 m g s ,  de 

p lo m o  en  10 m is .  Se o p e ro  con  2 5 ,0  m is .  de  m u e s t r a  a  la s  que  s e  - 

afladen  unos  10 m is .  de so lu c io n  de à c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % 

en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  c a le n ta n d o s e  s e g u id a m e n te  a  r e f lu jo .  E l 

a s p e c to  d e l  co n ju n to  d e s p u e s  d e l  t r a t a m ie n to  de la  m u e s t r a  r é s u l t é  

de c o lo r  m a r r o n  o s c u r o  s e g u r a m e n te  deb ido  a  la  r e a c c iô n  e n t r e  el 

c o lo r a n te  y e l  r e a c t iv o  y  p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e ,  lo que in d ic é  - 

l a  no f o r m a c ié n  de r é s i n a s  in s o lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t id a d e s  

a p r e c i a b l e s  de p lo m o . L a  m i n e r a l i z a c i é n  c u a n t i ta t iv a  r é s u l t é  en  m i ­

n u te  y  m e d io  de e b u l l i c i é n - r e f lu jo .  L a  T a b la  XXVI y  G r à f ic a  VII 

m u e s t r a n  lo s  r e s u l t a d o s  o b te n id o s .

G a s o l in a s  m u y  p lo m a d a s

T a m b ie n  s e  han  r e a l i z a d o  e x p e r i e n c ia s  con  g a s o l in a s  b la n c a s



T A B  L A  XXVI

R e su l ta d o s  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  2 5 ,0  m is .  de  g a so l in a  b la n c a

CAMPSA 65 N .O . p lo m a d a  en  e s t e  L a b o r a to r io  que c o n t ie n e  6 ,2 0  m g s .  -

de p lom o en  10 m is .  de g a s o l in a  con  unos 10 m is .  de s o lu c io n  de a c id o  -

t r i c lo r o a c é t i c o  a l  20% C ^}en  CCl^ d u ra n te  t ie m p o s  d i s t in to s  de  e b u l l i c io n -

re f lu jo .
V 1

D e te r m in a c iô n M inutos  de e b u l l ic iô n -  
r e f lu jo .

% d e l  p lom o e n c o n - 
t r a d o .

1-5 1 /4 5 4 .0

6-10 1/2 75. 7

11-15 3 /4 84. 1

16-20 1 93. 4

21-25 1 1 /4 99. 1

26 1 1 / 2 100 .06

27 1 1/2 99. 87

28 1 1/2 100. 13

29 1 1/2 99. 94

30 2 100 .93

31 2 99. 94



n
100 -

9 0 -

8 0 .

7 0

•o
5 0

4 0

30

2 0

I 0

titmpo tn  minutos

G R A F I C A  V U .  G r à f i c a  de la ni i n e r a l i z a c i o n  del p lo n io ie - 
t r a e t i l o  en g a so l in a  b la n c a  65 N .Ü .  CAMPSÀ p lo m a d a  en e s t e  

l ^ a h o r a t o r i o  c o n  i - i l i y l - f l u i d  h a s l a  0 , 2 0  m g s ,  de p ' . u n o  m i  H)  m! s  
d e  g a s o !  i n a  a  la u m i p e r a t u r a  d e  i - b u l l i c  i o n  c i e l  c o n j u n t o  g a s o l i -  

10 m i s .  so lu c io n  de ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o  al  20 % en -na
C CI^ . M u e s t r a s  de g a so î in a  de 2 5 .0  m is
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p lo m a d a s  p o r  n o s o t r o s  co n  co n ten id o  e n  p lo m o  s u p e r i o r  a  Vos va -  

l o r e s  m à x im o s  que c o n t ie n e n  l a s  g a s o l in a s  p lo m a d a s  corne  r e l a i e s  

t ip o  A v ia c iô n  CA M PSA , L o s  v a lo r e s  e n  p lo m o  de e s t a s  m u e s t r a s  - 

f u e r o n  de 1 3 ,7 3  m g s .  de  p lo m o  en  10 m is .  Se o p e ro  con  2 0 , 0  m is .  

d e  m u e s t r a  de  a c u e r d o  co n  e l  c r i t e r i o  e x p u e s to  en la  p ag in a  105, t r a  

ta n d o s e  co n  u nos  10 m i s .  d e l  r e a c t i v o  a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  2 0 % 

C ^ e n  t e t r a c l o r u r o  d e  c a r b o n o  y  c a le n ta n d o s e  s e g u id a m e n te  a  r e f lu  

jo . E l  a s p e c to  d e l  con jun to  d e s p u e s  d e l  t r a t a m ie n to  de  la  m u e s t r a  

r é s u l t é  de  c o l o r  m a r r o n  o s c u r o  s e g u r a m e n te  deb ido  a  la  r e a c c iô n  

e n t r e  e l  co lo ra n te  y  e l  r e a c t i v o  y  p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e ,  lo que . 

in d ic é  la  no f o r m a c ié n  d e  r é s i n a s  in so lub les  que o c lu y e s e n  c a n t i d a ­

d e s  a p r e c i a b l e s  de  p lo m o . L a  m in e r a l i z a c i é n  to ta l  r é s u l t é  en  m in u -  

to  y  m e d io .  L a  T a b la  XXVII y  G r à f i c a  VIII m u e s t r a n  lo s  r e s u l t a d o s  

o b te n id o s .

C o n c lu s io n e s .  L a s  T a b la s  XXIV y  XXV y  su  G r à f i c a  p ru e b a n  

que  lo s  t ie m p o s  de  m i n e r a l i z a c i é n  c u a n t i ta t iv a  d e c r e c e n  cu an d o  lo 

h a c e  l a  c u a n t ia  de m u e s t r a  a u n q u e  no de  una  m a n e r a  p ro p o r c io n a d a .

L a  T a b la  XXVII y  s u  G r à f i c a  c o r r e s p o n d i e n te  p ru e b a n  que lo s



T A B L A  XXVII

R e s u l t a d o s  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de 2 0 , 0  m I s .  de g a s o l i n a  b l an ca  

CAMPSA 65 N . O .  p lo m a d a  en e s t e  L a b o r a t o r i o  que c o n t ie n e  1 3 ,7 3  m g s . 

de p lom o en 10 m i s ,  de  g a s o l i n a  con  unos 10 m i s ,  de  s o lu c io n  de à c i  cl o 

t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en C C l^ d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n to s  de e b u Hi- 

c i o n - r e f l u  jo.

D e t e r m i n a c i ô n  M inu tos  de  e b u l l i -  % de l  p lo m o  encon-
c i ô n - r e f l u  jo. t r a d o .

1-5 1 /4 53. 6

6-10 1/2 7 5 .0

11-15 3 / 4 83. 1

16-20 1 92. 4

21-25 1 1 /4 98. 9

26 1 1/2 100 .04

27 1 1/2 100.11

28 1 1/2 99. 89

29 1 1/2 99. 93

30 2 100.15

31 2 99. 89



1 0 0 -

9 0 -

6 0 -

70-

6 0 -

5 0 -

3 0 -

2 0 -

1 0 -

tie m p o  tn  minutos

G R A F I C A  V n i .  G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n  de l  p l o m o t e -  
t r a e t i l o  en g a so l i n a  b lan ca  65 N .O .  CAMPSA p lo m a d a  en e s t e  
L a b o r a t o r i o  con  e th y l - f l u id  h a s t a  13. 73 m g s ,  de p lo m o  en 10
m i s ,  de  ga s o l in a  a la  t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c i on de l  con jun to  g a - 
s o l i n a -10 m i s .  s o lu c io n  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en
C C I4, M ues t r a s  de g a s o l i n a de  20 . 0 m is
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resultados obtenidos con gasolinas son com parables a los con se-  

guidos en ethyl-fluid con m uestras de contenido en plomo sim ila -  

res. E stos resultados permiten afirm ar la c alidad extraordinaria  

del reactivo m ineralizante al producir resultados sem ejantes en 

presencia o ausencia de gasolina,

5 .3 .2 .b .  Efecto factor concentraciôn acido tricloroacético  en e l 

tiempo de m ineralizacion total.

Las experiencias acabadas de exponer con m uestras de - -

5 0 .0  m is. de gasolina (contenido en plomo 0, 731 m gs. en 10 m is. )

25 .0  m is. (contenido en plomo 6 ,20  m gs. en 10 m is. ) o b ien  con -

20 .0  m is. (contenido en plomo 13,73 m gs. en 10 m is. ) se  efectua- 

ron ahora variando ünicamente la concentracidn en àcido tr ic loroa­

cético  del reactivo m ineralizante del 20 % en tetracloruro de -
V

carbono a concentraciones del 25, del 30 y del 35 % C^.

La Tabla XXVIII présenta los resultados de la m ineraliza- 

ci6n de m uestras de 50 ,0  m is, de gasolina de bajo contenido en plo 

mo. Âparece que el tiempo de m ineralizacién cuantitativa se  acorta  

un cuarto de minute para e l reactivo de concentréeién 25 % quedando



T A 3  L A X3ÇVIII

Resultados obtenidos al tratar m uestras de 5Q,0 m is, de gasolina blanca 
CAMPSA 65 N .O . plomada en este Laboratorio que contiens 0 ,731  mgs, 
de plomo en 10 m is, de gasolina con unos 10 m is, de soluciôn de àcido 
tricloroacético al 25, al 30 6 al 35 % en CCl^ durante tiem pos distin­

tos de ebullicién-reflujo.

D eterm i- de la solucién Minutos de ebu.
nacién. del reactivo mine_ llic ién-reflujo.

ralizante.

% del plomo 
encontrado

1-5 25 1/4 47. 1

6-10 25 1/2 60, 8

11 15 _ 25 X 85. p

16-20 25 1 1/2 - 9 6 .5

21 25 2 lpo,po

22 25 2 100, 27

23 25 2 100. po

24 25 2 99 ,73

25-29 30 1 3 /4 98,7

30 30 2 100 ,00



T A B L A  XXVIII (C ontinuaciôn)

D e t e r m i ­
n ac iôn .

de la  so lu c io n  
d e l  r e a c t iv o  m in e  
r a l i z a n t e .

M inu tos  de e b u ­
l l i c i o n - r e f lu jo .

% d e l  p lo m o  
e n c o n t r a d o

31 30 2 9 9 .7 3

32 30 2 1 0 0 . 0 0

33 30 2 100 .27

3 4 -3 8 35 1 3 /4 98. 9

39 35 2 1 0 0 , 0 0

40 35 2 1 0 0 . 0 0

41 35 2 100 .27

42 35 2 100 . 0 0
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en dos minutos. Para concentraciones del 30 y 35 % se  précisé  

tambien de un tiempo de ebullicion de dos minutos.

Otros ensayos se  llevaron a efecto con m uestras de 25,0  

m is. de gasolinas de contenido en plomo interm edio. No se  obW 

vieron m enores tiempos de m ineralizacion cuando la concentra- 

ciôn del àcido tricloroacético varié del 20 % al 25, al 30 y al 35% 

en tetracloruro de carbono. E stos resultados se  exponen en 

la Tabla XXIX.

Se rea lizé  otra ser ie  de experiencias con m uestras de 20 ,0  

m is, de gasolina de alto contenido en plomo. Tampoco en este  ca -  

so  se  ob tu vieron m enores tiempos de m ineralizacién cuantitativa 

aunque la concentracién en àcido tricloroacético varié del 20 al 25 

al 30 y al 35 % en tetracloruro de carbono como puede verse  

en la Tabla XXX.

En ninguno de los casos se  observé la form acién de résinas  

com o consecuencia del aumento de la concentracién del reactivo - 

m ineralizante.



T A B L A  XXIX

R e s u l ta d o s  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de 2 5 ,0  m is ,  de  g a s o l in a  b la n c a  

CAM PSA 65 N, O. p lo m a d a  en  e s te  L a b o r a t o r io  que c o n t ie n e  6 , 20 m g s .d e  

p lo m o  en 10  m is ,  de  g a s o l in a  c o n  unos 10  m is ,  de so lu c iô n  de à c id o  t r i ­

c lo r o a c é t i c o  a l  25, a l  30 6  a l  35 % en  C C I4  d u r a n te  t ie m p o s  d i s t in to s  

de  eb u ll ic  jôn - r e f lu jo .

D e t e r m i ­
n ac iôn .

de  la  so lu c iô n  
d e l  r e a c t iv o  m i ­
n e r a l i z a n t e .

M inutos  de  e b u ­
l l ic  iô n - r e f lu jo .

% d e l  p lo m o  
e n c o n t r a d o

1-5 25 1 /4 55. 1

6 - 1 0 25 1 / 2 7 6 .0

11-15 25 1 94. 9

16-20 25 1 1 /4 99. 1

21 25 1 1 / 2 99. 87

2 2 25 1 1 / 2 1 00 .06

23 25 1 1 / 2 1 00 .13

24 25 1 1 / 2 99. 87

2 5 -2 9 30 1 1 /4 9 9 .2

30 30 1 1 / 2 99. 94

31 30 1 1 / 2 1 0 0 . 0 0



T A B L A  XXIX (C ontinuaciôn)

D eterm i­
naciôn,

C ^de la soluciôn  
del reactivo m i­
neralizante.

Minutos de ebu­
llic io n -reflujo.

% del plomo 
encontrado

32
>

30 1 1/2 100.13

33 30 1 1/2 99.94

34-38 35 1 1/4 99.2

39 35 1 1/2 100.13

40 35 1 1/2 99. 87

41 35 1 1/2 100.13

42 35 1 1/2 99.87



T A B L A  XXX

Resultados obtenidos al tratar m uestras de 20 ,0  m is, de gasolina blanca 

CAMPSA 65. N .O . plomada en este Laboratorio que contiene 13,73 m gs. 

de plomo en 10 m is, de gasolina con unos 10 m is, de soluciôn de àcido - 

tricloroacético al 25, al 30 ô al 35 % Cj  ̂ en CCl  ̂ durante tiem pos d istin ­

tos de ebulliciôn-reflujo.

D eterm i­
naciôn

C™de la soluciôn  
del reactivo m i­
neralizante.

Minutos de ebu­
lliciôn-reflujo.

% del plomo 
encontrado.

1-5 25 1/4 53 ,8

6-10 25 1/2 75.7

11-15 25 1 93.0

16-20 25 1 1/4 99. 1

21 25 1 1/2 99. 89

22 25 1 1/2 100.07

23 25 1 1/2 99. 93

24 25 1 1/2 100.00

25-29 30 1 1/4 99. 1

30 30 1 1/2 99, 89



T A B L A XXX (C ontinuaciôn)

D eterm i­
naciôn,

C'J'de la soluciôn  
del reactivo m i­
neralizante.

Minutos de ebu­
llic iôn -reflu jo .

% del plomo 
encontrado

*
31 30 1 1/2 99.93

32 30 1 1/2 100 .07

33 30 1 1/2 100. 11

34-38 35 1 1/4 99.2

39 35 1 1/2 99. 96

40 35 1 1/2 99. 89

41 35 1 1/2 100.11

42 35 1 1/2 100.07
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Conclusiones , La Tabla XXVIII muestra que para gasolinas 

de bajos contenidos en plomo el tiempo de m ineralizacion cuantita­

tiva se  rebaja en unll% siem pre y cuando que la concentracién del 

reactivo m ineralizante pase del 20 al 25 % C ^  en tetracloruro de - 

carbono.

Las Tablas XXIX y XXX indican que para contenidos de p lo ­

mo interm edios y altos en las gasolinas utilizadas el tiempo de m i­

neralizacion cuantitativa no depende de la concentracién del reactivo  

m ineralizante al menos entre el 20 y 35 % C ^ .

5 . 3 . 3 . -  Nuevo procedimiento de m ineralizacion del plomotetrae-

tilo  en gasolina blanca CAMPSA plomada en estos labora­

tories, a la temperatura de ebullicion utilizando com o 

reactivo m ineralizante solucién de àcido tricloroacético  

en tetracloruro de carbono.

Este método es el resultado de la s  investigaciones que pre- 

ceden y se  ha extendido su aplicacién con éxito a los distintos tipos 

de gasolinas com ercia les plomadas CAMPSA.
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PROCEDIMIENTO

En un matraz de vidrio con tapôn esm erilado se  ponen a 159C. 

20,0,  25,0 6 50, 0 m is. de gasolina segün su contenido en plomo. Se 

aOaden unos 10 m is. de soluciôn de àcido tricloroacético  al 25 c ”' en
V

tetracloruro de carbono y al matraz se  le  adapta un réfrigérante para 

ebullicion a reflujo. Se hierve durante 2-3 minutos. El aspecto del 

conjunto despues del tratamiento de la m uestra résulta de color m a­

rron oscuro seguramente debido a la reacciôn entre el colorante y el 

reactivo y por completo trasparente, lo que indicé la no form acién de 

résinas insolubles que ocluyesen cantidades apreciables de plomo. 

Despues se  hace una doble extraccién acuosa cada vez con 75 m is. de 

agua caliente (80-909C). Al conjunto de los extractos acuosos se  afta- 

den 5 ,0  10,0 é 25,0 m is. de AEDT 0,02 N. (la cantidad de AEDT de­

pende de la cantidad de plomo en la m uestra), solucién de hidréxic^  ̂

sédico a l 30 % para dejar el medio adecuado, unos 3 m is. de s o ­

lucién tampén de pH * 10, indicador negro de eriocrom o T, y el con-

2  JLjunto se  valora por retroceso  con solucién patrén de Zn 0,02000 N. 

hasta prim er viraje (azul a rojo vino).

Con este  procedimiento de m ineralizacién del plomo en gaso-



- 134 -

l in a s  e s  p o s ib le  r e a l l z a r  una  d e te r m in a c iô n  a i s l a d a  en  un t ie m p o  to ta l  

de  a n a l i s i s  de unos 10 m in u to s ,  lo que  p e r m i t e  c o m p e t i r  r e s p e c t o  a l 

t ie m p o  con  lo s  m e to d o s  f i s ic o q u im ic o s  m a s  r a p id o s ,  s ie n d o  e v id en te  

la  s e n c i l l e z  y s im p l ic id a d  de m a n ip u la c io n .  E n  la  T a b la  XXXI s e  p r e ­

s e n t  an  lo s  r e s u l t a d o s .  L a  d e s v ia c io n  m e d ia  r e s p e c to  a l  m é to d o  - -  

A. S. T . M. g r a v im é t r i c o  e s  to l e r a b le  y d e l  o rd e n  d e l  0, 10 %.

L a s  v e n ta ja s  de e s t e  p ro c e d im ie n to  ban  hecho  p o s ib le  lo exter^ 

d a m o s  a los  d iv e r s o s  t ip o s  de  g a s o l in a s  p lo m a d a s  c o m e r c i a l e s  CAMPSA.
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5.3. 3. a  G e n e r a l iz a c lo n  d e l  p ro c e d im ie n to  d e s c r i t o  a  los  d iv e r s o s

t ip os  d e jga so l ir ias  c o i n e r c G A M PS A .

E l  p ro c e d im ie n to  a n t e r io r m e n te  d e s c r i t o  s e  ha  a p l ic a d o  co n  

éx ito  a l  c a s o  de lo s  d i s t in to s  t ip o s  de g a s o l in a s  c o m e r c i a l e s  CA M PSA : 

T ip o  A uto 85 y 96 N .O . y T ipo  A v iac io n  8 0 /8 7 ,  100 /130  y 115 /1 4 5  - 

N .O .  No ha s id o  n e c e s a r i a  n inguna  m o d if ic a c io n  p o r  lo que s e  p u e ­

de  c o n s i d e r a r  de a p l ic a c io n  g e n e r a l .

G a so l in a  T ipo  Auto 85 N. O.

L a s  m u e s t r a s  a  m i n e r a l i z a r  f u e io n  de 2 5 ,0  m is ,  , s e  t r a t  i r o n  

a eb u ll ic  io n - r e f lu jo  d u ra n te  t ie m p o s  v a r i a b l e s  con  10 rn ls .  de a c id o  

t r i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en t e t r a c l o r u r o  de c a rb o n o .  El a s p e c to  - 

d e l  co n ju n to  d e sp u e s  d e l  t r a t a m ie n to  ue la  m u e s t r a  r e s u l to  de  coi o r  

r o s a  d é b i l  s e g u r a m e n te  deb ido  a la  r e a c c io n  e n t r e  e l c o lo r a n te  y 1 

r e a c t iv o  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e  lo que in d ic é  la  no f o r m a c ié n  - 

de  r é s i n a s  in s o lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t id a d e s  a p r e c i a b l e s  de p lo m o . 

En la  T a b la  XXXII s e  e x p r e s a n  lo s  r e s u l t a d o s  o b te n id o s ,co n  lo- v i- 

l o r e s  de  d ich a  ta b la  s e  c o n s t r u y e  la  G ra f ic a  IX en  la  que s e  a p r o c f a  

que p a r a  e s t e  tipo  de g a so l in a  la  m in e r a l i z a c io n  es  c u a n t i ta t iv a  en



t a b l a  XXXII

R e s u l ta d o s  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  d e  2 5 ,0  m is ,  de g a s o l in a  t ip o  - 

A uto  85 N .O .  CAM PSA con unos 10 ro is ,  de  s o lu c ié n  de àc id o  t r i c l o r o a ­

c é t i c o  a l  25 % C^ en C C I4  d u ra n te  t ie m p o s  d i s t in to s  de e b u l l i c i é n - r e f l u j o .

D e te r m in a c ié n  M inutos de  e b u l l ic ié n -  M gs, de p lo m o
_____________________________ re f lu jo ._____________________  e n c o n t r a d os

1-5 1 /4 3. 52

6 - 1 0 1 / 2 4. 35

11-15 3 /4 4. 76

16 1 5. 18

17 1 5. 18

18 1 5. 19

19 1 5. 18

2 0 1 5. 17

21 2 5. 18

22 2 5. 17

23 5 5. 19

24 5 5. 17
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G R A F I C A  DC . G r à f ic a  de la  m in e r a l i z a c io n ciel p lom o 
o rg â n ic o  en  g a so l in a  tipo  Auto 85 N .O .  CA M PSÀ a l a  t e m p e r a - 
t u r a  de e b u l l ic io n  de l co n ju n to  g a so l in a  -  10 m is ,  so lu c io n  de - 
a c ido  t r i c l o r o a c é t ic o  a l  25 % en  C C I . .  M u e s t r a s  de g a so l in a  
de 25. O m is ,
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- 141 -

l a s  c o n d ic io n e s  d e l  p ro c e d im ie n to  a l  m in u te  do e b u l l i c io n - r e f lu jo .

E n  la  T a b la  XXXIII s e  c o m p a r a n  lo s  v a lo r e s  o b ten id o s  s e g u n  e s te  

p ro c e d im ie n to  co n  lo s  que  s e  o b tu v ie ro n  o p e ra n d o  seg u n  el m é to d o  

ASTM  (148) d e s c r i t o  r e s u m id a m e n te  en la  p ag in a  49 de e s t e  t r a b a -  

jo . L a  d i s c r e p a n c i a  p o r  c ie n  e n t r e  a m b o s  m é to d o s  es  a c e p ta b le ,  y 

d e l  0 , 1 0 ,

G a so l in a  T ipo  Auto 96 N. Q.

Se t r a t a r o n  la s  m u e s t r a s  de 2 5 ,0  m is .  s ig u ien d o  el p r o c e ­

d im ie n to  ya  e x p u es to  p a r a  e l  t ipo  de g a so l in a  a n t e r i o r ,  E l a s p e c to  

d e l  co n ju n to  d e sp u e s  d e l  t r a t a m ie n to  de la  m u e s t r a  r e s u l to  de c o lo r  

a m a r i l l o  v e r d o s o  s e g u r a m e n te  d eb id o  a la  r e a c c io n  e n t r e  e l c o lo ra j i  

te  y  e l r e a c t iv o  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e  lo que ind ico  la  no f o r -  

m a c io n  de r é s i n a s  in s o lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t id a d e s  a p r e c i a b l e s  

de  p lo m o . L a  T a b la  XXXIV r e s u m e  lo s  r e s u l t a d o s  o b ten id o s  a  los  

d i s t in to s  t ie m p o s  de e b u l l i c iô n - r e f lu jo .  Lo m is m o  que en o t r a s  o c a -  

s io n e s  lo s  r e s u l t a d o s  p a r a  t ie m p o s  de  m in e r a l i z a c io n e s  in c o m p le ta s  

s o n  la  m e d ia  de c in c o  d e t e r m in a c io n e s  r e a l i z a d a s  en  c o n d ic io n e s  - -  

id e n t ic a s .  L a  G r a f ic a  X s e  c o n s t r u y d  co n  lo s  v a lo r e s  de d ich a  T a b la ,



T A B L A  XXXIV

A u t o 9 6 N . O .  C A M PS A con  unos 10  m i s .  de so lu c iô n  de  àc id o  t r i c l o -

r o a c é t i c o  a l  25 % en C C l^  d u r a n te  t ie m p o s  d i s t in to s  de e b u l l ic iô n -

re f lu jo .

D e te r m in a c iô n M inu tos  de e b u l l ic iô n -  
r e f lu jo .

M gs, de p lo m o
e n c o n t r a d o s

1-5 1 /4 7. 87

6 - 1 0 1 / 2 1 0 . 81

11-15 3 /4 12, 46

16 1 13. 46

17 1 13. 44

18 1 13. 43

19 1 13. 46

2 0 1 13. 46

21 2 1 3. 45

22 2 13. 46

23 5 13. 44

24 5 13. 44
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G R A F I C A  X  G r a f ic a  de la  m in e r a l i z a c io n  del p lom o o r ­
gan ic  o en g a so l in a  tipo Auto 96 N .O .  CAMPSA a la  t e m p e r a tu -  
r a  de e b u l l ic ion  de l con jun to  g a so l in a  -  10 m is ,  so lu c io n  de ac i-  
do t r i c l o r o a c e t ic o  a l  25 % e n C C l^ . M u e s t r a s  de g a so l in a  d e
2 5 .0  m is .
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- 144 -

en e l la  s e  a p r e c i a  que t a m b i e n  en e s t e  c a s o ,  la  m i n e r a l i z a c i o n  - 

c u a n t i t a t i v a  s e  p ro d u c e  a l  m in u to  de e b u l l i c i ô n - r e f l u j o .  La  T a b la  

XXXV r e c o g e  l a s  d e s v i a c i o n e s  de la  m e d ia  de lo s  r e s u l t a d o s  obte_ 

n idos  y la  d e s v i a c i o n  n o r m a l  que e s  de 0 ,0 1 3  m g s ,  de  p l o m o / 1 3 , 4 5  

m g s .  de  p lo m o  en 25 m i s .  de  g a so l in a .

G a s o l i n a  T ipo  A v ia c iô n  8 0 /8 7  N .Q .

L a  c a n t i d a d  de  m u e s t r a  a  m i n e r a l i z a r  en e s t e  c a s o  fue de

5 0 , 0  m i s .  p o r  su  pequeflo co n ten ido  en p l o m o ,  y e l  r e s t o  de  l a s  - 

c o n d ic i o n e s  d e l  p r o c e d i m i e n t o  l a s  m i s m a s  que  en c a s o s  a n t e r i o r e s .  

E l  a s p e c t o  d e l  con jun to  d e s p u e s  de l  t r a t a m i e n t o  de la  m u e s t r a  r é ­

s u l t e  de  c o l o r  v io le ta  d éb i l  s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i ô n  e n t r e  

e l  c o l o r a n t e  y  e l  r e a c t i v o  y  p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e  lo que ind icé  

la  no f o r m a c i ô n  de  r é s i n a s  i n s o lu b le s  que o c l u y e s e n  c a n t i d a d e s  

a p r e c i a b l e s  de  p lom o .  L o s  r e s u l t a d o s  ob ten id o s  a  d i f e r e n t e s  t i e m ­

pos  de  e b u l l i c i ô n - r e f l u j o  s e  r e g i s t r a n  en la  T a b l a  XXXVI y en la  - - 

G r a f i c a  XI. En  e l l a s  s e  a p r e c i a  lo  m i s m o  que o c u r r i a  con  la  g a s o ­

l in a  b lanc  a  p lo m a d a  en  e s t o s  l a b o r a t o r i e s  con  p a r e c i d o  co n ten id o  en 

p lo m o ,  e s  d e c i r :  que  e l  t i e m p o  de e b u l l i c iô n  n e c e s a r i o  p a r a  la  m in e



T A B L A  XXXVI

A v iac iô n  8 0 /8 7  N .O . CAMPSA c o n  unos  10  m i s .  de  so lu c iô n  de  à c id o

t r i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % C j^en  CCl^ d u r a n t e  t i e m p o s d i s t i n to s  de  e b u l l i -

c i ô n - r e f l u j o .
t

D e t e r m i n a c  iôn M inu tos  de  e b u l l i c iô n - M gs.  de  p lo m o
re f lu jo . e n c o n t r a d o s

1-5 1 /4 1. 74

6  10 1 / 2 2 .4 3

11-15 3 / 4 2, 93

16-20 1 3. 34

21-25 1 1 / 2 3. 87

26-30 1 3 / 4 4. 07

31 2 4. 14

32 2 4. 16

33 2 4. 14

34 2 4. 15

35 2 4. 16

36 5 4. 15

37 5 4. 15



o»

titmpo tn minutes

G R A F I C A  X I .  G r a f ica  de la  m i n e r a l i z a c i o n  ck?l p lom o o r g a -  
n ico  en g a so l in a  t ipo  A v iac iôn  80 / 87 N .Q .  CAM PSA a la te rn pe r  a- 
tu r a  de e b u l l i c iô n  ciel c o n ju n t o g a s o l i n a -  10 m i s .  so lu c io n  de àc i ­
do t r i c l O r o a c e t i c o  a l  25 % en C Cla .  M u e s t r a s  de 5 0 .0  rn is .
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ralizaciôn cuantitativa *dos m inutos- , es mayor que en los otros 

ca so s. La Tabla XXXVII présenta los valores conseguidos al op^  

rar con este  tipo de gasolinas y la desviacion normal que es de - -  

0 ,006  m gs, de p lo m o /4 ,15 m gs. de plomo en 50 m is, de gasolina.

Gasolina Tipo Aviaciôn 100/130 N.O.

Las m uestras m ineralizadas fueron de 25 ,0  m is. y la m i-  

neralizadién cuantitativa resulto al minuto de ebulliciôn-reflujo.

El aspecto del conjunto despuës del tratamiento de la m uestra r e -  

sultô de color rojo vialàceo seguramente debido a la reacciôn en ­

tre el colorante y e l reactivo y por completo trasparente lo que - 

indicé la no form aciôn de résinas insolubles que ocluyesen canti­

dades apreciables de plomo. En la Tabla XXXVIII y Grafica XII - 

aparecen los valores obteiidos a diferentes tiempos de ebulliciôn. 

La Tabla XXXIX compara los valores obtenidos segun este  p roce­

dimiento con los que se  obtuvieron operando segun el método 

ASTM (148).

Gasolina Tipo Aviaciôn 115/145 N.O ,

En este  tipo de gasolina las m uestras m ineralizadas fueron



T A B L A XXXVIIl

R e s u l t a d o s  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  2 5 , 0  m i s ,  de  ga s o l i na  t ipo  

A v iac iôn  100 / 1 30 N .O .  CAMPSA co n  unos  10 m i s ,  de  so lu c iô n  de  à c i -  

do t r i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % C ^ en C C l^ d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n to s  de  - -  

e b u l l i c iô n - r e f lu jo .

D e t e r m i n a c i ô n M inu tos  de e b u l l i c iô n  
r e f lu jo ._______________

M gs.  de  p lo m o  
e n c o n t r a d o s

1-5

6-10

11-15

16

17

18

19

20 

21 

22

23

24

1 /4

1 / 2

3 / 4

1

1

1

1

1

2

2

5

5

14. 71

17. 60

18. 75

19. 58 

19. 60 

19. 56 

19 .59

19.57  

19. 60

19 .5 8  

19. 57 

19 .57
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G R A FIC A  3QI . G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c ion ciel p lom o o r -  
ga n ico  en g a s o l i n a  t ipo A v iac iôn  100/130 N . 61 CAÂffPSÂ a 1 a ~ 
t e m p e r a t u r a de ebu l l i c iô n  de l  c o n ju n to g a s o l i n a  -  10 m i s .  s o -  
îuc ion  de a c i d o t r i c l o r o a c e t iccTal 25 % Q^ e n  C  C 1 M u e s t r a  s 
( le -gaso l ina  de 25'. 0 m i s .  - -



a
B

o

(Q
O
G
3
C
O
Ü

Îs
<
U
o
CO

O
o
e-4

c
'O
u
cd

•iH

<

a
I
o
(0
cdtüO
Q)XJ
0)
B

o
in
CNJ
0)
TJ
CO
cd
k

■4-»

CO
0>
3

C
Cd
ua
Bo
o
CD

CO

d
3

«4H
(D
(H

c

Ü

0> ,
c CO
cd
u r H
3

TJ
 ̂ oT

rH •%
u k
u 'CD
3 g
0) •iH

6  ^  rt
U

k

m
CM
rH HCd
o cd

•2
• f j <
'CD o
Ü TJcd o
O •M
u 'O
o dp—4 3

u
r4
0)

*-> k
o O
TJ a
•iH
O CO

'Cd o
OJ TJ

•iH
TJ gc 4-»'O iC
•iH oo3 CO
r-4 oo r H
CO 3
0) O
TJ Ü

c:
"P
o
cd
>
(0
CD

Q

•2
TD
0)
B

r  cd>
CO
CD

T3
0)

T3

cd
•<H Q)

I il
o
TJ ^
" k

I t
c  Cd

g o
C CO 
O cd

»iH
Ui
,

o
'cd
0)
TJ

,
rHo oCO Ü
3o '«
u o
o cdo

'2 k
3 ocd p-4
N oI:

la
•

Û) cd

H ;:3 ' . o
s > "  s

s  <j bo

I
*f4II

CO
o

in
o

or4
d

m
o

m
o

o

d
o

CM
O O

d
o

d

CM
O

GO
in

03

03
m
03

c-
m
03

o
m
03

00
in

03

mm
03

00 03 CO 03 o
in m in m in m

03 03 03 03 03 03
rH ^4 rH ^4 f-4 f-4

rH  O ) CO in  CO CO 03 o  rH CM



.§

g3
•S

§
U

a

<

CQ

<

H

cd
cd 73
>
COo
Q

c
'O
o

2
>
coQ)T3

Cd U

î î

•ë ^ 4

2
o  0> 
c  * o  ,
<D O

D S a

o
1•iH

l—i 1
XJ cd
cd
u

3
<D

3

■*->

g •S C)0 g 'r tü
c rt 0 )
d> 3 TJ
o •iH

rH
3 O rH
3 co O 0O
a

3
bx)

co
3 .24H

o>
TJ

O ' 0 )
cô

r H
ü U

Cd
3 0 0CQ 3 TJ

bo lO
CM

3 O

s cd
N

r H
ü

Ü m
o£: i  
a • .

1 »“  S^  <J bo

go■*■*
a>
Q

l O 1/3 m
o O rH

o o o

lO
o

o

d

4

o

d

co
o

CM
O

O

o

d
CM
o

00 m c - 00 c - 03
m / m 1/3 m m lO

03 O) 03 03 03 03
rH rH rH rH rH rH

m
a>

com
O)

oco
d

oco
d

00tn
Oi

t'-m
03

ox m co 00 O) o •—I
CM CM

CM
CM

CO
CM CM



- 151 -

de 20 ,0  m is, de acuerdo con e l cr iter io  expuesto en la pagina 105 y 

la m ineralizacion cuantitativa résu lté  al minuto y cuarto de eb u lli-  

cién-reflujo. El aspecto del conjunto despuës del tratamiento de la 

m uestra résu lté de color rosa débil seguram ente debido a la reac*  

cién  entre el colorante y el reactivo y por completo trasparente lo  

que indicé la no form acién de résin as insolubles que ocluyesen can ­

tidades apreciables de plomo. Los resultados obtenidos para d ife ­

rentes tiem pos de ebullicién se  presentan en la Tabla XL. Con sus 

valores se  construyé la Gràfica XIII. La Tabla XLI présenta la - -  

desviacién normal de los m ism os en m gs. de p lom o/24 .76 m gs, - 

de plomo en 20 m is. de gasolina.

Conclusiones. 1) - A pesar de los muy diversos tipos de - 

gasolinas com ercia les ensayados, en ninguno se  observé la form a­

cién de résinas insolubles fenémeno muy normal con la m ayoria de 

los m ineralizantes convencionales; lo cual supone una ventaja p r i­

mordial de este  nuevo método de m ineralizacién pues élim ina eno- 

josos y m olestos tratam ientos y pérdidas sustanciales en plomo. - 

E ste comportamiento del a'cido tricloroacético posiblemente se  de- 

ba a que su accién no sea  tan enérgica, o bien sea  se lectiva .



T A B L A  XL

A viac iô n  115/145 N . O .  CAMPSA con  10 m i s .  de so luc ion  de a c id o  tr.

c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en CCl^ d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t in to s  de e b u l l i -

c i o n - r e f l u j o .

D e t e r m i n a c i ô n  Minutos
r e f lu jo .

de e b u l l i c io n - M gs .  de p lo m o  
e n n o n t r a d o s

1-5 1 /4 18.31

6 - 1 0 1 / 2 21 .9 5

11-15 - 3 / 4 23. 53

- 16-20 1 24. 31

21-25 1 1 /4 24. 63

26 , 1 1 / 2 24. 78

27 1 1 / 2 24. 79

28 1 1 / 2 24. 74

219 1 1 / 2 24. 75

30 1 1 / 2 24. 74

31 2 24. 75

32 2 24. 76

33 5 2 4 .7 4

34 5 24. 77 .

- -



2 1 -

15-

12  -

ai

tiempo tn minutos

G R A F I C A  X ll i  . G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c ion ciel  f>mjo
o r ^ a n i c o  en g a so l i n a  t ipo  Aviac iôn  115/145 N .G .  C A MPSA a la 
t e m p e r a t u r a  de eb u l l ic iôn  de l  con jun to  g a so l in a  -  10 m i s .  s o l u - 
c ion  d e a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  al  25 % en CCI^ . M u e s t r a s de 
g a so l in a  de 20.0 rnis.



X

CQ

<

H

w
o
c
p

p : '
o
Ü

C
m
(X.

u

d

lO
1—t

m

C
'O

ocd
>

<
o
(X

cd
C

i-H
O
CO
cdbo
oT3
CO

r —4

a
o
o"
CM

(D
T 3

CO
CdU
4-»
COo
;3

a

u
cd

4->
Cd
U
4-»

I—I
Cd

CO
OXJa
CÜ

o
CO
O

X)
cd

D
CO
CD

cr;

3
.Û
<D

(D
X

CO
o
3
3

CO
I

-<N

3
cd
U
3

X

G
u

3
CD

a>
u

m
CM

o
o

4 -’
'CD
O
Cd
o
3
O

O

3
4-»

o
X
o

'Cd
CD

X
3

'O

3
O
CO

CD
X

CO

£
CD

X

°  g

s i  

.

3  CO

q S  a

cdf—I
Ô  

X
3

'O
U

.2 M

III

CO
bJOa
3
CD

X
CDa
3

>

Oaof-H
(X
CD

X

COboa

CO
o

X
cd
3 cd
4-> 3
3 >rH

o oo (03 cd
CD bo

CD
& X
CD

X CO
r—4
3

CO M
boto

CM

3
'O■iH

Ia
3
CD

4-»
CD

Q

T—4
o
o*

CM
O

T—I CO f—I
o  o  o
o  o  o

CM
O

CM CM «-I T-l
O O O O O  CO CMO O Ô

O O O O

4  4  I i I 4  4  I 4  I

CO
t ' -

CM

0 0 C - CO to 00 00 P - to CO Oi -4*
O C'- P - p - C- P - P - P - p - P - P -

O ■M*
CM CM CM CM CM CM CM CM CM CM CM CM

I4H CM CO lO CO CO cn CM



- 154 -

2) - Lo c o r r e c t e  de lo s  v a l o r e s  c o n s e g u id o s  en l a s  d e t e r ­

m i n a c i o n e s  d e m u e s t r a  no s e r  n e c e s a r i o  e l i m i n a r  el  e x c e s o  de - 

r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  ni t e n e r  que h a c e r  e n o jo s a s  d e s t r u c c i o n e s  

de m a t e r i a  o r g â n i c a  c o m o  s u c e d e  c o n  o t r o s  m i n e r a l i z a n t e s  c o n v en  

c i o n a l e s .  , _

3) - El t r a t a m i e n t o  o m a n ip u la c io n  de l a s  m u e s t r a s  es  - -  

s i m p l e  y no m o l e s t o ,  d i f e r e n c i a  m u y  no tab le  con  la  mayor i 'a  de lo s  

m i n e r a l i z a n t e s  u t i l i z a d o s  p a r a  e s t e  f in.

4) - O t r a  m a r c a d a  ven ta  ja  de  e s t e  nuevo r e a c t i v o  m i n e r a ­

l i z a n t e  es  e l  m uy  b r è v e  t i e m p o  en que s e  r e a l i z a  la  m i n e r a l i z a c i o n  

c u a n t i t a t i v a  que e s  una d e s t a c a b l e  d i f e r e n c i a  con  los o t r o s  m i n e r a ­

l i z a n t e s .

O b s e r v a c i o n e s

1 ) - En la s  t o m a s  de  m u e s t r a  s e  ha  ten ido  en c u e n t a  e l  - -  

e f e c to  t e m p e r a t u r a .

2) - Al h a c e r  l a  v a l o r a c i ô n  p o r  r e t o r n o  de m u e s t r a s  de  ba jo  

Contenido en  p lom o la  s o lu c iô n  p a t r o n  de c a t io n  c inc  s e  pone de  una
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m i c r o b u r e t a ,

3) - E n  p r e s e n c i a  de  m a n g a n e s e  en  la  g a s o l i n a  e s  c o n v e  

n ie n te  a f lad i r  u n o s  m g s ,  de  c l o r h i d r a t o  d e  h id r o x i l a m i n a  que  ey i

ta  la  o x id a c io n  d e l  m a n g a n e s e  y  p e r  t a n t e  la  a c c i é n  d e s t r u c t o r a  de! 

b ioxido  de  m a n g a n e s e  s o b r e  e l  n e g r e  de  e r i e c r o m o  T.

4) - Eh p r e s e n c i a  d e  c a t i e n e s  c e n v ie n e  a g r e g a r  unos  m i s .  

de  s o lu c iô n  a c u o s a  de  t r i e t a n ô l a m i n a  a l  2 0  % p a r a  u t i l i z a r  su  

a c c i é n  c e m p l e j a n t e  s o b r e  l o s  p o s i b l e s  c a t i o n e s  p r é s e n t e s .

5) - L a  p r e s e n c i a  dé  c a t io n  h i e r r o  (III) s e  é l i m i n a  p o r  - -

2a d ic iô n  de  KCN. E n  e s t e  c a s o  s e  e m p le a  so lu c iô n  de Mg p a r a  

la  v a l o r a c i ô n  c o m p l e x o m é t r i c a  d e l  p lom o  p o r  r e t o r n o .
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6 . - ESTUDIO D E L  ACIDO D IC L O R O A C E T IC O  COMO 

NUEVO M IN E R A L IZ A N TE D E L  P L O M O T E T R A E  

T IL O  EN E L  E T H Y L -F L U ID .



Se ha continuaclo con  e l  e s lu d io  de m i n e r a l i z a n t e s  de l  p lo m o ie -  

i r a e t i l o  a b a s e  de d e r iv a d o s  d o r a d o s  del  a c id o  a c é t i c o .  Se p r e s e n t a n  

a h o r a  los r e s u l t a d o s  de la s  e x p e r i e n c i a s  r e a l i z a d a s  con  a c id o  d i c l o r o ^  

c é t i c o  s o b r e  e thy l - f lu id  y g a s o l i n a s  p lo m a d a s .

El e th y l - f l u id  con  que s e  I r a b a j a  e s  de la m i s m a  p r o c e d e n c i a  - 

( E th y l - F lu id  C o rp .  N. Y. ) que el  u t i l i z a d o  p a r a  el c a s o  del a c ido  t r i c l o ­

r o a c é t i c o .  Se contras te )  s eg u n  los  M étodos  1 y 2 (A. S. T. M. y G a r c i a  

E s c o l a r  y P a z  C a s t r o )  de la s  p a g i n a s  49 y 52 de e s t e  t r a b a jo .

L a s  g a so l in a s  u t i l i z a d a s  han si  do: b l a n c a s  CAMPSA p lo m a d a s  

en e s t e  l a b o r a t o r i o ,  y g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  p lo m a d a s  t ipos  Auto y - 

A v iac iôn  to d as  de o r ig e n  CAMPSA.

Se a p r e c i a  que e l  r e a c t i v o  à c id o  d i c l o r o a c é t i c o  c o m o  m in e ra î iz a ] )  

te e s  de s i m i l a r  c o m p o r t a m i e n t o  a l  t r i c l o r o a c é t i c o .  La d i f e r e n c i a  f u n ­

d a m e n t a l  e s  que s e  p r é c i s a  m a y o r  c an t id ad  de r e a c t i v o  al t r a t a r  de - -  

c o n s e g u i r  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  de l  o r d e n  de los  ob ten idos  con  el  

à c id o  t r i e l o r o a c é t i c o ;  lo que s e g u r a m e n t e  se  debe  a su  rneno r  con ten ido  

en ha lôgcno .  E s t o  l leva  c o n s ig o  e x i s t a  una  m a y o r  c an t id a d  de r e a c t i v o  

l i b r e  en e l  m a t r a z  de r e a c c i ô n ,  lo que bay que t e n e r  en c u e n ta  en la - 

p o s t e r i o r  v a l o r a c i ô n  del p lom o .
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6 . 1. - PRODUCTOS QUIMICOS Y M AT ERIA L

Los  r e a c t i v o s  u t i l i z a d o s  en el  p r e s e n t e  t r a b a j o  c u m p le n  l a s  - 

n o r m a s  de la A m e r .  C h em .  Soc,  excep to  e l  e th y l - f lu id  de o r i g e n  la  

E t h y l - F l u i d  C o rp .  (N. Y. ) y l a s  g a s o l i n a s  to d a s  de o r i g e n  CAMPSA.

E l  m a t e r i a l  v o l u m e t r i c o  ha s ido  de c o n t r a s t e ,  h a b i e n d o s e  te 

nido en c u e n ta  e s t e  en la s  m e d ic io n e s  r e a l i z a d a s ,

l>as p e s a d a s  s e  han hecho  con una b a l a n z a  m onop la to  S a r t o - 

r i u s  de i m p r e c i s i o n  - 0 , 0 0 0 0 1  g r s .

L a s  v a l o r a c i o n e s  del  p lom o s e  han hecho  c o m p l e x o m e t r i c a -  

m e n te  con AED T en so lu c io n  0 ,0 2  N.

Solu c io n de  AED T 0 , 02 N . E s t a  so luc ion  s e  prepare) p o r  d i luc ion  de 

o t r a  a p r o x i m a d a m e n t e  0 , 2  N. ob ten ida  d i so lv ien d o  unos 30 g r s .  dt‘ 

a c id o  e t i l e n d i a m i n t e t r a c é t i c o  en so luc ion  de h id rox ido  sod ico  en can^ 

t idad  s u f i c i e n t e  p a r a  f o r m a r  la s a l  d i so d ica  y p o s t e r i o r  d i lu c io n  a 1 

l i t r o  con agua  d e s t i l a d a .

La  so luc ion  a p r o x i m a d a m e n t e  0, 2 N. s e  c o n t r a s t é  con  una - 

s o lu c io n  t ipo de tones  c inc .  0 ,2 0 0 0  N.
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S o lu c ion de s u lfato de c i nc 0, 2 N. E s t a  s e  obiuvo d i so lv ien d o  G. 537 

g r s .  de c inc  m é t a l  del  9 9 ,9 9  % to t a lm e n te  b r i l l a n t e  en un poquefio - 

e x c e s o  de ac ido  s u l f u r i c o  d i lu ido  en agua .  Una vez que la s o lu c i ô n  - 

tuvo la t e m p e r a t u r a  de c o n t r a s t e  (2QG C) s e  diluyô con agua d e s t i l a d a  

h a s t a  un l i t r o  o b te n ie n d o se  a s i  la so lu c iô n  p a t ro n  de iones  c inc  0, 2 N. 

con  f a c to r  s e n s i b l e  m en te  la unidad.

C o n t r a s t a d a  la so lu c iô n  de la  s a l  d i s ô d ic a  del  à c ido  e t i l e n d i a -  

m i n t e t r a a c é t i c o  0 , 2  N. r é s u l t e  con  un f a c to r  de 0. 0900.

S o lu c iô n a m o r t i g u a d o r a  de pH = 10 Se c o n s ig u iô  d i so lv ien d o  en 570 - 

m l .  de s o lu c iô n  a c u o s a  de a m o n ia c o  (240 B au m e)  07 ,5  g r s .  de c l o r u -  

ro  a m ô n ic o .  Una vez a t e m p o r a d a  la so lu c iô n  s e  l levô  por* d i lu c io n  

con  agua  d e s t i l a d a  h a s t a  1 l i t r o .

In d i c a d o r  n e g ro  de e r i o c r o m o  T. E s  una m e z c l a  hom o g en ea  de e r i o -  

c r o m o  T y c l o r u r o  sô d ico  en polvo,  en la p r o p o r c  iôn de 1 a 100.

S o lu c iones  de àc ido  d i c l o r o a c é t ico a p r o x i m a d a m ente  a l  10, 15. 20 25 y 

30 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Se p r e p a r a r o n  p o r  medic las  vo 

l u m é t r i c a s  p o r  s e r  e l  à c id o  d i c l o r o a c é t i c o  l iqu ide  a la t e m p e r a t u r a  

annbiente .

O t r o s  r e a c t i vos

T e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  y s o lu c iô n  a l  30 % de h id rô x id o
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sod ico .

M a t e r i a l  de L a b o r a t o r i o  o t r o  que e l  v o l u m é t r i c o

L a s  p e s a d a s  de l a s  m u e s t r a s  s e  r e a l i z a r o n  en pequefios  e r l e n -  

m e y e r s  de 100  m i s .  P y r e x  con  t a p 6 n e s m e r i l a d o .  Sobre  e s t o s  m a l r a c e s  

se  acop lo  t a m b i e n  con c i e r r e  e s m e r i l a d o  r é f r i g é r a n t e s  r e c t o s  p a r a  e l  

t r a t a m i e n t o  de l a s  m u e s t r a s  cuando  la m i n e r a l i z a c i o n  se  r e a l i z a  a la  - 

t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n - r e f lu jo .

E m b u d o s  de d c c a n ta c io n  de 100 y 500 m i s .  p a r a  la s  e x t r a c c i o -

nes .

F e r a s  de p l a s t i c o  p a r a  t o m a s  con  p ipe ta .

M a t r a c e s  de c u a r z o .  Se ban u t i l izado  t r a s p a r e n t e s  con  lapon  - 

e s m e r i l a d o  de la  m i s m a  c a p a c id a d  que los de v id r io ,  a le s  que t a m b ie n  

s e  podia  a c o p l a r  el m i s m o  tipo de  r é f r i g é r a n t e .  E s to s  m a t r a c e s  se  u t i -  

l i z a r a n  en e l  c a s o  de r e a l i z a r s e  la  m i n e r a l i z a c i o n  con  luz u l t r a v i o l e t a .

L a m p a r a  u l t r a v i o l e t a . Se ha  d i s p u e s to  de una C h r o m a to lu x  2 L.

Luz v i s i b le , P r o c e d i a  de una l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a l i c o  - 

o r d i n a r i a  de 10 0  w a t io s .
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6 . 2. - ENSAYOS CUA LIT ATI VOS D E L  M IN E R A LIZ A N T E SOBTIE 

E T H Y L - F L U I D  A LA T E M P E R A T U R A  Y LUZ A M B IEN TE S 

D E L  LABORATORIO.

Se han r e a l i z a d o  s o b r e  m u e s t r a s  de unos 1 0 0  mg.  de  e th y l - f lu id .  

En todos  los  c a s o s  s e  a g r e g a r o n  unos  10 m i s .  de t e l r a c l o r u r o  de c a r b o  

no para  e v l l a r  p e r d i d a s  y a c o n t in u a c io n  unos  10 m i s .  de s o lu c i o n e s  de 

c o n c e n t r a c i o n e s  d i f e r e n t e s  de a c id o  d i c l o r o a c e l i c o  en t e t r a c l o r u r o  de 

c a r b o n o ,  a g i t a n d o se  e l  con jun to  a m ano  d u r a n t e  un minu to  y r e p o s a n d o  

t i e m p o s  d i s t i n to s .  Sucedio  igua l  que en el  c a s o  del ac ido  t r i c l o r o a c e t i -  

co  de no e n t u r b i a r s e  e l  l iqu ido ,  lo que indico la  no p r e c i p i t a c i o n  del 

c l o r u r o  de p lom o ,  y que s i  se  f o r m é ,  pudo c o m p l e j a r s e  con  e l  e x c e s o  

de ac ido  d i c l o r o a c é t i c o .  A co n t in u a c io n  s e  r e a l i z e  una doble  e x t r a c c i ô n  

a c u o s a  con  agua  d e s t i l a d a  c a l i e n t e  (809-909 C) y el  e x t r a c t o  a c u o s o  se  

t r a t o  con ag u a  s u l f h id r i c a .  En la T a b la  XLII s e  p r e s e n t a n  los  r é s u l t a - 

dos .

Cuando  la c o n c e n t r a t i o n  del r e a c t i v e  m i n e r a l i z a n t e  fue del  15% 

en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  (équ iva len te  a una de ac ido  t r i c l o r o a -  

c é t i c o  a l  23, 5 en igual d i s o lv e n te  en g r s .  l i t r e )  el t i e m p o  m in im e

p a r a  c o n s e g u i r  un abundan te  p r e c i p i t a d o  de s u l f u r e  de p lom o  n e g ro  fue 

de unos 20  m i n u t e s ,  lo que p ro b o  la m i n e r a l i z a c i o n  del p lom o ,  y t a m b ie n  

la m e n e r  v e lo c id ad  de m i n e r a l i z a c i o n  del a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  con  r e -  

p ec tü  a l  t r i c l o r o a c é t i c o .
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6 . 3 . -  M IN ER A LI Z ACION CUANTITATIVA CON ACIDO D IC L O R O A C r : - 

TICO.

Se c o m e n z o  p o r  c o n t r a s t a i '  el e th y l - f l u id  p o r  los  M étodos  1 y 2 

de la s  p a g in as  49 y 52 de e s t e  t r a b a j o . En las  T a b la s  XI.III y XLIV - 

s e  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s .  El v a l o r  m ed io  c o n se g u id o  m a s  p r o b a b le  

fue del  4 0 ,4 8  % c | ^  de co n ten id o  en p lom o.

Con s o l u c i o n e s  de ac ido  d i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  s e  han 

r e a l i z a d o  la s  p r u e b a s  que s e  d e s c r i b e n  a co n t in u a c io n  en la s  que s e  ha 

ten ido  en c u e n ta  — a p a r t e  del  f a c t o r  c o n c e n t r a c i o n  r e a c t i v o  m in e i  a l i -  

z a n te  — los f a c t o r e s :  1) T e m p e r a t u r a  a la  que s e  l leva  a cabo  la  m in e  

r a l i z a c i o n .  2) T ipo  s de i lu rn inac ion  e m p le a d o s  y 3) Cuant fa  de la m u e s  - 

t r a  de e th y l - f lu id  a m i n e r a l i z a r .

F a c t o r  t e m p e r a t u r a

Se ha  t r a b a j a d o  en dos  c o n d ic io n e s :  T e m p e r a t u r a  a m b i e n t e  (2 0 - 

259C) y t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n  de la m u e s t r a  con r e a c t i v o  m i n e r a l i -  

z an te  (unos 809C). Los  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  fu e r o n  - -  

muy d i f e r e n t e s .



T A B L A  XLIII

C o n t r a s t e  de  l a  r i g u e z a  en  p lo m o  de l  e th y l - f l u id  s e g u n  e l  m é t o d o  

A. S. T .  M. que m i n e r a l i z a  con  a c i d o c l o r h i d r i c o  co  ne e n t r a d o  y  - 

d é t e r m i n a  e l  p lo m o  g r a v i m é t r i e  a  en te  (l  48 X

D e t e r m i -
n a c io n

M g s .  de  e thy l - f lu id  
p e s a d o s

M gs .  de  p lom o
e n c o n t r e  dos

% de  
p lo m o

% m c d io  de 
p lo m o  en  el  
e th y l - f l u i d

1 6 5 .4 3 2 6 .5 0 4 0 .5 1

2 €9.  82 2 8 .2 8 4 0 .5 0

3 7 4 .6 9 3 0 .2 2 4 0 .4 6

4 79. 14 30. 79 4 0 .4 4

5 8 0 .5 6 3 2 .61 4 0 .4 9

6 87. 90 35. 55 4 0 .4 4 4 0 . 4 7

7 9 0 .0 2 3 6 .4 2  _ 40. 46

8 9 2 .7 8 3 7 .5 8 4 0 . 4 8

9 9 8 .5 3 39 .85 40. 45

10 9 9 .0 7 &  . 4 0 .0 7 40. 45

11 _
i

100.09 4 0 .5 1 40. 47

12 111 .91 4 5 .31 4 0 .4 9



T A B L A  XLIV

P e t e r m i n a c i o n  d e l  p lom o en  e th y l - f l u id  s e g û n  e l p r o c e d i m i e n t o  de 

G. E s c o l a r  y P.  C a s t r o  que m i n e r a l i z a  e l  p l o m o t e t r a e t i l o  con  s o -  

luc ion  de  c l o r o  en  CCl^ ,  é l i m i n a  e l  e x c e s o  de m i n e r a l i z a n t e  con  - 

a g u a  ox ig en ad a  y v a l o r a  e l  p lom o  c o m j î l e x o m e t r i c a m e n t e ,  (130).

D e t e r m i -
naciôn .

Mgs.„ de e thy l - f lu id  
p e sa d o s

% de  p lom o 
e n c o n t r a d o

45. 43 

49. 71 

5 3. 21 

57. 32 

60. 01 

64. 79 

72. 70 

77. 86  

81. 27

40. 48 

40. 52 

40. 50 

40. 45 

40. 47 

40. 49 

40. 51 

40. 52 

40. 47

% m e d io  de  
p lom o  en el 
e t h y l - f l u id_

40. 49

10

11

85. 62 

96. 79

40. 53 

40. 46

12 104.35 40. 50
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6 , 3 ,  M i n e r a l i z g c i é n  c u a n t i t a t i v a  a l a  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te .

L a  s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  s e  r e a l i z a r o n  con  t i e m p o s  d i s t i n t o s  de  

a t a q u e  de  l a s  m u e s t r a s  a l a  t e m p e r a t u r a  y  luz a m b i e n t e s  de l  l a b o r a t o »  

r i o  s ig u ie n d o  en  e l  t r a t a m i e n t o  de l a s  m i s m a s  el m é to d o  e x p u e s to  en  la  

p âg ina  53 de e s t e  t r a b a j o  (ac ido t r i c l o r o a c é t i c o ) .  R e s u m i d a m e n t e  e l  -
I)

m é to d o  e s :  M u e s t r a s  de unos  45 m g s .  de  e t h y l - f l u i d ,  p o r  s e r  l a s  m  m i ­

m a s  u t i l i z a d a s ,  d i lu id a s  con  u n o s  10 m i s ,  de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  - 

s e  t r a  tan co n  unos  10 m i s ,  de s o lu c iô n  de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % 

en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  El con jun to  s e  a g i t a  a m an o  d u r a n t e  un 

m inu to  y r e p o s a  t i e m p o s  d i s t i n to s .  D e s p u e s  s e  é l im in a  p o r  e b u l l i c io n  - 

l a  p a r t e  o r g â n i c a  v o la t i l  y s e  v a l o r a  e l  p lo m o  c o m p l e x o m é t r i c a m e n t e  - -  

p o r  r e t o r n o .  La  T a b la  XLV y p a r t e  A de  la G r â f i c a  XIV dan  c u e n ta  de -  

lo s  r e s u l t a d o s ,

C o n c l u s io n e s  , La T a b la  X L V  y la  p a r t e  A de la  G r a f i c a  XIV p r u e  

ban  que  co n  e s t e  r e a c t i v o  ( r i q u e z a  a l  15% en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o ­

no) la  m i n e r a l i z a c i o n  no e s  i n s t a n t a n é s .  Se c o m p l é t a  con  e l  t i e m p o  h a -  

c i e n d o s e  c u a n t i t a t i v a  a l a s  dos  h o r a s  d iez  m in u to s ,  E s to  supone  un a u -  

m e n to  en  e l  t i e m p o  d e l  30 % r e s p e c t e  a l  n e c e s a r i o  de u t i l i z a r  c o m o  r e a c ­

t ivo  m i n e r a l i z a n t e  s o lu c iô n  de a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20  % en ig u a -  

l e s  c o n d ic i o n e s  e x p é r i m e n t a l e s .



T A B L A  XLV
=  =  =  =  =  r r  =  =  :p̂  =  =  =  =  = : = =  =  = =  =  _

Re s u l t a d o s  ob ten id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  unos  45 m g ,  de e th y l - f l u id  
d i lu id a s  con  unos  10 m i s ,  de C C l ^ y unos  TÔ m is ,  de s o lu c iô n  de  a c id o  
d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % e n CCI4  . E l  con jun to  s e  a g i ta  d u r a n t e  un m i ­
nute  y s e  d e j a  en r e p o s e  a la luz  d i fu s a  déT l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a t u r a  
a m b i e n t e  d u r a n t e  e l  t i e m p o  in d ic a d o .

D e t e r  m^ 
nac ion .

P r o m e d i o  del p e so  de  l a s  
m u e s t r a s  de e th y l - f l u id  
en mgs^

Minutos
de

r e p o s e

% de l  p lo m o  m i n e  
r a l i z a d o

1-5 44. 8 1 16 .6
6 - 1 0 46. 2 10 2 8 .0

11-15 44. 1 2 0 42, 2
16-20 4 7 .0 30 54. 6

21-25 4 5 .5 40 64. 5

26-30 46. 4 50 71. 9
31-35 4 7 .2 60 7 8 .0

36-40 45. 3 70 82. 6

41-45 45. 7 80 87. 1
46 -50 45. 1 90 91. 6

51-55 4 6 .7 100 94. 8

5 6 -6 0 46. 6 110 9 7 ,2

61-65 44. 9 120 99 .1

6 6 4 7 .5 4 130 1 0 0 . 10

67 45. 87 130 99. 95
6 8 4 5 .6 9 130 99. 90

69 4 7 .4 1 140 99. 93

70 4 8 .0 3 140 1 0 0 . 1 2



7 0 -

6 0 -

•o 50-

40
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10 20 30 40 SO 60 70 80 9 0 100 110 120 130 140

t i e n p o  e n  m i n u t o s

G R A F t C A  X IV / P o r t 6  A .  C r a f i ca  d e ]a  in  i n e j a l i z a c i<»n

f i t ' l  p l o t i i o :  I 1 r . ' i f ' Ml  ) c n  ’ n i d  n 1;, 1 < ?n p i  r n  ' : i i \' h i / ,  a m

h i t - i i U s  u i i i i / a i K i o  i i i i o s  1 0  m i s .  d e  s ü l i i e i ô n  d e  a c ' d o  d i e  l o r m i  - 

c e t i c o  a l  15 % en C C l^ c otuo r e a c t i v o  m i n e r a li z a n te.  M u e s ­
t r a s  de e th y l - f l u id  de unos 45 m g s .
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6 , 3. 1. a ,  - E f ec to  de la c u a n t i a  de m u e s t r a  de e th y l - f l u id  en e l  t i e m p o  de 

m i n e r a l i z a c i o n  to ta l ,

El  e fe c to  de v a r i a c i o n e s  en la c a n t id a d  de m u e s t r a  de e th y l - f l u id  

a m i n e r a l i z a r  s o b r e  los  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l  p a r a  una  d e t e r -  

m in a d a  c o n c e n t r a c i o n  de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o ­

no s e  ha c o n se g u id o  c o n o c e r  r e a l i z a n d o  la  s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  que se  

d e ta l î a n  a con t in u ac io n :  M u e s t r a s  de e th y l - f l u id  de cuan t fa  c o m p r e n d i d a  

e n t r e  unos  45 y  100 m g s .  s e  t r a t a r o n  s ig u ie n d o  e l  m é to d o  ya  d e ta l l a d o  - 

p a r a  e l  c a s o  de m u e s t r a s  de unos  45 m g s .  Los  r e s u l t a d o s  ob ten idos  se  

r e c o g e n  en la  T a b la  XI.VI y p a r t e  B de la  G r a f i c a  XIV.

Se o b s e r v é  que la m i n e r a l i z a c i o n  c o m p l é t a  s e  p r o d u c e  a t i e m p o s  

d i s t i n to s  s eg u n  que la cu an t f a  de la  m u e s t r a  e s t é  c o m p r e n d i d a  e n t r e  - - 

unos  45 y 75 m g s .  o e n t r e  unos 75 y 100 m g s .

C o n c l u s io n e s .  L os  r e s u l t a d o s  de la  T a b la  XLVI y la  p a r t e  B de

la G r a f i c a  XIV in f o r m a n  que con  e s t e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  de r i q u e z a
0

el 15 % ( m u e s t r a s  de e th y l - f lu id  de  u n o s  45 a 100 m g s .  ) la m i n e ­

r a l i z a c i o n  no e s  ins tanta 'nea;  que  con m u e s t r a s  de unos  45 a 75 m g s .  e s  

c u a n t i t a t i v a  a l a s  dos  h o r a s  d iez  m in u to s ,  y que  con  m u e s t r a s  de  unos -O

75 a 100 m g s .  e s  c u a n t i t a t i v a  a  l a s  dos  h o r a s  c u a r e n t a  m in u to s .  Con e llo  

queda  se i l a lada  la in f luenc ia  que en e l  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c o m p l é t a



T A B L A  XLVI

R e s u l t a d o s  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos  45 a  100 m g s .  de  e t h y l- 

f lu id  d i lu id a s  con  unos  10 m i s ,  de  C C l /t, y unos  10 m i s ,  de  s o lu c i on de 

a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % en  C C l^ .  E l  co n ju n to  s e  a g i ta  d u r a n t e  un 

m in u to s  y s e  d e ja  en  r e p o s o  a l a  luz  d i fu sa  de l  1 a h o r a t o r i o  y t e m p e r a t i n;a 

a m b i e n t e  d u r a n t e  e l  t i e m p o  ind icado .

D e t e r m i -
nac ion .

M inutos  de 
r e p o s e

% de l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de cuan t fa  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
45 a 75 m g s .

% de l  p lom o m i n e r a l i z a  
do en m u e s t r a s  dc' cuan  
t i a  c o m p r e n d i d a  e n t r e  - 
unos  75 a 100 m g s .

1-5 1 16. 6

6 - 1 0 1 16. 1

11-15 10 28. 1

16-20 10 25. 0

21-25 20 4 2 .2

26-30 2 0 38. 7

31-35 30 5 4 . 9

36-40 30 49. 1

41-55 50 7 2 .0

46-50 50 6 5 .0

51-55 70 82. 6

5 6 -60 70 77. 7

61-65 90 91 .5

66-7-0 90 8 6 . 8

' 7 1 - 7 5 1 0 0 94. 8



T A B L A  XIAT (Continuacion)

D e t e r m i -  M i n u t o s  d e  %  d e l  p l o m o  m i n c r a l i z a d o  %  d e l  p l o m o  m i n e n a l i z a d ,

n a c i o n .  r o p o s o  e n  m u e s t r a s  d e  c u a n t f a  e n  m u e s t r a s  d e  c u a n t f a

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos
45 a75 m g s .  75 a 100 m g s .

76-80 100 9 0 .5

81-85 11 0 9 7 .2

86-80 110 9 3 .4

81-85 100 89 .1

8 6 - 1 0 0 1 0 0 05. 7

101 130 8 9 .9 8

100 130 1 00. 05

100 130 1 0 0 . 0 0

10/1-108 130 87. 1

108-113 140 8 8 . 0

11^-118 150 8 8 .3

1 18 160 8 8 .8 5

100 160 100 .05

101 160 8 8 , 88



100

9 0 -

70

6 0 -

o : muestras de ethyl-fluid de A5 a 75 mgs.5 0 -

A : m uestras de ethyl-flu id  de 75 a 100 mgs.

3 0 -

2 0 -

1 0 -

1 10 20 30 ^0 50 60 70 80 90 100 110 120 130 UO 150 160

tiempo en minutos

G R A F IC A  3Cnr, Po r te  B .  G r a f l c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n  de l  
p l o m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f lu id  a la  t e m p e r a t u r a  y luz a m b i e n t e s  - 
u t i l izando  unos 10 m i s .  de s o lu c io n  de ac ido  d i c l o r o a c é t i c o  a l  1.5% 

en CCI . c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e .
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t iene  la  c u a n t i a  de m u e s t r a  de e th y l - f lu id  a m i n e r a l i z a r .

Los  l i m i t e s  de  45 y  100  m g s .  s e  han m a n te n id o  en e l  e s tu d io  de 

l a s  s o lu c i o n e s  de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  c o m o  

r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  p o r  l a s  r a z o n e s  e x p u e s t a s  en la pagina  50 de e ^  

te t r a b a j o ,

6 , 3. 1 . b.  - E f e c to  f a c t o r  c o n c e n t r a c i o n  a c id o  d i c l o r o a c é t ico  on el t i e mpo 

d ^ m i n e r a l i z a c io n  to ta l .

Se han r e p e t id o  la s  e x p e r i e n c i a s  a n t e r i o r e s  p a r a  el i n t e r v a l o  de 

m u e s t r a s  de 45 a 100 m g s .  v a r i a n d o  so lo  la c o n c e n t r a c i o n  on a c id o  d ic lo  

r o a c é t i c o  del  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  e m p l e a n d o s e  s o lu c i o n e s  al  20 al  25 

y a l  30 % .

L o s  r e s u l t a d o s  s e  r e c o g e n  en l a s  T a b l a s  XLVII,  XLVIII y XLJX 

a la s  que  s e  pueden  af iad ir  los  de la T a b la  XLVI ( a n t e r io r ) .

C o n c l u s i o n e s . L a s  T a b l a s  XLVII,  XLVIII y XLIX p r u e b a n  que  co n  

m u e s t r a s  de  unos  45 a 75 m g s .  el  a u m en to  de  la c o n c e n t r a c i o n  del r e a c  

t ivo m i n e r a l i z a n t e  del  15 a l  20 a l  25 y a l  30 % Cv no p ro d u c e  m e n o r e s  - 

t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l .  La  T a b la  XLVII i n f o r m a  que p a r a  m u e s  

t r a 6 de unos 75 a 100 m g s .  con  r e a c t i v o  d e l  20%C^ en a c id o  d i c l o r o a c é t i c o
V



T A B L A  XLVII

Re s u l t a dos ob ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos  45 a 100 m g s .  de e th y l -  

f luid d i lu id a s  con  unos 10 m i s ,  de  C C 1 ̂ , y unos  10 m i s ,  de so  luc io n  de  - 

âc ido  d i c l o r o a c é t i c o  a l  20 % C^ en CC 1 ̂ . E l  con jun to  se  ag i ta  du r a nte  un 

m inu to  y  s e  d e ja  en r e p o s o  a la  luz  d i fu sa  de l  l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a t u r a  

a m b ie n te  d u r a n t e  e l  t ie  m  n d i c a d o .

D e t e r m i -  Minutos  de % de l p lom o m i n e r a l i z a d o  % del p lom o m i n e r a l i z a d o
n acion .  r e p o s o  en m u e s t r a s  de  c u a n t i a  en m u e s t r a s  de c u a n t i a

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos
 ____________________ 45 a 75 m g s ._____________ 75 a 100 m g s.____________

1-5 1 16 .7

6-10  1 16 .3

11-15 10 2 8 .2

16-20 10 2 5 .3

21-25  20 4 2 .3

26-30  20 3 8 .9

31-35 30 5 5 .0

36-40  30 4 9 . 4

41-45  50 7 2 .0

46 -50  50 6 5 .5

51-55  70 8 2 .5

56-60  70 78 .5

61-65 90 9 1 .8

66-70  90 8 7 .4

71-75  100 9 4 .8



T A B L A  XLVII (Continuacion)

D e t e r m i -
n ac ion .

M inutos  de 
r e p o s e

% d e l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de  c u a n t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos 
45 a 75 m g s .

% de l  p lom o  m i n e r a l i z a  
en  m u e s t r a s  de c u an t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
75 a 100 m g s .

76-80 1 0 0 91, 1

81-85 110 9 7 .3

86-90 1 1 0 94. 1

91-95 120 99. I

96-100 1 2 0 96, 5

101 130 99. 95

102 130 99, 90

103 130 100 .07

104-108 130 9 8 . 0

108-113 140 99. 1

114 150 99. 90

115 150 ' 100.05

116 150 1 0 0 , 1 0



T A B L A  XLVIII

R es u l t a d o s  ob ten id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  u nos  45 a 100 m gs ,  d e e thy l-  
f luid d i lu id a s  con unos  10 m i s .  de  C C I . ,  y unos  10 m i s .  de s o lu c io n  de  - 
a c i do d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % C ^ en C C l ^ . El c on jun to  s e a g i ta data n t e un 
m inu to  y s e  d e ja  en r e p o s o  a la luz d i fu sa  d e l  l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a t u r a  
a m b i ente  d u r a n te  e 1 t i e m p o  in d ic a d o .

D e t e r m i  - 
nac ion

Minutos  de 
r e p o s o

%del p lom o m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de c u an t f a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
45 a 75 m g s .

%de] p lom o m i n e r a i i z a d  
en m u e s t r a s  de c u a n t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  u n o s  

75 a 100 l ï ig s .

1-5 1 16. 7

6 - 1 0 1 16. 6

11-15 10 28. 1

16-20 10 28. 1

21-25 20 42. 4

26-30 20 42. 3

31-35 30 55. 1

36-40 30 55. 1

41-45 50 72. 1

46-50 50 72. 1

51-55 70 82. 6

56-60 70 82. 6

61-65 90 9 1 .7

66-70 90 91. 7

71-75 100 94. 9

76-80 100 94. 9

81-85 110 97. 3



T A. B L A XLVIII (Continuacion)

D e t e r m i - 
n ac io n

M inu tos  de  
r e p o s o

% de l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  
en  m u e s t r a s  de  c u a n t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
45 a  75 m g s .

% de l  p lo m o  m inera l i / ;  
en  m u e s t r a s  de cuan t i  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  un 
75 a 100 m g s .

86-90 11 0 97. 2

91-95 1 2 0 99. 1

96-100 1 2 0 99. 1

101 130 9 9 . 9 5

102 130 1 0 0 . 0 5

103 130 99. 98

104 130 1 0 0 . 0 7

105 130 1 0 0 . 0 2

106 130 99 .93



T A R L A XLIX

l l c s u l t a d o s o b te n id o s a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos 45 a 100 m g s ,  de e th y l - f l u id  

d i lu id a s  c o n unos 10 m i s ,  do C C I  ̂ y unos 10 m i s ,  d e s o lu c i o n de â c id o  d i c l o ­

r o a c é t i c o  a l 30 % Cy e n C C l ^ . E l  con jun to  se  a g i ta  d u r a ritc un m inu to  y se  de- 

ja  en r e p o s o  a la luz  d i fu sa  de l  l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a t u r a  a m b ien te  d u r a n t e  - 

el t k '  m po  in d i c a d o .

D e t e r m i -  Minutos  de % de l  p lo m o  m i n e r a l i z a d o  %del p lom o m in e r a l i z a d .
nac ion  r e p o s o  en m u e s t r a s  de c u an t i a  cm m u e s t r a s  d(? c u an t i a

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos 
 _______________ ______jl5 a 75 m g s ._______________ 75 a 100 m g s .  _____

1 5 1 16. 8

6 - 1 0 1 16. 7

11-15 10 2 8 .2

16-20 10 28. 2

21-25 20 42. 5

26-30 20 42. 4

31-35 30 55. 0

36-40 30 55. 1

41-45 50 72. 1

46-50 50 72. 1

51-55 70 8 2 .6

56-60 70 82. 6

61-65 90 91. 7

66-70 00 91. 7



T A B L A XLIX (Continuacion)

D e t e r m i - 
nac ion

M inu tos  de 
r e p o s a

% d e l  p lom o  m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de c u a n t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
45 a 75 m g s .

%del p lom o  m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de  c u a n t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
75 a 100 m g s .

71-75 100 94. 9

76-80 100 9 4 . 9

81-85 11 0 9 7 . 4

86-90 110 97. 3

91-95 1 2 0 99. 2

96-100 120 99. 2

101 130 99. 98

102 130 100 .07

103 130 1 0 0 . 0 0

. 1 0 4 130 1 0 0 , Ip

105 130 99. 90

106 130 99. 95
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c*l t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l  e s  ve in te  m i n u ta s  m a y o r  ( p u *  e l  d o  

m u e s t r a s  de unos  45 a 75 m g s .  La T a b la  XLIII ind ica  cjue cuan d o  la con 

c e n t r a c i o n  del r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  a l c a n z a  el 25 % c '  sc  p roducon
V

t i e m p o s  ig u a le s  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  s e a  c u a lq u ic t  a la cuan t i a  

de  la m u e s t r a  en el i n t e r v a lo  e leg ido .  La T a b la  XLIX p ru e b a  que el an - 

m e n t a r  la c o n c e n t r a c i o n  del r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  del  25 a I 30 % no 

se  ob t ien en  m e n o r e s  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  to ia l .

Se ap i  e c ia  de lo que p r e c e d e  que los  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c  i('>n - 

en la s  c o n d ic i o n e s  e s tu d i a d a s  son  e x c e s i v a m e n t e  l a r g o s , po r  l o  f j i u  s c  

i n v e s t i g a r o n  c o n d ic io n e s  dc t r a b a j o  p a r a  d i s m i n u i r l o s .

F A C T O R E S  ENE RGETICOS

fi. 3. 1. c E l e c t r o m a g n é t ica

Se han u t i l i z ado  p a r a  activai* la m i n e r a l i z a c i o n  i u c  m i s m o s  l i p o s  

de  luz que  los  e m p le a d o s  con  el  ac ido  t r i c l o r o a c é t i c o .

Luz v i s ible

C om o en el c a s o  de l a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  s e  ha u t i l i z ad o  una 

l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a l i c o  de 100  vv mon ta da s o b r e  f l c x o  p r o v i s  t o  

de  p a n ta l l a  de a lu m in io  y s e  ha ev i tado ,  c o m o  a l l i ,  un a u m e n to  e x ce s iv o  

de  t e m p e r a t u r a  en la s  m u e s t r a s .  L a s  m u e s t r a s  u t i l i z a d a s  fu e ro n  de 45 

a 100  m g s .  s e  d i lu y e ro n  con unos  10 m i s .  de t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  -



T A B L A  L

l l c s u l t a dos ob ten id o s  a l t r a t a r  m u e s t r a s  de unos 45 a 100 jiigs_. de e th y l - f lu id

d i l u ida s  con  unos  10 m i s , de C Cl^ y unos 10 m is ,  de s o l ucitSn de a c ido d ic lo  - 
r o a c é t ico  al 25 % e n C C l^.  E l  con jun to  s e  a g ita  d u r a n te un mj^nuto y s e  de- 

j a en r e po s o a l a  te m p e r a t u r a  a m b ie n t  e d u r a n t e el t i em p o  indj c a ci o_a u nos 2 0 

c j n s .  d e la  luz de una l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a l i c o.

D e t e r m i -  Minutos  de % del p lom o m i n e r a l i z a d o  %del p lom o  mineralizncl
nac ion  r e p o s o  en m u e s t r a s  de c u an t i a  en m u e s t r a s  de cuanlfa

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos c o m p r e n d i d a  e n t r e  uio
______________________________ 45 a 75 m g s ._______________ 75 a 10 (l_nigs. _______

1-5 1 2 2 .7

6-20  1 2 2 .7
11-15 10 4 4 .6

16-20 10 4 4 .7

21-25 20 5 9 .9

26-30  20 5 9 . 9

31-35  30 7 0 .0

36-40  30 7 0 .0

41-45  40 7 9 .8

4 6 -50  40 7 9 . 8

51 -55 50 8 4 .3

5 6 -60  50 8 4 . 3  "

61-65  60 8 8 .7

66-70  60 8 8 . 6

71 -75 70 9 3 .2



T A B L A  L (Continuacion)

D e t e r m i -  , 
nac ion .

M inu tos  de 
r e p o s o

r
% d e l  p lom o m i n e r a l i z a d o  
en m u e s t r a s  de  c u an t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos 
45 a 75 m g s .  ,

%del p lo m o  m i n e r â l i z a d  
en m u e s t r a s  de c u an t i a  
c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos 
75 a 100 m g s .

76 -80 70 93. 2

81-85 80 96. 3

86-90 80 96. 3

91-95 90 98. 6

96-100 90 98. 6

101 10 0 99. 8 8

10 2 100 1 0 0 . 0 7

103 1 0 0 1 0 0 . 10

104 10 0 100.05

105 100 99. 90

106 100 99. 95

107 1 1 0 99. 88

108 1 1 0 100 .06

109 1 1 0 1 0 0 . 10

1 1 0 1 1 0 100 .07
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G R A F I C A  X y  , Port@ A.  G r a f i c a  de  la  m i n e r a l i z a c i o n  d e l  
p l o m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f l u id  a la  t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e  y luz - 
de  una l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a l i c o  u t i l i z ando  unos  10 m i s ,  de 
s o lu c io n  de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en C C l^ c o m o  r e a c t i ­
vo m i n e r a l i z a n t e .  M u e s t r a s  de e th y l - f l u id  de 45 a 100  m g s .



-  180  .

a g r e g a n d p l a s  m i s ,  de  r e a c t i v a  m i n e r a l i z a n t e  a c id o  d i c l o r o a c é ­

t i co  a l  25 % en t e t r a c l o r u r o  de  c a r b o n o .  La  T a b la  L y la p a r t e  A de 

la  G r a f i c a  XV c o r  r e s p o n d  len te  m u e s t r a n  lo s  r e s u l t a d o s  obtenidos,  L ï  

t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  e s  de  una  h o r a  c u a r e n t a  m in u to s ,  

lo que r e p r é s e n t a  a p r o x i m a d a m e n t e  un 23 % de  r e d u c e  ion con  r e l a c c i ô n  

"a c f e c t u a r l a  con  luz d i fu sa  n a t u r a l  de l  l a b o r a t o r i o .  La  re d u c  ci  on c o n s ^  

guida  con  âc ido  t r i c l o r o a c é t i c o  fue  d e l  40 %.

C o n c l u s io n e s .  La  luz v i s ib l e  de  una  l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a ­

l ico  c a t a l i z a  p o s i t i v a m e n t e  la m i n e r a l i z a c i o n  p c r o  no la s u f i c i e n t e .  E s t o  

l leyo  a  e n s a y a r  con  r a d i a c c i o n  u l t r a v i o l e t a  p o r  s i  fu o se  en e s t e  c a s o  m a s  

a c t i v a .

Luz  u l t r a v i o l e t a

El m a n a n t i a l  l u m in o s o  ha  s id o  a l  igua l  que  p a r a  el  c a s o  de) â c id o  

t r i c l o r o a c é t i c o  una l a m p a r a  C h r o m a t o l u x  2 L. E l  m a t r a z  de  r e a c c i o n  ha 

s id o  en  e s t e  c a s o  de  c u a r z o  t r a s p a r e n t e .  Se o p e r o  co n  m u e s t r a s  de  e th y l -  

f lu id  de c u a n t i a  v a r i a b l e  (45 a 100 m g s .  ) d i l u id a s  co n  unos  10 m i s ,  de t e t r a  

c l o r u r o  de  c a r b o n o ,  a f lad iendose  d e s p u e s  u n o s  10  m i s .  de  s o lu c io n  de  - 

â c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % C^ en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  El m a t r a z  - 

r e a c t o r  s e  t a p é  y a g i t é  d u r a n t e  un m in u to ,  s o m e t i e n d o l e  s e g u i d a m e n t e  - 

a la a cc io n  de la r a d i a c i o n  u l t r a v i o l e t a  t i e m p o s  d i s t i n t o s .  La  T a b la  Lï



t a b l a  LI

R e s u l t a d o ë  o b te n id o s  a î  t r a t a r  m u e s t r a s  de  unos  45 a lOO m g s ,  de  e th y l - f l u id  
d i lu id a s  con  unos  10 m i s ,  de  CCI4 , y unos  10 m i s ,  de  so luc ion  dc a c id o  d i d o  - 
r o a c é t i c o  a l  25 % en  C C l^,  E l  con  junto  s e  a g i ta  d u r a n t e  un m in u to  y s e  d é ­
jà  en r e p o s a  a la  t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e  d u r a n t e  e l  t i é m p o  ind icado  ba j o la 
a c c io n  de  luz u l t r a v i o l e t a .

D e t e r m i -  M inutos  de %del  p lom o  m i n e r a l i z a d o  % de l p lo m o  m i n e i a l i z a d o
nac ion .  r e p o s e  en  m u e s t r a s  de c u an t i a  en m u e s t r a s  de c u a n t i a

c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  c o m p r e n d i d a  e n t r e  unos  
____________________________ 45 a 75 m g s ._______________ 75 a 100 m g s . _______

1-5 1 3 5 .5

6 - 1 0 1 35. 6

11-15 10 56. 8

16-20 10 56. 8

21-25 2 0 7 4 .6
2 6 -30 20 74. 6

31-35 30 8 6 . 2

36-40 30 8 6 , 2

41-45 40 9 4 .1

4 6 -50 40 9 4 .0

5 1 -55 50 9 8 .3

5 6 -6 0 50 98. 3

61 60 1 0 0 .0 7
62 60 99. 93

63 60 99. 95

64 60 100 .05

65 70 1 0 0 . 1 0

66 70 1 0 0 . 0 2

67 70 99. 90

6 8 70 100.05
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G R A F IC A  30T# Porto B* G r a f l c a  de m i n e r a l i z a c i o n  de l  
p l o m o t e t r a e t i l o  en  e th y l - f l u id  a la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te  y luz 
u l t r a v i o l e t a  u t i l i z a n do unos 10  m i s ,  de so lu c io n  de a c id o  d ic lo  
r o a c é t i c o  a l  25 % C
M u e s t r a s  de e th y l - f l u id  de unos  45 a  100 m g s .

en CCl^  c o m o  r é a c t i v é  m i n e r a l i z a n t e . -



182 -

l o s  r e s u l t a d o s .  P i ï r a  n i i n e r a l i z a c i o n e s  i i i c o n i p k d a s  l o s  v a  l o r e s  -  

r e g j s t i ’a d o s  s o n  , a l  i g u a l  q u e  e n  o t r a s  o c a s i o n e s ,  l a  m e d i a  d e  c i n c o  

d e l  e r m i i i a c  i o n e s  r e a l i z a d a s  e n  c o n d i c i o n e s  i d e n t i c  a s .  L a  p a n e  L  d e  l a  

G r a f l c a  X V  e s  e l  r e s u l t a d o  d e  l o s  v a l o r e s  d e  l a  ' J’a h l a  L I ,  y  e n  e l l a  s e  

a p i e c i a  c j u e  e l  t i e r n p o  d e  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n i i t a l i v o  e s  d e  u n a  h o r a ,  l o  

( j u e  r e p i ’e s e n t a  a p r o x i n i a d a m e n t e  u n  5 4  %  d e  r e d u c e  i o n  r e s p e c t o  a  u i i l i -  

z a r  l u z  n o n n a l  d e l  l a b o i - a t o r i o .  E l  p o r c e n t a j e  d e  r e d u c e  i o n  c o n  a c i d o  

t r i c l o i ’o a c  é t  i c o  fiU' d e l  7 0  % .

ConcUisiuriv'S.  L a  l u z  u H r a v i o l e t a  I ' c s u l t a  m a ' s  a c t i v a  er, l a  m i ­

n e r a l  i z a c  i o n  t  i i ' i i  i i t  .1 i v a  d e l  d h v l - f l u i d  c o n  s (  l u c  i o n  d  » a c i d o  d i e l o r o a c e  

t i c u  a l  2.0 '■'!) C y  c ( i  i c i i a c l o r u r o  d e  c a r b o n o  q u e  i a  i u z  v i s i b l e  p r o d u c i d a  -  

p o r  u n a  l a ' i n p a r a  d e  f i i a m e n t o  m c t a l i c o .

G o n  e l  f i n  d e  a l c a n z a r  m e n o r e s  t i c m p o s  d e  m i n e r a l i z a c i o n  s e ' l r a t i  

r c n  I i z a d o  e n s a \ o <  i d l l i z a n d o  c o m o  f a c t o r  a d i v n n t . i *  c l  c a  l e n t a m i e n t o  a  r e  

I ' i u j o .

0 .  3 .  2 .  -  M i n e  r a l j z a c i o n  c u a n t r i a i i v a  e n  c a i i e n l e  ( t e r n  p e r n  i u r a  d e  e b u l l i -  

c m i O c l e l  e t h y l - f j m d  c o n  s o l u c i o n  d e  a c i d o  d i e  i . n - u a ^ a i d i c o  e n  t e t r a  

c l o r u r o  d e  c a r b m i o ^

L i i  e s t a s  c o n d i c i o n e s  s e  b a n  o b t e n i d o  t i c m p o s  d e  m i n e r a l i z a c i ( ) n



T A B L A LII

R e s u l t a d o s  ob ten id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  unos 45 m g s ,  de  e th y l - f l u id  

d i l u id a s  con  unos  10 m i s ,  de  C C l ^ y  unos  10 m i s ,  de so luc ion  de a c id o  - 

d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % en C C l ^ d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n to s  de ebu l l ic ion  

r e f l u j o .

D e t e r m i
nac ion .

P r o m e d i o  de l  p e so  
de l a s  m u e s t r a s  de 
e thy l  - f 1 u id en m g s .

M inutos  de 
e b u l l i c io n -  
re f lu jo .___

% del p lo m o  
e n c o n t r a d o

1-5 45. 7 1/4 63. 2

6 - 1 0 4 4 .9 1 / 2 8 3 .0

11-15 46. 2 3 /4 9 3 . 4

16-20 44. 7 1 9 8 . 8

21 4 5 .0 7 1 1 /4 99. 93

22 46. 32 1 1 /4 9 9 .9 5

23 4 8 .4 6 1 1 /4 1 0 0 . 1 0

24 4 7 .7 9 1 1 /4 100 .07

25 4 5 .2 1 2 1 0 0 . 10

26 4 7 .0 3 2 99. 93

27 44. 18 2 100 .07

28 4 7 .5 2 5 99. 93

29 4 6 .6 0 5 9 9 .9 0

30 4 7 .4 5 5 100.05



â  1 0 0 -

90 -

8 0 -

7 0 -

6 0 -

5 0 -

3 0 -

2 0 -

tiempo en mînutos

G R A F I C A  X V I t  P d r t 6  A .  C r a f l c a  de la m i n e r a l i z a c l ô n  de l  
p l o m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f l u id  a p r o x i m a d a m e n t e  a la  t e m p e r a t u r a  
de e b u l l i c io n  d e l  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  u t i l i z ando  unos  10 m i s .  
d e s o lu c io n  de  à c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % en C C I , c o m o  r e a c  - 
t ivo m i n e r a l i z a n t e .  M u e s t r a s  de e th y l - f l u ld  de unos  45 m g s .
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to t a l  d e l  o r d e n  d e r  m inu to ,  p o r  lo que  ta n ib ie n  con  e s t e  r é a c t i v e  rn in e -  

r a l i z a n t e  ba  s id o  p o s ib le  e s t a b l e c e r  un rné todo de m i n e r a l i z a c i o n  tan  - 

r â p i d o  c o m o  en  e l  c a s o  de l  a c id o  t r i c l o r o a ç é t i c o  y con  s u s  v e n t a j a s .

E n  una  p r i m e r a  s e r i e  de  e x p e r i e n c i a s  m u e s t r a s  de unos  45 m g s .  

de  e thy l* f lu id ,  p o r  s e r  l a s  m i n i m a s  u t i l izadas>  s e  d i lu y e ro n  con  unos  - 

10  m i s .  de t e t r a c l o r u r o  de  c a r b o n o  y  s e  t r a t a r o n  con  unos  10. m i s .  de 

r e a c  t ivo  a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .

Al m a t r a z  r e a c t o r  de  c u e l lo  e s m e r i l a d o  s e  aco p lo  un r é f r i g é r a n t e  ÿ s e  

ê a l e n t o  a e b u l i i c io n  el  cohjunto* La  m i n e r a l i z a c i o n  ■cuant itat iva  r é s u l t e  

e n  un m in u to  y c u a r t o  de eb u l l i c io n .  E n  la  T a b la  U I  s e  p r e s e n t â n  l o s  - 

r e s u l t a d o s  ç o n s e g ü id o s ,  Con lo s  d a td s  de la  T a b la  LU s e  c o n s t r u y e  la - 

p a r t e  A de  la  G r a f i c a  XVl.

C onc lus  lo u e s .  La  T a b l a  LU y la  p a r t e  A de la  G r a f i c a  XVI m u e s  

t r a n  que a p r o x i m a d a m e n t e  a  la  t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n  del te t r j iG loru^  

r o  de  c a r b o n o  s e  a c t i v a  g r a n d e m e n t é  l a  m i n e r a l i z a c i o n  que e s  c u a n t i t a t i -  

va  al,  m i n u t a  y  c u a r t o  de  e b u l l i c io n  p a r a  m u e s  i r a s  de  unos  45 m g s ,  con  -

r i q u e ^ a  d e l  15 % de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .
 ̂ 7 "  T : . V  - -

6, 3, 2, a. Efecto de la cuantfa de muestra de ethyl-fluid en el tiempo de 

mineralizaci6n total.

Se h i c i e r o n  una s e r i e  de  e x p e r i e n c i a s  c o n  m u e s t r a s  de  e th y l - f l u id



T A B L A  LUI

R e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  d e  u n o s  4 5  a  100  m g s , d e  e t h y l -  

f l u i d  d i l u i d a s  c o n  u n o s  10 m i s .  d e  C C I . y  u n o s  1 0  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  -  

a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  1 5  %  C y  e n  C C l ^  d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n t o s  d e  e b u -  

l l i c i c S n - r e f l u  j o .

D e t e r  m i  

n a c i o n

M i n u t o s  d e  e b u l H  

c  i o n - r e f l u j o .

% d e l  p l o m o  m i n e r a  % d e l  p l o m o  m i n e r a ­

l i z a d o  e n  m u e s t r a s  1 i z a d o  e n  m u e s t r a s  

d e  c u a n t i a  c o m p r e n  d e  c u a n t i a  c o m p r e n  

d i d a  e n t r e  u n o s  4 5  d i d a  e n t r e  u n o s  7 5  

7 5  m g s . ___________________ a_ 1 0 0  m g s ._______  _____

1 - 5  

0 - 1 0  

1 1 - 1 5  

. 1 6 - 2 0  

2 1 - 2 5  

2 6 - 3 0  

3 1 - 3 5  

3 6 - 4 0

4 1

4 2

4 3

4 4 - 4 8

4 9 - 5 3

5 4

5 5

5 6

5 7

1 / 4

1 / 4

1 r i  

1 / 2  

3 / 4  

3 / 4  

1 

1

1 1 / 4  

1 1 / 4  

1 1 / 4  

1 1 / 4  

1 1/ 2  

1 3 / 4  

1 3 / 4  

1 3 / 4  

1 3 / 4

6 3 .  1

8 3 .  0

9 3 .  4

9 8 .  8

9 9 .  9 3  

1 0 0 : 0 7  

1 0 0 . 0 5

5 8 .

7 5 .  3

8 7 .  0

9 3 .  1

9 6 .  8

9 8 .  9

9 9 .  9 0  

1 0 0 . 10

9 9 .  9 0  

1 0 0 . 0 5



I 100 -

0
t  90 - c

'  ao-O
Eo
CL 70-

TJ 60 -

o ; mu*ftras de ethyl-fluid de iS a  75 mgs. 

A : muestras de ethyl-fluid de 75 a 100mgs.

5 0 -

30

2 0 -

1 0 -

V a l2 Vk 1 iV i  1V2 i ^ À

tiempo en minutos

G R A F I C A  X V I ,  P o r t e  B  G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n  de l
p l o m o t e t r a e t i lo en e th y l - f l u id  a p r o x i m a d a m e n t e  a la  t e m p e r a t u r a  
de e b u l l i c io n  d e l  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  u t i l i z ando  unos  10 m i s ,  
de  s o lu c io n  de àc ido  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % C % en C C l^ c o m o  - -  
r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e .
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de  unos  45 a 100 m g s .  que d e s p u e s  de  d i lu id a s  con  unos  10 m i s .  do 

t e t r a c l o r u r o  de  c a r b o n o  s e  t r a t a b a n  con  unos 10 m i s ,  de  s o lu c i o n  

de  a c id o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % en t e t r a c l o r u r o  de  c a r b o n o .  En 

l a  T a b la  LUI y p a r t e  B de la  G r a f i c a  XVI s e  p r e s e n t â n  los  r e s u l t a ­

d o s ,  Se observe)  que  la m i n e r a l i z a c i o n  c o m p lé t a  s e  p ro d u c e  a t i e m ­

pos d i s t i n to s  s e g û n  que la  c u a n t i a  de  la  m u e s t r a  e s t é  c o m p r e n d i d a  - 

e n t r e  unos  45 y 75 m g s .  o e n t r e  unos 75 y 100 m g s ,

C o n c l u s io n e s .  La  T a b la  LUI y p a r t e  B de la  G r a f i c a  XVI prue^

Vban  que con  e s t e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  de  r i q u e z a  al  15 % p a r a  

m u e s t r a s  de unos 45 a 75 m g s .  la m i n e r a l i z a c i o n  e& c u a n t i t a t i v a  al 

m inu to  y c u a r t o  de e b u l l i c iô n  y  con  m u e s t r a s  de unos  75 a 100 m g s .  

son  n e c e s a r i o s  un m inu to  y t r è s  c u a r t o s ,  lo ctue r e p r é s e n t a  un I n c r e -  

m e n to  de l  40 % y p ru e b a  la in f luenc ia  que en el t i em po  de m i n e r a l i z a ­

c ion  c o m p lé t a  t i e n e  la  c u a n t i a  de  m u e s t r a  de e th y l - f lu id  a m i n e r a i i z a r .

6 . 3. 2. b, E f e c to  f a c t o r  c b n c e n t r a c i o n  a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  en  el  t i e m p o  

de  m i n e r a l i z a c i o n  to ta l .

Se ban  r e p e t id o  la s  e x p e r i e n c i a s  a n t e r i o r e s  p a r a  el  i n t c r v a l o  de 

m u e s t r a s  de t h y l -f lu id  de 45 a 100 m g s ,  v a r i a n d o  so lo  la c o n c e n t r a c i o n  

en a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  de l  r e a c t i v o  m in e r a l i z a n t e ,  e m p l e a n d o s e  so lu c io  

n é s  a l  20 y a l  25 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .
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Con m u e s t r a s  de unos  45 a 75 m g s .  s e  o b tu v ie ro n  los  r e s u H n d o s  

r e g i s l r a d o s  en  la T a b la  LIV en la  que s e  a p r e c i a  que el t i e m p o  de m i n e ­

r a l i z a c i o n  to ta l  s e  a c o r t a  h a s t a  un m inu to  cuando  la c o n c e n t r a c i o n  del - 

a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  en  la  s o lu c io n  de l  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  a u m e n l a  

del  15 al  20 % c \  y que  a l  e l e v a r l a  a l  25 % e l  t ie rnpo de m i n e r a l i ­

z ac io n  no d i s rn in u y e  m a n te n i e n d o s e  en un m inu to ,

l_,a T a b la  LV p r é s e n t a  lo s  r e s u l t a d o s  ob ten idos  con m u e s t i  a s  de 

u n o s  75 a lOD m g s .  con  s o l u c i o n e s 'd e  a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  al 20 y al 25%

V ,C en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  La  m i n e r a l i z a c i o n  cuan t i Ja t iva  r é s u l t a
V

en un m inu to  y m ed io  p a r a  la p r i m e r a  c o n c e n t r a c i o n  y en m inu to  y c u a r t o  

p a r a  la s egunda .

T a b la  IdV  p ru e b a  que par-a m u e s t r a s  de unos 

45 a 75 m g s .  s e  a c o r t a  c l  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  a u m e n -  

tando la c o n c e n t r a c i o n  de la  so lu c io n  de l r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  del  15 

al  20 % y que  a l  e l e v a r l a  a l  25 % el t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  s e  

m a n t i e n e  en un m inu to .  Las T a b l a s  LU, LIT! y LV p r r m l t e n  a f i r m a r  que ' 

dent ro  de l i m i t e s  su f  ic ien tem enf  e a m p l io s  de m u e s t r a s  de e th y l - f l u id  - 

— 45 a 100 mgS-. — son s u f i c i e n t e s  unos 10 m i s .  de so luc ion  de a c id o  - 

d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  p a r a  (|ue la  m in e  - 

r a l  izac ion  to al r i  su l te  en  un m inu to  y c u a r t o  de ehui I iciôn.



T A B L A LIV

R e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  d e  u n o s  4 5  a  7 5  m g s .  d e  c t h y l - 

f l u i d  d i l u i d a s  c o n  u n o s  10  m i s .  d e  C C l ^  y  u n o s  10  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  - 

a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  2 0  6  a l  2 5  %  e n  C C l ^  d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n  

t o s  d e  c b u l l i c i o n - r e f l u i o .

D e t e r m i -  P r o m e d i o  d e l  p e s o

n a c i o n  d e  l a s  m u e s t r a s  d e

e t h y l - f l u i d  e n  m g s .

C j d e  l a  s o l u ­

c i o n  d e l  r é a c t i f  

v o  m i n e r a l i z a n  

t e .

M i n u t o s  d e  

e b u l l i c i o n -  

r e f l u j o .

% d e l  n l o m o  

e n c o n i  r a d o

1 - 5 6 6 . 5 20 1 / 4 7 4 .  3

5 - 1 0 7 2 . 4 2 5 1 / 4 7 4 .  4

1 1 - 1 5 4 9 . 2 20 1 / 2 8 9 .  7

1 6 - 2 0 5 6 .  3 2 5 1 / 2 8 9 .  7

2 1 - 2 5 6 0 .  7 20 3 / 4 9 8 .  5

2 6 - 3 0 5 8 . 0 2 5 3 / 4 9 8 .  6

3 1 4 8 . 9 5 20 1 9 9 .  9 5

3 2 7 4 .  4 6 20 1 9 9 .  9 3

3 3 5 9 . 0 1 20 1 1 0 0 . 0 7

3 4 6 1 .  7 3 2 5 1 9 9 .  9 0

3 5 5 4 .  8 9 2 5 1 1 0 0 . 1 0

3 6 7 2 . 6 1 2 5 1 1 0 0 , 0 7



T A B I. A LV

I L ' s u l t a f l o s  o b t e n i d o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  d o  u n o s  7 5  a  1 0 0  m g s .  d e  e t h v i  

f l u i d  d i l u i d a s  c o n  u n o s  10 m i s ,  d e  C C l ^ ,  y  u n o s  10  m i s ,  d e  s o l u c i o n  d e  

a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  20  y  2 5  %  e n  C C I 4 d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n t o s  - 

d e  e b u l l i c i o n  -  r e f l u j o .

D e t e r m i -  P r o m e d i o  d e l  p e s o

n a c i o n .  d e  l a s  m u e s t r a s  d e

e t h y l  - f l u i d  e n  m g s .

d e  l a  s o l u ­

c i o n  d e l  r e a c t i _  

V O  m i n e r a l i z a n  

t e .

M i n u t o s  d e  %  d e l  p l o -  

e h u l l i c i o n -  m o  e n c o n  

r e f l u j o .  t r a d o .

1 - 5 8 8 . 7 2 0 1 / 4 6 3 .  0

6 - 1 0 9 0 .  2 2 5 1 / 4 5 8 .  5

1 1 - 1 5 9 8 .  1 20 1 / 2 8 3 .  1

1 6 - 2 0 9 1 .  G 2 5 1 / 2 7  3 .  5

2 1 - 2 5 8 5 .  9 20 3 / 4 9 3 .  4

2 6 - 3 0 8 7 .  0 2 5 3 / 4 9 0 .  0

3 1 - 3 5 9 3 . 5 20 1 9 8 .  7

3 6 - 4 0 9 1 .  8 2 5 1 9 6 .  1

4 1 - 4 5 9 9 .  3 20 1 1 / 4 9 8 .  9

4 6 8 7 .  0 5 2 5 1 1 / 4 9 9 .  9 0

4 7 9 7 .  9 3 2 5 1 1 / 4 1 0 0 . 1 0

4 8 1 0 0 . 2 2 2 5 1 1 / 4 9 9 .  9 3

4 9 9 9 .  6 7 20 1 1 / 2 1 0 0 . 0 7

5 0 8 5 .  4 5 20 1 1 / 2 9 9 .  88

5 1 9 0 .  5 8 20 1 1 / 2 1 0 0 . 10
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6 . 3 .  3 .  -  N u e v o  p r o c e d i m i e n t o  d e  m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  o n

e n  e l  e t h y l - f l u  i d  u . t i l i z a n  d o  c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  s  o l u -  

c i o n  d e  a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o  e n  t e t r a c l o r u r o  d o  c a r b o n o  a  t e m _ -  

p e r a t i i r a  s e n s i b l e m e n i e  l a  d o  e b u l l i c i o n  d e l  t e t r a c l o r u r o  d e  c a r ­

b o n o  ( u n o s  8 Q 9 C ) .

L a s  i n v e s t i g a c i o n c s  p r e s e n t a d a s  h a s t a  a  q u i "  p e r m i t e n  p r o p o n e r  u n  

n u e  VO m é t o d o  d e  m i n e r a l i z a c i o n  u t i l i z a n d o  c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e

V
s o l u c i o n  d e  a c i d o  t r i c l o r o a c é t i c o  a l  20  %  C  o n  t e t r a c l o r u r o  d e  c a r b o n o  

t a n  r a p i d o  c o m o  1r s  s o l r c i o n e s  d e  h a l o g e n o s  a  l a s  q u e  m e j o r a .

P R O C E D I M I E N T O

E n  u n  m a t r a z  d e  v i d r i o  c o n  l a p o n  e s m e r i l a d o  p r e v i a m e n t e  a  r a d e  

s e  p e s a n  d e  4 5  a  1 0 0  m g s .  d e  e t h y l - f l u i d  y  s e  d i l u y e n  c o n  u n o s  1 0  m i s .  

d e  t e t r a c l o r u r o  d e  c a r b o n o .  S e  a h a d e n  r a p i d a m e n t c  u n o s  10  m i s .  d e  s o -

\ r

l u c i ô n  d e  a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  2 0  %  C  e n  t e t r a c l o r u r o  d e  c a r b ( m o .

S e  a d a p t a  a l  m a t r a z  u n  r é f r i g é r a n t e  p a r a  e b u l l i c i o n  a  r e f l u j o  y  s e  h i e r v e  

d u r a n t e  2 m i n u t o s .  S e  r e t i r a  e l  m a t r a z  y  s e  a f i a d e n  u n o s  1 5 0  m i s ,  d e  

a g u a  d e s t i l a d a .  D e s p u e s  s e  c a l i e n t a  h a s t a  e v a p o r a c i ô n  t o t a l  d e  l a  f a s e  -  

n o  p o l a r  v o l a t i l .  S e  a f i a d e n  2 5 , 0  6  5 0 , 0  m i s .  d e  A E D T  0 , 0 2 N .  ( l a  c a n t i -  

d a d  d e  A E D T  a  a f i a d i r  d e p e n d e r a  d e  l a  c a n t i d a d  d e  m u e s t r a  t o m a d a ) ,  - -
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10 n i l s ,  d e  s o l u c i o n  r e g i i i a d o r a  d e  p H  -  1 0  — o  u n o s  r n l s .  d e  s o l u c i o n

d e  N a O H  a p r o x i m a d a m e n t e  a l  3 0  %  p a r a  d e j a r  e l  m e d i o  a d e c u a d o .

y  un o s  3 m i s ,  d e  s o l u c i o n  r e p u  1 a d o r a  —  , i n r i m a d o r  n e g r o  d e  e r i o c r o -

2
m o  T y s e  v a l  o r a  p o r  r c t o r n o  c o n  s o l u c i o n  p a t r o n  d e  Z n  '  0 , 0 2 0 ( X 1 N ,

h a s t a  p r i m e r  \ d r a  i ^  ( a c u l  a i n  jo \nno) .

E n  l a  T a b l a  I s e  p r é s e n t a  l o s  r e s u l t a d o s .  L a  p r e c i s i o n  f p i e  -  

s e  l o g r a  e s  b u e n a  r e s p e c t o  a l  m o t o d o  A .  S. T.  M.  y  d e l  o r d e n  d e l  0 .  1 0 %  

d e  d e s v i a c i o n  m e d i a .

E s t e  p r o c e d i m i e n t o  p e r m i t e  r e a l i z a r  l a  d e t e r m i n a c i o n  d e l  p l o ­

m o t e t r a e t i l o  e n  e t h y l - f l u i d  e n  u n  t i e m p o  t o t a l  d e  a n a l i s i s  d e  8 - 1 0  m i n u _  

t o s  p a r a  u n a  d e t e r m i n a c i o n  a i s l a d a ,  p o r  l o  q u e  c o m p i t e  e n  r a p i d e z  c o n  

l a s  t c c n i c a s  f i s i c o - q u i m f c a s  m a s  r a p i d a s ,  a v c n t a j a n d o l a s  e n  s e n c  l i i e z  

y  s i m p l i c i d a d  d e  a  o a r  a t  o s  n e c e s a r i o s  p a r a  s u  r e a l i z a c i o n .

L o s  r e s u l t a d o s  q u e  s e  r e c o g e n  e n  l a  T a b l a  L V I  p e r m i t e n  a f i r m a r  

q u e  t a m b i e n  c o n  e l  a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o  e s  p o s i b l e  u n  p r o c e d i m i e n t o  -  

d e  m i n e r a l i z a c i o n  e n  c a l i e n t e  q u e  r é s u l t a  i ' d o n e o  p o r  s u  r a p i d e z ,  s i m p H  

c i d a d  y  p r e c i s i o n .

I j a s  o b s e r v a c i o n e s  c o n s i g n a d a s  e n  l a s  p a g i n a s  8 8  y  8 9  d e  e s t e  

t r a b a j o  r e s p e c t o  a l  a c i d o  t r i c l o r o a c é t i c o  s o n  a s f  m i s m o  v a l i d a s  p a r a  e l  

a c i d o  d i c l o r o a c é t i c o .
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7. - ESTUDIO D EL  ACIDO DICLOKOACF/ l ’ICC) COMO 

NUEVO MI NERALI Z ANTE D E L  P L OMC/ l ' ET RAE 

TI LO EN GASOLINA BLANCA CAMPS A P L O M A -  

DA P OR  NOSOTUOS CON E T I I Y L - F L U I D .  G E N E  

RAITZACION A LOS D I F E R E N T E S  TÎ POS DE GA 

SOLINAS COME RCI AL ES Pl .OMADAS CAM PSA.



j v O b  I ' f s u  i t a d n s  u x p i i e s t o s  i n  i - '  a p a r - l a i l o  6 p r i i c h a i i  q u i '  e  I â t ;  i d u  

d i c l o r o a c é t i c o  o n  s o l u c i o n  d c  t i d  r a c J o r u r o  d c  c a r b o n o  c s  i i n  a g c n l c  c i ' i - 

c a z  p a i  a  l a  i n  i n c r a l i z a c i d n  d i d  p i o i n o t c t r a c l  i l o  i n  c l  i M h v l - f h i i d .  h a b i c n  

d o s e  d c t a l l a d o  u n  p i ’o c c d i i n i c n l o  o p c r a t i v o  p a r a  c o n  d i c h o  r e a d  i v o  o b i e  

n c r  r e s u l t a d o s  p i a i c t i c o s ,  K s t a  p r e m  i s a  s c  l i a  c o n s  i d c r a d o  c o i n o  p r  i n n r  

p a s o  p a r a  l a  u l i l i z a c i o n  d e l  c i l a d o  r e a c l i v ' o  e n  g a s i d  i n a s  c o n i c  r e  i a  l e s  - 

p i  o m  a l i a s .

C o m o  m a s  a d c l a n t e  s o  e x  p o n e  c o n  c l  a c i d o  d i e  l o r o a c c i  i c o  s c  b a n  

o b t e n i d o  m i n e  r a l  i z a c i o n e s  c u a n t i l a t i x a s  e n  ga s o l  i n a s  . c n  l i c m p o  m n \ -  - 

b r e v e ,  e n  u n a s  c o n d i c i o n e s  d e  t i ' a b a j o  c o m o d a s ,  y  s i n  j D i i ' s e n t a i - s c  c n  

n i n g u n  c a s o  p r o c e s o s  d e  r e s i n i f i c a c i i u i  q u e  l a n l o  p c i d u r l j a n  c o n  o t r o s  -  

m i n e r a l I z a n t e s  c o i n a  n c i o n a l c s .

L o s  t i p o s  d i -  g a s o l i n a s  s o b r e  l o s  q u e  s c  l i a  c n s a \  a d o  e s t e  n u c \ "  

r i - a c t  i v o  m  i m u  a l i z a n t e  b a n  s i d o  g a s o l i n a  I d a n c a  C A M  P S A  p l o n u u i a  aijui '  

a  d i  s i  i n i  a s  c o n c e n l r a c  i o n c s  d i -  p l o m o ,  y  l o s  d i v e r s e s  i i j i o s  d c  g a s o l i n a s  

c o m e r c i a l e s  ] ) l o m a d a s  C A A l P S A .
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7 .  1 .  - P K O D l  C ' l ' O S  Q U I M l C : O S  ^  A l A T E K I A l ,

L o s  i u a c t i \ ’o s  u t i l i z a d o s  e n  e l  p r e s e n t  e  l e a b a j o  e u i n p l e n  l a s  

n o r m a s  d e  l a  A m e r .  C h e m .  S o c .  e x c e p t e  e l  e t h y l - f l n i d  d e  o i  i g e n  l a  

L t h y l - L l u i d  C o r p .  ( N .  V .  ) y  l a s  g a s o l i n a s  t o d a s  d e  o r i g e n  C A  Al  P S  A .

E l  m a t e r i a  l x o l u i n é i r i c o  l i a  s i d o  d e  c o n t r a s t e ,  h a b i e n d o s t ;  t e  

n i d o  e n  c u e n l a  e s t e  e n  l a s  m e d i c i o n e s  r e a l i z a d a s .

L a s  p e s a d a s  s e  b a n  b e c  b o  c o n  u n a  b a l a n z a  n i o n o p l a t o  S a  i t o  - 

r i u s  d e  i m p r é c i s i o n  i  0 , 0 0 0 0 1  g r s .

l . a s  v a  l o r a c  i o n e s  d e l  p l o m o  s e  b a n  b e c  b o  c o r n  p l e x o m é t r i c a -  

r n e n t e  c o n  A E D T  e n  s o l u c i o n  0 , 0 2  N .

S o l u c i o n  d e  A E D T  0 , 0 2  N .  E s t a  s o l u c i < ) n  s e  p r e p a r o  p o r  d i l u c i / m  d e  

o l r a  a p r o x i m a d a m e n t e  0 ,  2 N .  o b t e n i d a  d i s o l v i e n d o  u n o s  2 0  g r s .  d e  

a c i d o  e  t  i l  e n d  i a  m i n  t e  t r a c  e t  i c o  e n  s o l u c i o n  d e  b i d r d x i d o  s o d i c o  e n  c a n  

t i d a d  s u f i c i e n t e  p a r a  f o r m a r  l a  s a l  d i s d d i c a  y  p o s t e r  l o i '  f i l u c i o n  a  - 

1 l i t r o  c o n  a g u a  d e s t i l a d a .

L a  s o l u c i o n  a p r o x i m a d a m e n t e  0 , 2  N ,  s e  c o n t r a s t i S  c o n  u n a  -  

s o l u c i ( ) n  l i p o  d e  i o n e s  c i n c .  0 , 2 0 0 0  N .
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S o lu c iô n  de  s u l f a to  de  c inc 0, 2 N. E s t a  s e  obtuvo d iso lv iendo  6 , 537 

g r s .  de  c in c  m é t a l  d e l  99, 99 % t o t a l m e n t e  b r i l l a n t e  en  un pequef lo - 

e x c e s o  de a c id o  s u l f u r i c o  d i lu ldo  en  a g u a .  Una vez  que  l a  s o l u c i o n  - 

tuvo la  t e m p e r a t u r a  de  c o n t r a s t e  (20- C) s e  d iluyo con  ag u a  d e s t i l a ­

da  h a t a  un  l i t r o  o b te n ie n d o se  a s i  la  s o l u c i o n  p a t r o n  de  io n e s  c in c  

0, 2 N. c o n  f a c t o r  s e n s i b l e m e n t e  l a  un idad .

C o n t r a s t a d a  la  s o lu c io n  de la  s a l  d i s o d i c a  d e l  a c id o  e t i l e n d i a -  

m i n t e t r a a c c t i c o  0, 2 N. r e s u l t 6  con  un  f a c t o r  de  0, 9960.

S o lu c io n  a m o r t i g n a d o r a  d e  pH = 10  Se  c o n s ig u i o  d i s o lv i e n d o  en  570 

m l .  de s o lu c i o n  a c u o s a  de  a m o n i a c o  (24-  B a u m é )  6 7 ,5  g r s .  de  c l o r u  

r o  a m o n ic o ,  Una vez  a t e m p e r a d a  la  s o l u c i o n  s e  l levo  p o r  d i lu c io n  con  

ag u a  d e s t i l a d a  h a s t a  1 l i t r o .

I n d i c a d o r  n e g r o  de  e r i o c r o m o  T .  E s  u n a  m e z c l a  h o m o g e n e a  de  e r i o  

c r o m o  T y  c l o r u r o  s d d ic o  en polvo,  en  l a  p r o p o r c i o n  de 1 a  100.

S o lu c io n e s  d e  dc ido  d i c l o r o a c é t i c o  a p r o x i m a d a m e n t e  a l  15, 20 y  25 % 

en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o . Se p r e p a r a r o n  p o r  m e d i d a s  v o l u m ^  

t r i c a s  p o r  s e r  e l  dc ido  d i c l o r o a c é t i c o  l iqu ido  a  l a  t e m p e r a t u r a  a m ­

b i e n t e .
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O t ro s i' o a mi  V ( ) s

d ' e t r a t ' l o r u r o  de f. 'arbono, s o l uc i on  al  30 % C d c  l i idrôxido 

s od i co ,  cTorh id r a to  de hidi ’oxf l a in ina  y s o l uc i on  a c u o s a  dc f r i c i a n d l a - 

mi n a  ai 20 % .

M a t c r i a  1 il c 1 uiboratoi - io o t j o  que cl \ ' o lumét  cico

La s  p e s a d a s  de l as  m u e s t r a s  s e  r e a l i z a r o n  en pequef ios  c r i e n -  

m o y e r s  de 100 mi s .  fVrex  con t apon e sme i - i l ado .  Sob r e  es  tos mat  r a  - 

c e s  s e  acoplo  t a mb i en  con c i e r r e  e s m e r i l a d o  l’e f r i g e r a n t e s  r o c t o s  pa 

r a  el t i ' a t ami en t o  de l a s  m u e s t r a s  cuando  la m i n e r a  1 i zac i bn  s e  r e a l i -  

za  a la t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c i ô n - r e f l u j o .

T e r m o s t a t o  de c i r c u l a c i o n .

Mmbudos de d e c a n t a c i ô n  de 100 y 500 m i s .  p a r a  las  e x t r a c t  i o -

nés .

P e i a s  de p l a s t i co  p a r a  t o m a s  con pipela .

M a t r a c e s  de c u a r z o .  Se ban uti l  izado,  t r a s p a r e n t e s  con t apôn - 

e s m e r i l a d o  di* la m i s m a  c ap a c i d a d  que los de v idr i o ,  a  los que t a m b i e n  

s e  podia a c o p l a r  el  m i s m o  t ipo de r é f r i g é r a n t e .  Ls t os  mat  r a c e s  si- - 

u t i l i z a r â n  en td c a s o  île r e a l i z a r s e  la miner -a l i zac ion  con luz u l t r av i o l e t a ,

L â m p a r a  u l t r a s ' loi et ai. Se lia d i s p u e s  to de una C b r o m a l o l u x  2 L,

Luiz v i s ib le .  P r o c e d i a  de una la m p a r a  de fi la me n  to m e ta l  ico 

o j a l i na r i o  de 100 wa t ios .
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7 .  2 .  -  E N S A Y O S  C U A L I T A T I V O S  D E L  . M I N E R A L I Z A N T E  S O B R E

G A S O I M N A  B L A N C A  C A A i p S A  P L O A I A D A  E N  E S T O S  L A -

B O R A T O R I O S .

Se r e a l i z a r o n  a la t e m p e r a t u r a  y luz a m b i e n t e  del  l abor -a tor io  

s o b r e  m u e s t i  a s  de 25 m i s .  de g a s o l i n a  b l a nca  CAAlPSA 65 NO. plo- 

m a d a  aqui  con e thy l - f l u i d  c o m o  se  indie a en la pagina  101 de e s t e  t i ' aba 

ÊJ-

El  con ten i do  en p l omo  de la  g a s o l i n a ,  e n sa y a d a  es  a p r o x i m a d a ­

m e n t e  de unos  7 m g s .  de p lomo en 10 m i s .  de ga so l i na .  Se e l i g i é  e s t e  

v a l o r  p o r  las  mi  s m a s  r a z o n e s  que se  e xp us o  en el c a s o  de los  e n s a y o s  

cua l i t a t  i vos  de l  a c i do  t r i c l o r o a c é t i c o  s o b r e  g a s o l i n a s .

L a s  m u e s t r a s  se  t r a t a r o n  con unos  10 m i s ,  de r e a c t i v o  m i n e r a ­

l i zan te  a l  15 % C^ , el con  junto s e  ag i t é  a m a n o  d u r a n t e  un mi nu t o  y s e  

de jo en r e p o s e  t i e m p o s  v a r i a b l e s .  Se r e a l i z o  a cont  i nuac i én  una doble  

ext  r a c e  ion con agua  d e s t i l a d a  c a l i e n t e  ( 8 0 - 9 0 9  C) y en el e x t r a c t o  a c u o -  

so s e  i n ve s t ig o  el  p l omo  con agua  s u l f h i d r i c a .  En la T a b l a  LVII s e  p r e  

s en t a n  los  r e s u l t a d o s .  El  t i e m p o  de r e p o s o  m f n i m o  p a r a  c o n s e g u i r  un 

abundan t e  p r e c i p i t a d o  de s u l f u r o  de p lomo  fue de unos  30 m i n u t o s  lo - 

que c o n f i r m é  la m i n e r a l i z a c i o n  de l  p l omo ,  y p or  lo e x c e s i v o  del t i empo,
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l a  c o n v e n i e n c i a  de a u m e n t a r  la c o n c e n t r a c i o n  del  r e a c t ivo m i n e r a l ] - 

z an t e ,  o u t i l i z a r  o t r a s  c on d ic i on es  e n e r g é t i c a s .

El  h echo  de no p roduc  i r  s e  e n t u r b a m  iento de las  m u e s t r a s  in - 

d i ca  la no f o r m a c i é n d e  r é s i n a s  i n s o l ub le s  que t anto p e r i u r b a n  con - 

c a s i  todos los  d e m a s  m i n c r a l l z a n t e s .

7. 3. - ENSAYOS Cl fANTITATIVOS D E L  MI NE R AL I ZA NT E  SOBRE

GASOLINAS PLOMADAS EN ESTOS I.A130 RATORIOS.

La gaso l i na  u t i l i z ada  p a r a  e s t a s  exp i mi enc i a s  l'iio g a s o l i n a  b lan  

c a  CAM PSA 65 N . O .  que se  p lomo af iadiéndole  m c d i a n i e  p e s a d a .  c a u - 

t i da de s  c o n o c i d a s  de e t hy l - f l u i d  cuyo p o r c e n t a j e  en p e so  de p l o m o  e r a  

va conoc i do  p o r  va l o r ac  ion pre'via.

L a s  r a z o n e s  de: U t i l i z a r  e s t e  c o m b u s t i b l e  conter c i a  1 en vez de 

i s o - o c t a n o  y n -oc ta no; e s t u d i a r  los  f a c t o r e s  que a f ec t an  la m i n e r a l i ­

zac ion ;  y u t i l i z a r  un v o l um e n  d e t e r m i n a d o  de ga so l i na  pa ra  l l e v a r  a - 

c a b o  la m i n e r a l i z a c i o n  son  l a s  y a c x p u e s t a s  en la pagina  104 de e s t e  i r a  

ba j o  en el  e s t u d i o  del  a c i do  t r i c l o r o a c é t i c o  c o m o  m i n e r a l i z a n t e  del  

p lo mo  en g a so l i n a s .
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Fac‘ic)r t e i n p e r a t u

Se ha e s t ud i ado  e x p e r i m e n t a l m e a t e  la n i i i u ' r a l i z ac id n  a la U ia 

peraiAira an ib ien te  ( 2 0 - 2 5 ^ 0  y a la l e rn pera tura  de e b u l l i c iû n  de la - 

g a s o l i n a - s o l u c i ô n  de r c a c t i v o  m i n e r a l i z a n l e  (unos 80^ C).

7 . 3 .  1, - Mine r a i  i z a c i on c u a a t i t a t i va a  l a  t e m p e r a  t u rn  ambie iUe

Se ha r e a l i z a d o  una s e r i e  de e x p e r i e n c l a s  a la 1 e r n p e r a f u r a  y - 

luz an i b i en t e  del  l a b n r a t o r i o .  l..a c o n c e n t r a c i ô n  ciel r c a c t i v o  n i i n e r a l i -  

z an l e  fne del  25 % Cj'  , El  con ten i do  en p lomo de la g a s o l i na  de 0, 74 

m g s .  de  p l omo  en 10 m i s .  de g a s o l i n a  que s e  puede c o n s i d e r a r  c o mo  

va 1er me d i o  de l a s  g a s o l i n a s  con m i n i m o  y m a x i m o  c on t en i do  en p l o ­

mo.

El  mé to do  seguido  fut' ' el  cjue s e  d e s c r i b e  en la pagina  100 de es 

te t r a b a j o  y (pie s e  r e s u m e  aqin:  Mue si pas  de 2 5 , 0  m i s .  de  g a s o ü n a  se  

t r a t a n  con unos  10 mis .  de s o l uc i dn  de ac ido  d i c l o r o a c é t i c o  al 25% 

en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  y el  con junto s e  ag i t a  a m a n o  d u r a n t e  un - 

mi n u t o  y s e  de j a  en r e p o s o  t i e m p o s  d i s t i n t o s .  El  a s p e c t o  del  con junto 

résul te)  de c o l o r  m a r r o n  v e r d o s o  s e g u r a m e n t e  debido  a la r e a c c i ô n  e n t r e  

el  c o l o r a n t e  de l  ethyl  - f luid y e l  r e a c t i v o . y  p o r  C(jmpleto t r a s  p a r  en te 

lo cpie i nd i cé  la no fo r  mac  ion de r é s i n a s  i nso l ub l e s  cpie podrdan oc lu i r
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U e su l t a d os obtcnidoB a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de 2 5 , 0  m i s ,  de  g a so l in a  J i l a n ^ i  

C A j \ l 05 N . O . p l o m ad a  en e s t e  L a b o r a t o r i o  que c on t iene  0, 74 mgs» de 
p lo mo en 10 m i s ,  de  ga s o l ina con  unos  10 m i s ,  d e s o l u c l ôn de âc ido  di - 
c l o r o a c é t ico  a l  25 % C^. en C C 1| .  El con jun to  s e  ag i ta  d u r an te  lui m i n uto 
d t^ a n d o se  e n _ ^ j )o s o _ t i e m p o s d i s t in to s  a la t e m p e r a t u r a  a m b ie n te^_y luz - 
d if u sa  de l  L a b o r a t o r i o .

D e t e r m i n a c i o n  Minutos de r e p o s o  Mgs. de p lom o encon
t r a d o s .

1-5 10 4. 4

0 - 1 0 2 0 0 , 2

11-15 30 8 . 0

1 0 - 2 0 50 1 0 . 0

21-25 70 12. 3

26-30 90 14. 2

31-35 1 10 15. 2

36-40 130 15. 0

41-45 140 10. 3

4 0 -50 150 16. 5

51-55 160 16. 7

50 170 16. 84

57 170 16. 80



T A B L A LVIII (C onl inuacion)

D e t e r m i n a c i o n  .Minutes de r e p o s o  M gs. de p lo m o  en
c o n t r a d o s .

5 8  1 7 0  H i .  8 3

5 9  1 7 0  1 0 . 8 5

00 1 8 0  1 0 . 8 0

01 1 8 0  1 0 . 8 0
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c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s  de p lo m o .  De in m e d ia to  s e  e x t r a e  e l  p lo ino  

co n  agua  c a l i e n t e  y s e  v a l o r a  c o m p l e x o m é t r i c a m e n t e  p o r  r e t o r n o .

Los  r e s u l t a d o s  o b te n id o s  s e  p ré s e n t a i !  en la T a b l a  LVIII.  La  

p a r t e  A de la G r â f i c a  XVIT s e  ha c o n s t r u i d o  con  lo s  d a to s  de  la  T a b la  

a n t e r i o r  y  en e l l a  s e  a p r e c i a  que el  t i e m p o  p a r a  m i n e r a l i z a c i o n e s  - 

c u a n t i t a t i v a s  e s  de dos  h o r a s  c i n c u e n t a  m in u to s .  C ada  uno de d ic h o s  

r e s u l t a d o s  p a r a  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  no c u a n t i t a t i v a  son  la  m e ­

d ia  de  c in co  d e t e r m i n a c i o n e s  r e a l i z a d a s  en c o n d ic io n e s  id é n t i c a s .

C o n c lu s io n e s .  L o s  r e s u l t a d o s  o b te n id o s  en  la T a b la  LVIII y - 

p a r t e  A de la G r â f i c a  XVII p r u e b a n  que la  m i n e r a l i z a c i o n  c r e c e  con 

e l  t i e m p o  y e s  c u a n t i t a t i v a  a l a s  dos  h o r a s  c in c u e n ta  m in u to s  lo que 

s u p o n e  un a u m e n t o  de a p r o x i m a d a m e n t e  el  30 % r e s p e c t o  a l  t i e m p o  - 

n e c e s a r i o  p a r a  el  e th y l - f l u id  en ig u a le s  c o n d ic i o n e s .  E l  t i e m p o  a n t e ­

r i o r  p a r a  l a s  m i n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  s e  c o n s i d è r e  e x c e s iv o  p o r  

lo que  s e  e n s a y a r o n  o t r a s  c o n d i ë 4 # ! # # # # # ' % ^ ^ E r c ( 3 % r l ' e .

F A C T O R E S  E N E R G E TIC O S

7. 3 . 1 .  a.  R a d ia c io n  E l e c t r o m a g n é t i c a

L a s  e x p e r i e n c i a s  co n  g a s o l i n a s  que  h e m o s  d e s c r i t o  s e  l e a l i z a
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l'on o p é r a n d e  a la  luz  n o r m a l  de l  d ia  en  el l a b o r a t o r i o  y t e m p e r a t u r a  

a m b i e n t e .  Los  r e s u l t a d o s  con t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  e x t ' c s iv a -  

m e n te  l a r g o s  va s e  han ex p u es to .  P u r  e l lo ,  al igual que  en el e t l iy l-  

f luid s e  e x p é r i m e n t e  a c t i v a r  la  m i n e r a l i z a c i o n  con luz v i s ib le ,  y ul - 

t r a v i o l e t a .

Se ha u t i l i z ad o  c o m o  e n  cl c a s e  de l  e th y l - f l u id  una l â m p a r a  de 

fi l a m e n t e  m eta)  ico de 100 W. m o n ta d a  s o b r e  flexo p r o v i s t o  de p a n ia -  

11a de a lu m  in io. Se ha ev i tado  e l  c a l e n t a m i e n t o  de la s  m u e s t r a s  com o  

s e  indica  en la pag ina  111 . Como antes ,  l a s  m u e s t r a s  u t i l i z a d a s  fu e ro n  

de. 2 5 ,0  m i s .  de g a so l in a  que contenTa la m is r n a  can t id ad  de p lom o por  

m l .  a g r e g a n d o l a s  s i e m p r e  unos 10 m i s .  de r e a c t i v e  m i n e r a l i z a n t e  aci  

do d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % , en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Kl a s p e c to

de l  con jun to  despue 's  de l  t r a t a m i e n t o  r é s u l t é  de c o l o r  m a r r o n  v e r d o s o  

y t o t a lm e n te  t r a s p a r c n t e  lo que ind ica  la no f o r m aciiiln de r é s i n a s  i n s o ­

lu b le s .  La  T a b la  LIX y p a r t e  B de la  G r â f i c a  XVII c o r r e s p o n d i e n t c ,  

n u i e s t r a n  los  r e s u l t a d o s .  El t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  se 

r e d u jo  a dos  h o r a s  ve in te  m in u to s  lo que supone  una r e d u c e  ion de a pro  

x i m a d a m e n t e  del  20  % r e s p e c t o  al  o p e r a r  a la luz d i fu s a  n a tu r a l  de l  l a ­

b o r a t o r i o .
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R e s ultacjoa obton idoa  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  25^0 m i s ,  de g a s o l i na b lanc  a 
- ' ' /

CAMPSA 65 N .O ,  p lo m a d a s  on e s t e  | . ^abora to r io  que  c o n t io n e  6 , 7 4 m g s .
de p lo m o  en 10 m i s ,  de g a s o l i n a  con  unos  10  m i s ,  de  so luc ion  de â c id o  

d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en C C l^. El con jun to  s e  a g i ta  du r an te  un .minu­

to d e j a n d o s e  en r e p o so  t i e m p o s  d i s t i n to s  a la t e m p e r a t u r a  a m b i e n te y a 

unos 20  c m s .  de la luz de una l â m p a r a  de f i l a m e n to  m e tâ l i c o  de 100

P e t e r m i n a c i o n M inutos  de r e p o s o Mgs.  de 
e n eo n t r ac

1-5 10 4. 5

6 - 1 0 2 0 6 . 3
11-15 30 8 . 4

16-20 50 1 1 . 2

21-25 70 13. 2
2 6 -3 0 90 14. 7

31-35 1 0 0 15, 3

36-40 110 15. 9

41-45 120 16. 3

4 6 -50 130 16. 7

51 140 16, 83

52 140 16.84

53 140 . 16 .87

54 140 . 16 .86

55 150 16 .86

56 - 150 16 .84
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H e s u l t a d os o b te n id o s a l t r a t a r  m u e s t r a s  de  2 5 , 0  m i s ,  de g a s o l i n a  b lan ca  

CAM P SA 65 N. O. p lom a d as  en e s t e  l ^ a b o r a to r io  que co n t te ne 6 , 74 m g s ,  

de  p lom o en 10 m i s .  de g a s o l i n a  con  unos 10  m i s .  de s o lu c io n  de  â c id o  

d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % C ^en  C C I , ,  El con jun to  s e  a g i t a  d u r a n t e  un m inu to  
d e j a nd o s e  en r e p o s  o t ie  m pos  d i s t i n to s  a la t e m p e r a t u r a  a m b i  (mte_y ba jo  

la a c c io n  de luz u l t r a v i o l e t a .

P e t e r m i n a c i o n  M inu tos  de r e p o s o  Mgs, de  p lo m o
e n e o n t r a d o s

1-5 10 4 . G

6-1 0  20 6 .4

11-15 30 8 . G

16-20 50 11. G

21-75  70 13.5

26-30  90 15, 1

31-35 100 15 .7

36-40  110 16 .2

41-45  120 16 ,6

46 130 16 .87

47 130 16 .84

48 130 16 .83

49 -  130 16 .84

50 140 16 .86

51 140 16.87
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G R A F I C A  X V H . G r â f i c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  de l  p l o m o t e -  
t r a e t  i lo en g a s o l i n a  blan ca  65 N. O. CAMPSA plo rnada en e s  t e - -  
L a b o r a t o r i o  con  e th y l - f l u id  h a s t a  6 . 74 m g s .  Pb  en 10 m i s ,  de - 
g a s o l i n a  u t i l i z a ndo unos 10 m i s ,  de so lu c io n  de ac ido  d i c l o r o a c ë -  
l ico  en CCl^ corno r c a c t i v o  in in e r a l i z a n t e .  M u e s t r a s  de g a so l in a  
( i e  2.1. 0  m i s .

P a r t e  A. L u z  y t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e s .
P a r t e  B. T e m p e r a t u r a  a m b ie n t e  y luz de una l â m p a r a  

de f i l a m e n to  m e tâ l i c o .
P a r t e  C. T e m p e r a t u r a  a m b ie n te  y luz u l t r a v i o l e t a .
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Lone lus  I o n e s .  La luz dc una l â m p a r a  de f i l am e n to  m e t â l i c o  de 

100  w c a t a l i z a  p o s t t i v a m e n t e  la m i n e r a l i z a c i o n .  perct no lo s u f i c i e n i e .

Luz u l t r a v i o l e t a

E l  m a n a n l i a l  lu mi nos o ha  s ido  c o m o  en c a s o s  a n t e r i o r e s  una - 

l â m p a r a  C h r o m a to lu x  2 L. Se ha  u t i l i z ado  m a t r a z  de c u a r z o  t r a s p a r e n  

te  o p e r a n d o s e  con m u e s t r a s  de 2 5 ,0  m i s .  de g a s o l i n a  de igual c o n t e n i ­

do en p lom o que las  a n t e r i o r e s .  En  todos  lo s  c a s o s  sc' m e z c l a r o n  con  

10 m i s .  de so lu c io n  de âc ido  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en t e t r a c l o r u r o
V

de c a r b o n o ,  I^os co n ju n to s  s e  s o m c t i e r o n  a la a cc io n  de la r a d i a c io n  - - 

u l t r a v i o l e t a  t i e m p o s  d i s t i n to s .  El  a s p e c to  de l a s  m u e s t r a s  d e s p u e s  del  

t r a t a m i e n t o  p r é s e n t a  c o l o r  m a r r o n  v e r d o s o  y to t a lm e n te  t r a s  p a r e n t e  - 

lo que  ind ica  la  no fo r  m ac  ion de r é s i n a s  in so lu b le s .  La T a b la  LX y - - 

p a r t e  C de la G r â f i c a  XVII r e c o g e n  los  r e s u l t a d o s .  El t i em po  de m i n e ­

r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  m m i m o  e s  de dos h o r a s  d iez  m in u to s ,  lo que  - 

su p o n e  a p r o x i m a d a m e n t e  el  24 % de  r e d u c e  ion r e s p e c t o  a i  c a s o  de r( 'a  

l i z a r l a  a la luz  d i fu sa  n a t u r a l  de l  l a b o r a t o r i o .

Con c lu s io n e s .  La  luz u l t r a v i o l e t a  r é s u l t a  al go rnâs  a c t i v a  en 

la  m i n e r a l i z a c i o n  de l  p l o m o t e l r a e t i l o  en g a s o l i n a s  que la luz vis ib le  

p ro d u c  ida p o r  una l â m p a r a  de f i l a m e n to  m e t â l i c o ,  s in  e ni b a r  go en  - -
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ninguno de los  dos  c a s o s  r e s u l t a r o n  t i e m p o s  c o n v e n ie n te s .

7 . 3. 2 . - M in e r a l i z a c i o n  en  c a l i e n t e  ( t e m p e r a t u r a  de e b u l l ic ion )  de la 

g a so l i n a  con  s o lu c i o n  de  ac ido  d i c l o r o a c é t i c o  on t e t r a c l o r u r o  

de c a r b o n o .

Se han e s tu d i a d o  en e s t e  c a s o  lo s  f a c to r e d  c o n c e n t r a c l o n  en - 

p lom o (ie la g a s o l i n a  y c o n c e n t r a c i o n  r e a c t i v o  m in e r a l  i z an te .

7. 3. 2, a E fec to  de la  c o n c e n t r a c i o n en  p lom o  de la  g a so l i n a

P a r a  e s t u d i a r  la in f luenc ia  s o b r e  el  t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n  

to ta l  de l  con ten id o  en p lo m o  de la  g a so l in a ,  s e  ha hech o  e x p e r i e n c i a s  

con g a s o l i n a  b la n c a  CAMPSA p lo m a d a  aqui con  c o n ten id o s  en  p lo m o  de l 

o r d e n  de  los  n o r m a l e s  en g a s o l i n a s  c o m e  r e l a i e s  poco  p l o m a d a s ,  m e -  

d i a n a m e n t e  p l o m a d a s  y m uy  p lo m a d a s  r e s p e c t o  a lo s  I f m i te s  CAMPSA.

G a s o l i n a s  poco p lo m a d a s

Se c o m e n z a r o n  lo s  e n s a y o s  con  g a s o l i n a  p lo m a d a  en e s t e  l a b o r a  

t o r i o  a p a r t i r  de g a s o l i n a  b l a n c a  CAMPSA a  la  que  s e  afladio e th y l - f l u id  

p a r a  c o n s e g u i r  un co n ten id o  en p lo m o  de 0 , 861 m g s ,  de  p lom o  e n  10 

m i s .  de  g a s o l i n a .  M u e s t r a s  de 5 0 , 0  m i s .  s e  t r a t a b a n  co n  unos  10  m i s .



t a b l a  lxi

r i e su U a dos  o b te n id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de 5 0 , 0 m i s ,  d e ga s o l in a  p la  ne a 

CAM P SA 65 N. Q. p lo m a d a  en e s t e  L a b o r a t o r io que  c ont i^ne 0  ̂861 m g s .  

de  p lom o  en 10 m is ,  de g a s o l i n a  c o n unos  10 m i s ,  de s o l ucion de â c i do - 

d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % c}  en C C I . d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t in to s  de ebu l l i c iôn  

r e f lu jo .

D e t e r m i n a c i o n  M inutos  de e b u l l i c io n -  % del p lom o encon
______    r e f lu jo .  t r a d o .

1 -5 1/2 2 4 .4

6-10  1 39 .5

11-15 2 6 1 .8

16-20 3 7 4 .4

21-25  4 83 .7

2 6 -30  5 9 3 .0

31-35  6 97 .7

36 6 1/2  1 0 0 . 0 0

37 6 1 /2  1 0 0 .2 3

38 6 1/2  99 .77

39 6 1/2 100 . 00

40 7 1 0 0 .0 0

41 7 1 0 0 .2 3
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GRAFICA XVHL» P o r t#  A. G r a f l c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n
d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  en g a s o l i n a  b la n ca  65 N .O .  CAMPSA p l o m a ­
da en  e s t e  L a b o r a t o r i o  con  e th y l - f lu id  h a s t a  0. 861 m g s .  de p l o ­
m o  en 10 m i s ,  de g a s o l i n a  a la t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c iô n  d e l 
con jun to  g a so l i n a  -  10 m i s ,  so lu c io n  de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  
Ts % en M u e s t r a s  de g a so l in a  de  5 0 . 0  m i s .
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d e  s o lu c io n  de r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 %
V

en  t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  P u e s t o  e l  con jun to  en un m a t r a z  con  c u e -  

l lo  e s m e r i l a d o  a l  que  s e  aco p lo  un r é f r i g é r a n t e  s e  c a l e n t o  a e b u l l i c i ô n -  

r e f lu jo ,  E l  a s p e c t o  d e l  con jun to  d e s p u é s  de l  t r a t a m i e n t o  de la  m u e s t r a  

r é s u l t é  de c o l o r  m a r r o n  v e r d o s o  s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i o n  - 

e n t r e  e l  c o l o r a n t e  y  e l  r e a c t i v o ,  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e ,  l o  que  - 

i n d ic é  l a  no f o r m a c i é n  de r é s i n a s  i n s o lu b le s  que o c l u y e s e n  c a n t i d a d e s  

a p r e c i a b l e s  de p lom o .  La  m i n e r a l i z a c i é n  c u a n t i t a t i v a  r é s u l t é  en  s e i s  

m i n u t o s  y m e d io ,  lo que  nos  p e r m i t i é  s u p o n e r  que en  testas c o n d i c i o n e s  

o p a r e c i d a s  l a m b i é n  con  e s t e  r e a c t i v o  m i r e  r a l i z a n t e  t i e n e  que  s e r  p o -  

s ib le  r e a l i z a r  m i n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  en un t i e m p o  c o n v o n i e n l e -  

m e n t e  c o r t o .  En  la  T a b la  LXI y p a r t e  A de la  G r a f i c a  XVIII s e  r e c o g e n  

lo s  r e s u l t a d o s  c o n s e g u id o s .

G a s o l i n a s  m e d i a n a m e n t e  p l o m a d a s

Se han r e a l i z a d o  o t r a  s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  co n  g a so l in a  b l a n c a  

CAMPSA p lo m a d a  aqu i  que c o n te n i a  6 ,2 4  m g s .  de p lo m o  en 10 m i s .  de  

gaso l ina#  Se o p é r é  con  2 5 ,0  m i s .  de m u e s t r a  a l a s  que s e  a f iad ian  10  

m i s .  de  s o l u c i é n  de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 % Cy en  t e t r a c l o r u r o  de 

c a r b o n o .  P u e s t o  el  con jun to  en un m a t r a z  de 100 m i s .  con  c u e l l o  esm je 

r i l a d o  a l  que  s e  a c o p lé  un r é f r i g é r a n t e  s e  c a l e n t é  a  e b u l l i c i é n - r e f l u j o .
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B e s u l t a dos o b t e n i d o s a l  t r a t a r  m u e s t r as  d e 25, 0 m i s ,  de g a s o l i n a  blar ica - 

C A M PS A 65 pl  oni ad a en e s t e  L a b o r a t o r io  q u e c o n t i e n ^  fi, 24 m g s . cL>

p l o mo  en 10 m i s ,  de g a s ol ina con  unos  10 m i s ,  de  so luc ion  de âc i do  d i c lo- 

roac^é(i_co v t i e m p o s  d i s t i n t o s  de ebi i l lmjmi

D e t e r m i n a c i o n  Minutos  de e b u l l i c i ôn -  % deJ p l omo  encon-
________________ re f lu jo .__ __    ̂ trado_.________ ___

1-5 1/2 37. 2

6 - i n 1 5 8. 5

11-15 2 83. 0

l f i -20 2 1/2 89. 9

21-25 3 9fi. 8

2fi 3 1/2 99. 87

27 3 1/2 100.06

28 3 1/2 1 0 0 . Ofi

29 3 1/2 100. 13

30 5 99. 87

31 5 99. 94
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GRAFICA XVül I P o r to  B. G r a f ica  de la m i n e r a l i z a -  
(û on de ̂  p lo tno t  e t r a c t i lo  en g a so l in a  b la n c a  65 N .C ). C AM P S A - 
p lo m a d a  en e s t e  L a b o r a t o r i o  con e th y l - f lu id  h a s t a  0. 861 m e s .  
de p lom o  en 10 m i s ,  de gas  o l ina  a la t e m p e r a t u r a  de eb u ll ic  i on 
d e l  cô  n junto  ga s  o l ina  - 10 m i s ,  so lu c io n  de àc id  o d i c l o r o a c é t i  - 

'  ^  Cy en C C l^, M u e s t r a s  de g a so l in a  de 5 0 .0  rnis.CO a l  15 %
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I’l l  a s p e c t o  de l  con jun to  d e s p u e s  del  t r a t a m i e n t o  de la m u e s t r a  r e s u l - 

to de c o l o r  m a r r o n  v e r d o s o  s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i i m  e n t r e  - 

e l  c o l o r a n t e  y el  r e a c t i v o ,  y p o r  c o m p le to  t r a s p a i  e n t e . lo que ind icé  

la  no f o r m a c i é n  de r é s i n a s  in so lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r t  - 

c i a b l e s  de p lom o .  La m i n e r a l i z a c i é n  to ta l  r é s u l t é  a los t r è s  m in u to s  

y m ed io  de ebu l l ic ion .  La  T a b la  LXII y p a r t e  R de la G r a f i c a  XVIII - 

n u i e s t r a n  los  r e s u l t a d o s .

G a s q Lna  s muy p l^ m  a d as

T a m b i e n  se  han r e a l i z a d o  e x p e r i e n c i a s  con g a so l in a  b la n c a  - -  

p lo m a d a  en e s t o s  l a b o r a t o r i o s  con  con ten ido  en p lom o s u p e r i o r e s  a lo s

m a x i m o s  que c o n t ie n en  la s  g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  m a s  p lo m a d a s  ----

CAMPSA. El con ten id o  en  p lom o de e s t a s  m u e s t r a s  e r a  de 13 ,2 6  m g s .  

de  p lo m o  en 10 m i s .  de  g a so l in a .  Se o p é r é  con 2 0 , 0  m is .  de m u e s t r a  

de a c u e r d o  con  e l  c r i t e r i o  e x p u e s to  en la pag ina  105. Se t r a t a r  on con  

unos  10 m i s .  de so lu c io n  de r e a c t i v o  ac ido  d i c l o r o a c é t i c o  al 15 % 

en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o ,  c a l e n t a n d o s e  s e g u id a m e n te  a r e f lu jo .  El 

a s p e c t o  de l  con jun to  d e s p u e s  de l  t r a t a m i e n t o  de la  m u e s t r a  r é s u l t é  de 

c o l o r  m a r r é n  v e r d o s o  s e g u r a m e n t e  debido  a la  r e a c c i é n  e n t r e  e l  c o l o ­

r a n t e  y e l  r e a c t i v o  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e ,  lo que ind icé  la  no - -  

f o r m a c i é n  de r é s i n a s  in so lu b le s  que  o c lu y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s



T A R L A LXIII

R e s u l tados  o b te n idos  al t r a t a r  m u e s t r a s  de 2 0 ,0  m i s ,  de gasolj^ria b la n c a  

C A MPSA 65 N .O .  p lo m a d a en e s t e  L a b o r a t o r i o  que c o n t i e n e 13. 26 mj^s. 

d e p lom o en 10 m is,  de g a so l i n a  con  unos  10 m i s ,  de s o lu c ion  dv âc ido - 

d i c l o r o a c é t i c o  al  15 % C^ en C C I .  d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n to s  de e b u l l i c io n  

r e f lu jo .

D e t e r m i n a c i o n  M inu tos  de e b u l l i -  % del p lom o encon
c l o n - r e f l u j o .  t r a d o .

1-5 1 / 2 39. 6

6 - 1 0 1 64. 1

11-15 2 815. 2

16-20 2 1 / 2 95. 4

21-23 3 99. 2

26 3 1/2 99. 89

27 3 1 /2 100 .04

28 3 1/2 1 0 0 . 11

29 3 1/2 99. 89

30 5 99. 92

31 5 1 0 0 . 08
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GRAFICA XVUli P o r t 6 C G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n  del 
p l o m o t e t r a e t i l o  en g a so l in a  b l a n c a  65 N .O .  CAMPSA p lo m a d a  en 
e s t e  L a b o r a t o r i o  con  e th y l - f l u id  h a s t a  13. 26 m g s . de p lo mo en - 
10 m i s .  d e g a s o l i na a la t e m p e r a t u r a  de ebu l l i c iôn  de l con jun to  - 
g a so l i n a  -  10 m i s .  so lu c io n  de ac ido  d i c l o r o a c é t i c o  a l  15 %
en CCl^ .  Mu e s t r a s  de g a so l i n a  de 20 . 0  m i s .
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de  p lom o .  L a  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  r e s u l t o  en t r è s  m in u to s  y 

m e d io  de eb u l l i c io n .  La  T a b la  LXIIl  y p a r t e  C de la  G r a f i c a  XVlIl - 

m u e s t r a n  los  r e s u l t a d o s ,

C o n c l u s i o n e s . L a s  T a b l a s  LXI, LXJI y LXIII y la G r a f i c a  XVIII 

p r u e b a n  que  con e s t e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  de  r i q u e z a  el  15 % de 

a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de carbf>no lo s  t i e m p o s  n e c e s a r i o s  

de  m i n e r a l i z a c i o n  to ta l  en g a s o l i n a s  cuando  l a s  m u e s t r a s  s e  t r a t a n  a 

e b u l l i c io n ,  s i  b ien  son  de l  o r d e n  de  lo s  p r e c i s o s  con  las  s o lu c i o n e s  de 

h a lo g e n o s ,  d i f i e r e n  a p r e c i a b l e m e n t e  de los  n l c a n z a d o s  en e th y l - f l u id  - 

con  e s t e  m i s  mo r e a c t i v o ,  p o r  lo que  con el âc ido  d i c l o r o a c é t i c o  la p re  

s e n c l a  o a u s e n c in  de  g a s o l i n a  s f  influyc  en los t i e m p o s  de m i n e r a l i z a ­

c ion  to ta l .  L a s  m i s m a s  T a b l a s  y G r a f i c a  p r u e b a n  que la c o n c e n t r a c i o n  

d e l  p lo f t io te t r ae t i lo  en la  m u e s t r a  inf luye m a  r e a d  a m en  te en los  t i e m p o s  

de  m i n e r a l i z a c i o n  to ta l .

7, 3. 2, b , E fec to  f a ç t o r  c o n c e n t r a c i o n  a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  en  e l  t i e m p o  

de m i n e r a l i z a c i é n  to ta l .

L a s  e x p e r i e n c i a s  a c a b a d a s  de exporte r  con  m u e s t r a s  de  5 0 ,0  

m i s ,  , 2 5 ,0  m i s ,  o b ien  2 0 ,0  m i s .  de g a s o l i n a ,  s egun  s e a  su  con ten id o  

en  p lom o ,  s e  han e fe c tu a d o  en e s t e  c a s o  v a r i a n d o  so lo  la c o n c e n t r a c i o n



T A B L A  LXIV

Res u l t a d o s  ob ten id o s  a l t r a t a r  m u e s t r a s  de 5 0 ,0  m i s ,  d e g a s o l ina b la n c a  

CAM PS A 65 N . O ,  p lo m a d a  e n e s t e  L a b o r a t o r i o  q u e c o n t ie n e 0 , 861 m g  s . _  

de p lomo en 10  m i s . de g a so l i n a  con uno s 10 m is ,  de so luc ion  de^â c ido 

d i c l o r o a c é t i c o  a l  20 6  a l  25 % en C C I .  d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n to s  de  - -  

e b u l l ic i o n - r e f l u j o  .

D e t e r m i -  C^  de la so lu c io n  Minutos  de e b u -  % de l  p lo m o
paciôn ,  de l  r e a c t i v o  m in e  l l i c i o n - r e f l u j o .  e n c o n t r a d o

r a l i z a n t e .

1-5 20 1 /2  2 5 . 0

6-10  20 1 4 1 , 9

11-15 20 2 6 4 , 0

16-20 20 3 7 9 .1

21-25  20 4 8 8 . 4

26 -30  20 5 9 5 .3

31-35 20 5 1/2  9 7 .7

36 20 6 100 .23

37 20 6 100 .00

38 20 6 9 9 ,7 7

39 20 6 100 ,00



T A n L A LXIV (Contimmciôii)

D e t e r m i  - 
nac ion .

de la so lu c io n  
del r e a c t i v o  m ine  
r a l i z a n t e .

Minutos  de  ebu-  
î l i c i ô n - r e f l u j o .

% del p lomo 
e n c o n t r a d o

40-44 25 5 1/2 9 8 .0

45-49 25 5 3 /4 98. 8

50 25 6 1 0 0 . 0 0 '

51 25 6 100 .23

52 25 6 99. 77

53 25 6 100.00
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en âc ido  d ic lo i -oacc i ico  d e l  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  del 15 % en 

t e t r a c l o r u r o  de ear l )ono  a c o n c e n t r a c i o n e s  del 20 y de] 25 % . La

T a b la  l .XIV p r é s e n t a  lo s  r e s u l t a d o s  de la m i n e r a l i z a c i o n  de m u e s t r a s  

de 50 m i s .  de g a so l in a  de ba jo  con ten ido  en p lom o.  Kl t i e m p o  de m i ­

n e r a l i z a c i o n  to ta l  s e  a c o r t a  m ed io  minu to  p a r a  e l  r e a c t i v o  de c o n c e n ­

t r a c i o n  20 %, qiiedando en s e i s  m inu tos .  P a r a  la c o n c e n t racicai  del  - 

25 % s e  precÎ!^ ) la ni bien un t i em p o  de ebu l l ic  ibn de s e i s  m in u to s .

O t r o s  e n s a y o s  se  r e a l i z a r o n  con m u e s t r a s  de 2 5 ,0  m i s .  dé ga 

s o l in a  de co n ten ido  en p lom o i n t e r  m ed io .  Cuando la c o n c e n t r a c i o n  de l 

i-eact ivo m i n e r a l i z a n t e  fue' de l  20 % no s e  o b tu v ie ro n  m e n o r e s  t i e m p o s  

de m i n e r a l i z a c i o n  to ta l  que  cuan d o  e r a  del  15 %; p e r o  c u an d o  la c o n ­

c e n t r a c i o n  f u e 'de l  25 %, e s t e  t i e m p o  se  a c o r t a  m ed io  m inu to ,  q u e d an -  

do en  t r è s  miimto.s de eb u l l ic ion .  E s to s  r e s u l t a d o s  s e  p r é s e n ta i t  en la 

T a b la  LXV.

Se h i c i e r o n  o t r a  s e r i e  de  e x p e r i e n c i a s  con  m u e s t r a s  de 2 0 ,0  - 

m i s .  de  g a s o l i n a  de a l to  c o n ten id o  en p lomo.  L os  r e s u l t a d o s  r e s p e c t o  

a los  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  en e s t e  c a s o  f u e ro n  los  m i s m o s  que - 

los  c o n s e g u id o s  en el c a s o  a n t e r i o r .  (M ism os  t i e m p o s  p a r a  c o n c e n t r a -  

c l o n e s  de l  15 y 20 % y m e d io  m inu to  m e n o s  de e b u l l i c iô n  cu an d o  la con 

c e n t r a c i ô n  e s  de l  25 %). En la  T a b la  LXVI s e  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s  

c o n s e g u id o s .



3  L .XV

R e s u l t a d o s ob ten id o s  al  t r a t a r  m u e s t r a s  de 25 , 0  m i s ,  de ^ ^ Ç l b i a J j l ^ n c a  

CAMPSA f)5 N [Aom a da yu £ ^ t e  LaLora^toiûi>_que c«intiene 0^24 m g s .  de 

p lom o  en j l e  gasolû_a con  J[0_inls._ de_soluc i(')n de_ae_ido dic lo

o n - r e fh i jo .

) e t e r m i
laciôn.

c).  fb* la so luc idn  
de] l e ac t iv o  mi  - 
ne i-a l izan te .

Minutos  de ebu - 
llicic5n - r e f lu jo .

% de I p lom o  
eueont  r a d o

1-5 20 1/2 37. 6

6 -10 2vi 1 5 8. 7

11-15 20 2 83. 2

16-20 20 3 96. 9

21-25 20 3 1/4 08. 4

20 20 3 1/2 99. 87

27 20 3 1/2 100 .06

28 20 3 1/2 100.13

29 20 3 1/2 99. 94

30-34 25 2 90. 4

35-39 25 2 1/2 96. 8

40-44 25 2 3 /4 98. 5

45 25 3 1 0 0 . 0 6

46 25 3 100 .13

47 25 3 99. 87

48 25 3 100. 00



T A B C A (.XVI

CAMPSA G5 N . O .  p lo m a d a  en e s t e  L a b o r a t o r i o  que  c o n t i e n e  13 ,20  m g s .

de p lom o en 10 m i s ,  de  g a s o l i n a  con  unos  10 m i s .  de  s o lu c io n  de  â c id o  -

d i c l o r o a c é t i c o  a l  20 6 a l  25 % Cy en CCl^ d u r a n t e  t i e m p o s d i s t i n t o s  de

e bu l l ic  i o n - r e f lu jo .
0

D e t e r m i ­
nac ion ,

de la so lu c io n  
del r e a c t i v o  m i ­
n e r a l i z a n t e .

Minutos  de ebu -  ‘ 
l l i c i o n - r e f l u j o .  (

% de l  p lo m o  
e n c o n t r a d o .

1-5 20 1/2 39, 9

6 -10 20 1 64. 3

11-15 20 2 8 8 . 4

16-20 20 2 1/2. 95. 4

21-25 20 3 99. 3

26-30 20 3 1/4 99. 7

31 20 3 1/2 99. 92

32 20 3 1/2 100.11

33 20 3 1/2 100. 08

34 20 3 1/2 99. 92

35-39 25 2 92. 1

40-44 25 2 J / a 95. 5

4 5 -49 25 2 3 / 4 98. 3

50 25 3 99. 90

51 25 3 1 0 0 .0 8

52 25 3 99. 85

53 25 3 1 0 0 ,0 8



' )  )  )

C onchi  iv ncH, l a T a b la  LXIV in u e s t r ’a (jiie p a r a  c o i n t n i d o s  

na jo s  en p loine  <ie las  g a s o l i n a s ,  el t i e m p o  cle m i n e r a  I ;zacidn  euan  

t i l a l iv a  s e  r e b a j a  a p r o x i m a d a m e n t e  un 8 % s i e n , p re  y cuando  in con-  

en nr r ic ion  de l r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  pa s e  del 15 al 25 1% cn te - 

t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .  Las  T a b l a s  LXV y LX V I  indie in que p a r a  - 

c o n te n id o s  en plo no inti r m e d i o s  y a l to s  el p o re  en ta j ' m- r e d u e c  i.'n 

e-v ap j 'oX!ii .adamente  del  15 %.

7. 8, 3. - Nuevo p r o c e d i m i e n t o de m i n e r a l iz a c io n  del_pioiiH>tetraejàle, en 

g a s o l ina b la n ca  p lo m a d a en e s to s  J  i t ^ ' r a t m ' i c ^ ^  a la_te]Ujje);_a- 

t u r a  de e b u l l i c io n  u t i l i z a n do la a . t ivq  m i n i ' r a l i z a n t e  so ju-

c m n  de âc ido  diclc r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o .

E s t e  m é to d o  e s  el r e s u l t a d o  de la s  in\ en lignei- jncü qi;e p r e c o -  

den y s e  ha ex tend ido  su a p l i c a c io n  con éxito  a los d i s t  n tos  ti/'Os <ie 

g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  p lo m a d a s  CAMPSA.

En un m a t r a z  de v id r io  con  tapon e s m e r i l a d o  se  ponen a 159 c  

2 ü , 0 ,  2 5 ,0  ô 50,(1 m is ,  de g a so l in a  segun  su c o n u n i d o  en plo-

mo. S '*  a bad en ; nos l(j in ls .  oe oolucidr» de âc ido  c ic lo c i  a c é . i c o  

a l  25 % C /  en t, t cxTorur i ;  J e  c a r o o n o  y ai mati -az  s e  le a tapi a -
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un r é f r i g é r a n t e  p a r a  ebu l l ic ion  a re f lu jo .  Se l i ie rve  d u r a n t e  s i e t e  ini_ 

nu ius .  El a s p e c t o  de l  con jun to  d e s p q e s  del  t r a t a m i e n t o  de la m u e s t r a  

r é s u l t a  de c o l o r  m ar r 'o n  v e r d o s o  s e g u r a i n e n t e  debido a la r e a c c i ô n  - 

e n t r e  el c o l o r a n t e  y el r é a c t i v e  y p o r  c o m p l è t e  t r a s p a r e n t e ,  lo que - 

in d ice  la no f e r m a c i o n  de r é s i n a s  in so lu b le s  que o c l u y e s e n  c a n t i d a d e s  

a p r e c i a b l e s  de  p lo m e .  D e sp u e s  se  ha ce  una doble  e x t r a c c i é n  a c u o s a  

c ad a  vez cen  75 m i s .  de agua  d e s t i l a d a  c a l i e n t e  (80-90^C) .  AI conjunto  

de  le s  e x t r a c t o s  a c u e s o s  s e  aftaden 5 ,0 ,  10 ,0  6 2 5 ,0  m i s .  de AED'I' 

0 , 0 2  N, (la c an t id ad  de A ED T dépende  de la c an t id ad  de p lom o  en la 

m u e s t r a ) ,  s o lu c i é n  de h id ré x id o  sôd ico  a l  30 % par a d e j a r  el m e  

d ie  ad ec u a d o ,  unes  3 m i s ,  de s o lu c i é n  ta m p o n  de pli = 10, i n d l e a d e r  - 

n e g r o  de e r i e c r o m e  T, y el  con jun to  s e  val e r a  p e r  r e t r o c  e s o  con s o -  

luci()n p a t r o n  de Z n “ * 0 ,0 2 0 0 0  N. h a s ta  p r i m e r  v i r a  je (azul a ro jo  - 

vino).

Con e s t e  p ro c e d i rn ie n to  de m i n e r a l i z a c i é n  del p lo m o  en g a s o -  

l in a s  e s  p o s ib le  r e a l i z a r  una d e t e r m i n a c i o n  a i s l a d a  en un t i e m p o  to ta l  

de a n à l i s i s  de unes  qu ince  m in u te s ,  lo que p e r m i t e  c o m p e t i r  r e s p e c t e  

a l  t i e m p o  con  l e s  m é to d o s  f i s i c o q u f m ic o s  m a s  r â p i d o s ,  s ien d o  evidem 

te la s e n c i l l e z  y s im p l i c id a d  de m an ip u lac io n .  En la T a b la  LXVII s e  

p r é s e n t a  n l e s  r e s u l t a d o s .  La d e sv ia c iô n  m e d ia  r e s p e c t e  al m é to d o  

A. S. T.  M. g r a v i m é t r i c o  es  t o l e r a b l e  y de l  0, 10 %.
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L a s  venta jas de e s t e  p r o c e d i n u e n t o  han hecho  p e s ih l e  le - -  

e x t e n d a m o s  a le s  d i v e r s e s  t ipos  de gascd inas  p le i i iadas  c o n i e r c i a l e s  

C A M P S  A .

7. 3. 3. a.  - C e n e r a l i z a c i é n  del p r o c e d i in i e n to d e s c r i t e  a les divcmsos 

t ipos  de g a s o l i n a s  c o t p e r c i a l e s  p lo in a d a s  CAMPSA.

El p ro c e d i in i e n to  a n t e r i o r m e n t e  d e s c r i t o  se  ha a p l ic ad o  con 

exit  o a l  cas») de le s  d i s t in to s  t ipos  de g a s o l i n a s  c o ni e i c  l a ie s  CA Al PS A: 

T ipos  Auto H5 y 96 N. O. y T ipos  A viac ion  100 L y 115/145 (Desde  el 

1 de E n e r o  de 1. 973, la g a so l in a  T ipo  A\ iac ion  100 L s u s t i t u y e  a las  

a n t ig u a s  80/87  y 100/130 de la s  e x p e r i i n e n t a d a s  con  ac ido  t r i c l o r o a -  

c é t i e e ) .  No ha s ido  n e c c s a r i a  nitiguna n iod i f icae ion  po r  lo que s e  pue 

de c o n s i d é r a i '  de a j d i c a c i é n  g e n e r a l .

G a so l in a  T ipo Auto 85_N .^ ,

L a s  mue  s t r a s  a m i n e r a l i z a r  fu e ro n  de 2 5 ,0  m is .  Se t r a t a -  

l 'on a e b u l l i c i o n - r e f l u j o  d u r a n te  t i e m p o s  v a r i a b l e s  con  unos 10 rnis,  

de s o l u c i é n  de a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en t e t r a c l o r u r o  de c a r ­

bone .



T A B L A  L%y\U

He s u U a d o s  ofatc n idûs  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  dp 35 gasrdi j y^ t ipq 

Auto fi5 N. Q. CAMPSA con unos 10 m i s , de s o lu c i é n  de tU; ' do d i c 1 o r o a  - 
ç é t i co  a l 25 % en CCl^  d u r a n t e  t i e m pos  d i s t i n tos  d e eb vüL e i d n ’T i l l d  

il) .

p e t e r m i n a c i o n  Minutes  de e b u l l i c i é n -  Mgs. de p lo m o
 ___________- : _______ r e flujo.    enc onti^aMo^__

1-5 1 /2  3 ,2 2

6 -1 0  1 4 .2 4

11-14 1 1 /2  4 .71

16-20  2 4 .9 4

21 2 1 /4  5. 10

22 2 1/4  5 .0 9

23 2 1 /4  5 .1 1

34 2 1 /4  5. 10

25 3 5 . 0 9

26 3 5. 10

27 7 5 ,11

28 7 5 .11
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tiempo en minutes

6 R A F I C A  X I X .  G r à f i c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p lo m o  
o r g à n ic o  en g a so l in a  t ipo Auto 85 N .O .  CAMPSA a  la t e r n p e r a -  
t u r a de e b u l l i c io n  de l  con jun to  g a so l in a  -  10 m i s , s o lu c iô n  de 
a c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en C C l^.  M u e s t r a s  de g a so l i n a  
de  25. 0 m i s .
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a s p e c t o  d e l  con jun to  d e s p u e s  de l  t r a t a m i e n t o  de la  m u e s t r a ,  r e s u l  

to de c o l o r  r o s a  deb i l ,  s e g u r a m e n t c  deb ido  a la r e a c c i o n  e p l r e  el  c o ­

lo r a n t e  y e l  react]VO y p o r  c o m p l e t e  t r a s p a r e n t e ,  lo que ind icd  la  no 

fo r  m ac  ion de r é s i n a s  i n s o lu b le s  que  o c lu y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s  

de p lom o,  En la T a b la  LXVIII s e  p r e s e n t a n  l e s  r e s u l t a d o s  o b le n id o s .  

Con l e s  v a l o r e s  de d icha  t a b la  s e  c o p s t r u y e  la G r a f i c a  XIX en la (jue 

s e  a p r e c i a  que e l  t i e m p o  de  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  e s  de dos  mi_ 

nu tos  y c u a r t o  de eb u l l i c io n .  La  T a b la  LXIX i*ecoge la s  d e s v i a c i ones  

de  la m e d ia  de los  r e s u l t a d o s  ob ten id o s  y la  d e s v ia c iô n  n o r m a l  que es  

d e l  o r d e n  de 0 ,0 0 7  m g s .  de p l o m o / 5 ,  10 m g s .  de p lom o en 25 m i s ,  de 

g a s o l i n a .

G a s o l i n a T i po A uto 96 N . Q.

Se t r a t a r o n  l a s  m u e s t r a s  de 3 5 ,0  m i s .  s igu iendo  el p i-ocedi-  

m ie n to  ya  e x p u e s to  p a r a  e l  t i p o  de g a so l in a  a n t e r i o r ,  El a s p e c t o  del  - 

con jun to  d e s p u e s  de l  t r a t a m i e n t o  de la m u e s t r a  r é s u l t é  de c o l o r  r o s a  

m uy  déb i l ,  s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i o n  e n t r e  e l  c o l o r a n t e  y pi - 

r e a c t i v e  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e  lo que  ind icé  la no f o r m a c i é n  de 

r é s i n a s  i n s o lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s  de p lo m o .  La 

T a b la  l .XX r e s u m e  los  r e s u l t a d o s  ob ten id o s  a los  d i s t i n t o s  t i e m p o s  de 

e b u l l i c i é n  r e f lu jo .  La  G r a f i c a  XX se  c o n s t r u y o  con  lo s  v a l o r e s  de la -



T A B L A  LXX

KesjjUach^ ob ten idos  al t r a t a r  m u e s t r a s  de^25^0 rnls^ de g a so l in a  t ipo

C A M P S A con unos 10 m i s . d e s o l u c iôn  d e a c i do dicloroa -

c é t i c o a l  25 % en C Cl^ d u r a n t e t i e m p o s  d i s t i n to s de e b u l l i c io n - re i ' lu  

Jo .

D e t e r m i n a c i o n  M inu tes  de e b u l l i c io n -  Mgs. de p lom o
______________________re f lu jo .___  e n c o n t r a d o s ___

1-5 1/2 7 ,8 3

6 -1 0 1 10. 69

11-15 2 12. 92

16-20 2 1/4 13.01

21 2 1 /2 13, 18

22 2 1/2 13. 18

23 2 1/2 13. 15

24 2 1/2 13. 16

25 7 13. 18

26 7 13. 18
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G R A F IC A  3QC. G r a f i c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lo m o  
o r gàn ico  en g a s o l i n a  t ipo Auto 96 N .O .  CA M PSA a la t e m p e - 
r a t u r a  de e b u l l i c ion de l  con jun to  g a so l i n a  -  10 m i s ,  s o lu c iô n  
de àc ido  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en CCl^ .  M u e s t r a s  de g a ­
so l in a  de 2 5 .0  m i s .
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'r:iV)la a n t e r i o r ,  y en el hi se  a p r e c i a  que la ir t inerali i îac  iôn cuaiUitali  va 

se  p ro d u c e  a lus dos  mi nutos  y niedio  de ebu l l ic ion .  l.o m is jn o  que en 

o t r a s  o c a s i o n e s  los  r e s u l t a d o s  p a r a  t i e m p o s  de m i n e r a  l i z ac io n es  in - 

c o m p l é t a s ,  son la m e d ia  de c in c o  d e t e r m i n a c i o n e s  r e a l i z a d a s  en concU 

c io n e s  id é n t i c a s .  ICn la T a b la  l.XXI s e  c o m p a r a n  los v a l o r e s  ob ten idos  

segun  e s t e  p r o c e d i in ie n to  con los  que se  o b tu v ie ro n  o p e r a n d o  segun  el 

m é to d o  A. S. T.  M. ( l4o) d e s c r i t o  b r e v e m e n t e  en la pag ina  49 de e s t e  

t r a b a j o .  l .a d i s e r e p a n c i a  p o r  c ien  e n t r e  a m b o s  m é io d o s  e s  t o l e r a b l e  

y did 0, 10.

G a s ol m a T i A v i a£ m n  J_00

Las  m u e s t r a s  m i n e r a l i z a d a s  fu e ro n  de 2 5 ,0  m i s .  y s e  t r a t a r o n  

s egun  el  p ro c e d i in i e n to  y a e x p u e s to  p a r a  cl t ipo  de g a so l in a  de B5 N .O .  

Kl a s p e c t o  del c on junto  d e s p u é s  del  t r a t a m i e n t o  de la n u u ' s t r a  r e s u l tô  

de c o l o r  r o jo  v io làceo  in tenso ,  s e g u r a m e n t e  debido  a la  r e a c c i o n  e n t r e  

el c o l o r a n t e  y el r e a c t i v o  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e  lo (jue ind icé  la 

no f o r m a c i é n  de r é s i n a s  in s o lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e c i a -  

h le s  de p lom o.  Kn la T a b la  LXX II y C r d f i c a  XXI, a p a r e c e n  los v a l o r e s  

ob ten id o s  a d i f e r e n t e s  t i e m p o s  de ebu l l i c ién .  La mi ne r a l i z a c i é n  cuan t i  

ta t iva  r é s u l t é  en dos m in u te s  y m ed io .  La T a b la  LXXIIl r e c o g e  la s  d e s  

v ia c io n e s  de la m ed ia  d,/ los  r e s u l t a d o s  y la d e sv ia c iô n  n o r m a l  de los 

m i s m o s  cpie es  dei o rd e n  Ici (L ü 13 m g s .  de p l o m o / l 2 , d 4  m g s .  de p lomo



T A H L A LXXIl

HesuUficios obtenidos  al t r a t a r  m u e s t r a s  de 25 ,0  m is ,  de gaso lina  tipo 

Aviacion 100 L. CAMPSA con unos JO m is .  de soluciôn de âcido  d ic lo-  

ro ac é t ic o  a l  25 % en CCI4 d u ra n te  t iem pos d i s t intos de ebull ic ion

D e te rm in ac io n Minutes  de ebull ic ion-  
ref lu jo .

Mgs. de plomo 
encont rados

1-5 1 / 2 7 ,0 9

0 - 1 0 1 1,94

11-15 1 1 / 2 11,46

10-30 ; 2 12.28

31-25 2 1/4 12.61

26 2 1 / 2 12,83

27 2 1 /3 1 2 , 8 6

28 2 i / 2 12,85

29 2 1 / 2 12 , 82

30 7 12.83

31 7 12. 85
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GRAFICA XXI. G r a f i c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lo m o  
o r g à n i c o  en g a s o l i n a  t ipo A v iac io n  100 L CAMPSA a la t e m -  
p e r a t u r a  de e b u l l i c io n  d e l  con jun to  g a s o l i n a  -  10 m i s .  s o l u -  
c iô n  de à c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en C C l^. M u e s t r a s  de 
g a s o l i n a  de 25. 0 m i s .
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en 25 m is ,  de gasolina ,

G aso l ina  Tipo AviacicSn U 5 /1 4 5

Con e s t e  t ipo  de g a s o l i n a  l a s  m u e s t r a s  m i n e r a l i z a d a s  f u e ro n  

jje 2 0 ,0  m i s .  de a c u e r d o  con  el  c r i t e r i o  ya  e x p u e s to  en  la pag ina  105-  

de e s t e  t r a b a j o .  La  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  r é s u l t e  en dos  m in u te s  

y m ed io .  El a s p e c to  del  con jun to  d e s p u e s  del  t r a t a m i e n t o  de la  m u e s ­

t r a ,  r é s u l t e  de c o l o r  r o s a  déb i l ,  s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i ô n  - -  

e n t r e  el  c o l o r a n t e  y el  r e a c t i v o  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e  lo que indi_ 

co  la  no f o r m a c i ô n  de r é s i n a s  i n so lu b le s  que o c lu y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e  

c i a b l e s  de p lom o .  En  la T a b la  LXXIV se  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s  ob te  

n idos ,  y con  e l lo s  s e  o b t ien e  la G r a f i c a  XXII. La  T a b la  LXXV c o m p a ­

r a  lo s  v a l o r e s  c o n se g u id o s  s eg u n  e s t e  p r o c c d i m i e n t o  con  los  c o n s e g u i -  

dos  Operando  segun  c l  m é to d o  A. S. T.  M. (148).

Conclus iones .  Las  t r è s  p r i m e r a s  conc lus iones  de la pagina 151 

de e s te  t r a b a jo  p a r a  el âcido t r i c lo r o a c é t l c o  en gaso l inas  r e f e r e n t e s  - 

a la no fo rm ac iô n  de r é s i n a s  inso lub les ,  faci l idad de t r a ta m ie n to  y ma 

n ipulaciôn de las  m u e s t r a s ,  y a la no neces idad  de e l im inac iôn  dol exce 

60  de reac t ivo ,  son val idas  igua lm ente  p a r a  el âcido d ic lo ro a cé t ico  en 

gaso l inas .  I ,as  m in e ra l i z a c io n e s  cuan t i ta t ivas  con soluciôn de âcido - 

d i c lo ro a cé t ico  se  producen tam bien  en un t iem po muy b rève ,  p e r o  es



T A B L A  LXXIV

A viac io n  115/145  N .O .  CAINTPSA con 10 m i s .  de s o lu c iô n  de a c id o  d i ­

c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en CCl^  d u r a n te  t i e m p o s  d i s t in to s  de e b u l l i c io n  -

re f lu jo .
— -

D e t e r m i n a c i o n M inu tes  de eb u l l i c io n -  Mgs. de p lom o 
re f lu jo .  e n c o n t r a d o s

1-5 1/2 12. 14

G -10 1 16. 35

11-15 2 19. 79

16-20 2 1 /4 2 0 .2 9

21 2 1 /2 2 0 .5 9

22 2 1/2 20. 64

23 2 1 /2 20. 61

24 2 1 /2 2 0 .6 5

25 . 7 -
20. 63 .

26 7 20. 60
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G R A F I C A  X X I I .  G r a f i c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  d e l p lo m o  
o r g à n ico  en g a s o l i n a  t ipo Avia c io n  115 /1 4 5  N .O .  CAMPSA a 
la  t e m p e r a t u r a  de eb u l l i c io n  de l  con jun to  g a s o l i na -10 m i s .  -
s o luc ion  de à c id o  d i c l o r o a c é t i c o  a l  25 % en C C l ^ . 
de g a s o l i n a  de 20. 0 m i s .

M u e s t r a s
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m a y o r  que el p r e ç i s o  con  à c id o  t r i c l o r o a c é t i c o .

A s f m i s m o  s o n  v a l id a s  p a r a  e s t e  iS?aclivo l a s  o b s e r v n c i o n e s  -

e s t a b l e c i d a s  p a r a  e l  t r i c l o r o a c é t i c o  en  la pag ina  IM de e s t e  t r a b a j o ,
»



ACIDO M ONOCLOROACETICO



8. - ESTUDIO D E L  ACIDO MONOCLOROACETICO 

COMO NUEVO M IN ER A LIZ A N TE  D E L  P L O -  

M O T E T R A E T IL O  EN E L  E T H Y L -F L U ID .



Los  r e s u l t a d o s  e x p u e s to s  h a s t a  aqu i  p ru e b a n  que  tan to  e l  àci  

do t r i c l o r o a c é t i c o  c o m o  e l  d i c l o r o a c é t i c o  en  s o lu c i é n  de t e t r a c l o r u r o  

de c a r b o n o ,  so n  a g e n t e s  e f i c a c e s  p a r a  l a  m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lo m o te -  

t r a e t i l o  en  el  e th y l - f l u id  y  g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  p l o m a d a s .

A c o n t in u a c io n  se  presuentan lo s  r e s u l t a d o s  de l a s  e x p e r i e n c i a s  

r e a l i z a d a s  con  el  à c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  s o b r e  e th y l - f l u id  y  g a s o l i n a s  

p lo m a d a s .

E l  e th y l - f l u id  s o b r e  e l  que  s e  o p e r a  e s  de la  m i s m a  p r o c e d e n -  

c i a - E t h y l - F l u i d  C o rp .  (N. Y. )-que e l  u t i l i z ad o  p a r a  el  e s tu d i o  de los 

à c id o s  t r i  y  d i c l o r o a c é t i c o s . S e  c o n t r a s t é  s eg u n  lo s  m é to d o s  1 y  2, —  

(A. S. T .  M. y G a r c i a  E s c o l a r  y P a z  C a s t r o )  de l a s  p a g in a s  49 y  52 de - 

e s t e  t r a b a j o .

L a s  g a s o l i n a s  s o b r e  l a s  que  s e  ha  e x p e r i m e n t a d o  han  s ido  g a ­

s o l i n a  b l a n c a  CAMPSA p lo m a d a  en e s t e  l a b o r a t o r i o  y g a s o l i n a s  : o rn e r  

c l a i e s  p l o m a d a s ,  to d a s  de o r i g e n  CAMPSA.
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El à c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  es  m u y  poco  s o lu b le  en t e t r a c l o r u i o  

de c a r b o n e  c o m p a r a d o  con  l e s  o t r o s  dos  d e r i v a d o s  d o r a d o s  de] ar  ido 

a c é t i c o .  Se ha  e h c o n t r a d o  que  e l  ün ico  d i s o l v e n t e  c o m u n  a e s t e  r e a c t j  n 

y  a l  e th y l - f l u id  o la  g a s o l i n a  es  e l  c l o r o f o r m o ,  p o r  lo que en onto i r a b a  

jo s e  u t i l i z a  c o m o  r é a c t i v é  m i n e r a l i z a n t e  s o l u c i o n e s  c l o r o f d r m i c a s  de 

a c id e  m o n o c l o r o a c é t i c o .  El h echo de que l a  r i q u e z a  en c l o r e  ciel r e a c i i  

vo y de l  d i s o lv e n te  s e a  m e n e r  que e l  de  lo s  dos  s i s t e m a s  a n t e r i o r i n o n  

te  e m p l e a d o s ,  h izo  s u p o n e r  en  una  m e n e r  a c t i v id a d  m i n e r a l i z a n t e .  lo 

que queda  p ro b a d o  en l a s  e x p e r i e n c i a s  que m a s  a d e l a n t e  s e  d o s c r lb o n .
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8 . 1 .  P R O D U G W S Q U I M I C O S  Y M A T E R IA L

L o s  r e à c t l v o s  u t i l i z a d o s  en  e l  p r é s e n t e  t r a b a j o  c u m p l e n  l a s  

n o r m a s  de la  A m e r .  C h em .  Soc.  ex ce p to  e l  e th y l - f l u jd  de o r i g e n  la  

E t h y l - F l u i d  C o rp .  (N. Y. ) y l a s  g a so l i n a  s to d a s  de o r i g e n  CAMPSA.

E l  m a t e r i a l  v o l u m é t r i c o  ha s id o  de c o n t r a s t e ,  h a b i e n d o s e  ten ido  

en  c u e n ta  e s t e  en l a s  m e d ic io n e s  r e a l i z a d a s .

L a s  p e s a d a s  s e  han  hecho  con  una b a l a n z a  m o n o p la to  S a r t o r i u s  

de i m p r e c i s i o n  - 0 ,0 0 0 0 1  g r s .

L a s  v a l o r a c i o n e s  d e l  p lo m o  s e  han  h e ch o  c o m p l e x o m e t r i c a m e n -  

te  con  A E D T  en s o lu c io n  0, 02 N.

So luc ion  de  A ED T 0 , 0 2  N. E s t a  so lu c io n  s e  p r é p a r e  p o r  d iluc iôn  de 

o t r a  a p r o x i m a d a m e n t e  0 , 2  N. ob ten ida  d i s o lv ie n d o  unos  30 g r s .  de a d  

do e t i l e n d i a m i n t e t r a c é t i c o  en so lu c io n  de h id rô x i d o  so d ic o  en c an t id ad  

su f i c i e n t e  p a r a  f o r m a r  l a  s a l  d i s o d ic a  y  p o s t e r i o r  d iluc iôn  a 1 M t r o  - 

con  a g u a  d e s t i l a d a .

La  so lu c iô n  a p r o x i m a d a m e n t e  0 , 2  N. s e  c o n t r a t o  con  una s o lu c io n  

* t ipo de io n e s  c in c .  0, 2000 N.



Soluc ion  de su l fa to  de c inc  0, 2 N. E s t a  s e  obtuvo d iso lv ien d o  6, 537 

g r s .  de c inc  m é t a l  d e l  99,  99 % t o t a l m e n t e  b r i l l a n t e  en un peqiuMlo - - 

c x c e s o  de  ac ido  s u l f u r i c o  d i lu ido  en agua .  Una vez  que la  so lu c io n  - 

tuvo la  t e m p e r a t u r a  de c o n t r a s t e  (20-C) s e  d iluyo con  agua d e s t i l a d a  

h a s t a  un l i t r o  o b te n ie n d o se  a s i  l a  so lu c io n  p a t r o n  de iones  c inc  0, 2 M. 

con  f a c t o r  s e n s i b l e m e n t e  la  un idad .  ■

C o n t r a s t a d a  la  s o lu c io n  de la  s a l  d i s o d ic a  del  ac ido  e t i l e n d ia -  

m i n t e t r a a c é t i c o  0, 2 N. r é s u l t é  c o n  un f a c t o r  de 0. 99G0.

Soluc ion  a m o r t i g u a d o r a  de pH = 10 Se c o n s ig u io  d iso lv ien d o  en 570 mi.  

de s o lu c io n  a c u o s a  de  a m o n ia c o  (249 B au m e)  6 7 , 5  g r s .  de c l o r u r o  am o  

nico .  Una v ez  a t e m p e r a d a  la  s o lu c i o n  s e  l levo  p o r  d iluc iôn con  agua  

d e s t i l a d a  h a s t a  1 l i t r o .

I n d i c a d o r  n e g r o  de e r i o c r o m o  T. E s  una m e z c l a  h o m o g e n e a  de^ci io- 

c r o m o  T y c l o r u r o  s o d ic o  en polvo ,  en la  p r o p o r c i o n  de 1 a 100.

S o lu c io n e s  de a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a p r o x i m a d a m e n t e  a l  20,  25 y 30:7 

en c l o r o f o r m o .  Se p r e p a r a r o n  p o r  p e s a d a  y m e d id a s  vo lum e  t r i

c a s .

O t r o s  r e a c t i v o s  -

C l o r o f o r m o  y  s o lu c io n  a l  30 % de h id ro x id o  sod ico .



M a t e r i a l  de L a b o r a t o r i o  o t ro  que e l  v o l u m é t r i c o

L a s  p e s a d a s  de la s  m u e s t r a s  s e  r e a l i z a r o n  en pequefios e r l e n -  

m e y e r s  de 100 m i s .  P y r e x  con  tapon  e s m e r i l a d o .  Sob re  e s t o s  m a t r a -  

c e s  s e  a cop lo  t a m b i e n  con  c i e r r e  e s m e r i l a d o  r é f r i g é r a n t e s  r e c t o s  p a ­

r a  e l  t r a t a m i e n t o  de l a s  m u e s t r a s  cuando  la  m i n e r a l i z a c i o n  s e  r e a l i z e  

a  la  t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n - r c f lu jo .

E m b u d o s  de d e c a n ta c io n  de 100 y 500 m i s .  p a r a  la s  e x t r a c c i o -

n es .

F e r a s  de p l a s t i c o  p a r a  t o m a s  co n  p ipe ta ,

M a t r a c e s  d e c u a r z o .  Se han  u t i l i z a d o  t r a s p a r e n t e s  con  tapon 

e s m e r i l a d o  de la m i s m a  c a p a c id a d  que lo s  de v id r io ,  a los  que t a m b ié n  

s e  podia  a c o p l a r  cl  m i s m o  tipo de r é f r i g é r a n t e .  E s t o s  m a t r a c e s  se  - 

u t i l i z a r a n  en cl  c a s o  de r e a l î z a r s c  la  m i n e r a l i z a c i o n  con  luz u l t r a v i o l e -  

ta.

L a m p a r a  u l t r a v i o l e t a .  Se ha  d i s p u e s t o  de una C h r o m a to lu x  2 L.

Luz  v i s ib le  P r o c e d i a  de una  l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e t a l i c o  o r -  

d i n a r i a  de 100 w a t io s .
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8. 2. - ENSAYOS CUALITATIVOS D E L  M IN E R A LIZ A N T E SOBRE

E T H Y J , -F L U ID .

8 . 2 .  1. - E n s a y o s  a la  t e m p e r a t u r a  y liiz a m b ien tosdcl l a b o r a t o r i o .

A m u e s t r a s  do unos  100 m g s .  do e th y l - f l u id  s e  a g r e g a n  unos  - 

10 m i s .  de c lo ro fo r m o  p a r a  e v i t a r  p e r d i d a s  y a c o n t in u ac io n  unos  10 

m i s .  de s o lu c io n  de dcido  m o n o c l o r o a c é t i c o  al  3 0 % en c lo r o f o r m o .  

E l  con jun to  se  a g i t a  a m a n o  d u r a n te  un m inu to  r e p o s a n d o  t i e m p o s  d i s -  

t i n to s .  Suced io  quo el  l iqu ido  no s e  e n tu rb io  lo que ind ica  que o no b u ­

bo a ta q u e ,o  s i  lo hubo^la no p r e c i p i t a c i o n  de l  c l o r u r o  dc p lom o  pc\r - -  

b a b e r s e  podido f o r m a r  c o m p le jo  con  el  e x c e s o  de ac ido  m o n o c lo r o n c e  

t ico .  A c o n t in u a c io n  s e  r e a l i z e  una  doble  e x t r n c c i o n  a c u o s a  con agua  - 

d e s t i l a d a  c a l i e n t e  (80-909 C) y e l e x t r a c t o  a cu o s o  s e  t r a t o  con agua  - -  

s u l f h i d r f c a .  Los  r e s u l t a d o s  s e  p r e s e n t a n  en la T a b la  I.XXVI en la quo 

s e  a p r e c i a  que p a r a  t i e m p o s  de r e p o s o  de dos  b o r a s  s e  p ro d u c e  tenue 

p r e c i p i t a d o  que e s  abundan te  a l a s  t r e s  l io ras .  E s t e  c x c e s iv o  t i e m p o  - 

n e c e s a r i o  p a r a  o b t e n e r  p r e c i p i t a d o  abundan te  dc s u l f u r o  de p lom o pi 'o- 

bo  e l  pequefio p o d e r  m i n e r a l i z a n t e  de e s t e  r e a c t i v o  y que la  m i n e r a l i ­

z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  en e s t a s  c o n d ic io n e s ,  -  s i  s e  p ro d u c e  - ,  n e c e s i -  

t a r i a  un t i e m p o  de a taque  e x c e s iv o  y p o r  tan to  no p r a c t i c e .
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8. 2. 2. -  E n s a y o s  a  l a  t e m p e r a t u r a  a m b ien te  u t i l i z a n d o  lu z v i s ib le .

L o s  m i s m o s  e n s a y o s  d e l  a p a r t a d o  a n t e r i o r  s e  han  r e p e t i d o  - 

a h o r a  co lo ca n d o  l a s  m u e s t r a s  d u r a n te  e l  t i e m p o  de a taq u e  l)ajo la  - -  

luz  de una l a m p a r a  de f i l a m e n to  m e ta l i c o  de 100 w. m o n ta d a  s o b r e  - 

un f lexo  con  p a n t a l l a  de a lu m in io  y ev i tando  el e x c e s iv o  c a l e n t a m i e n -  

to de l a s  m u e s t r a s .  E n  la  T a b la  LXXVI se  m u e s t r a n  lo s  r e s u l t a d o s  v 

s e  a p r e c i a  que s o n  s e m e j a n t e s  a cuando se  u t i l i z a  la luz, d i fu sa  del le 

b o r a t o r i o  p a r a  t i e m p o s  ig u a le s  de a taque .

8. 2. 3. - E n s a y o s a la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te  u t i l i z a n do luz  u l t r a v i o l e i a

Se h i c i e r o n  u t i l i z an d o  luz u l t r a v i o l e t a  c o m o  p r e s u n t o  c a t a l i z a -  

d o r .  E l  m a t r a z  en e s t e  c a s o  fue de c u a r z o  t r a s p a r e n t e .  E l  t r a t a m i c n -  

to de l a s  m u e s t r a s  es  e l  m i s m o  de lo s  c a s o s  a n t e r i o r e s ,  p e r o  s omet en 

do el  con jun to  a la  a c c io n  de la  luz  u l t r a v i o l e t a .  D e  los  r e s u l t a d o s  de 

la  T a b l a  I,XXVI s e  a p r e c i a  que lo s  t i e m p o s  de a p a r i c i o n  de p r e c ip i t a d o  

y p r e c i p i t a d o  abu n d an te  so n  los  m i s m o s  que en lo s  dos  c a s o s  a n t e r i o ­

r e s .

Conc l u s i o n e s .  A la  t e m p e r a t u r a  a m b ie n te  l a s  l u c e s  d i fu sa  d* ! 

l a b o r a t o r i o ,  v i s ib le  y u l t r a v i o l e t a  no c a t a l i z a n  la  m i n e r a l i z a c i o n  de - 

m a n e r a  p r a c t i c e .
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8. 2. 4. - hi t e m p e r a t u r a  ĉ e cb u l l i c ion

E s t o s  e n s a y o s  (on ig u a le s  c o n d ic i o n e s  que en los  t r e s  c a s o s  

a n t e r i o r m e n t e  ex pu e s to s )  s e  r e a l i z a r o n  t r a t a n d o  l a s  m u e is t ra s  con  

d i s o lv e n te  y r e a c t i v o  a e b u l l i c io n - r e f lu jo ;  p a r a  lo c u a l  a t  c u e l lo  e s ­

m e r i l a d o  del m a t r a z  s e  c o loco  un r é f r i g é r a n t e  y s e  c a le n tô  a ebulli_ 

c ion .  En  la  T a b la  LXXVI se  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s .  En e s t a s  

c o n d ic io n e s  dos  m in u to s  de e b u l l i c io n  f u e ro n  s u f i c i e n t e s  p a r a  o b t e ­

n e r  ab u n d an te  p r e c ip i t a d o  n e g r o .  E s t e  hecho  in f o r m é  que e s t a s  c o n ­

d ic io n e s  de t r a t a m i e n t o  es  p o s ib le  p e r m i t i e s e n  c o n s e g u i r  m i n e r a l i -  

z a c io n e s  c u a n t i t a t i v a s  en t i e m p o s  p r a c t i c e s .
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8 . 3. - M INERALIZACION CUANTITATIVA CON ACIDO M ONOCLO-

R OACETICO.

Se c o m e n z o  p o r  c o n t r a s t e r  e l  e th y l - f lu id  p o r  los  M étodos  1 y 2 

de l a s  p a g in a s  49 y 52 de e s t e  t r a b a j o .  E n  la s  T a b la s  LXXVII y 

LXXVIII s e  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s .  E l  v a l o r  m ed io  c o n se g u id o  m a s  

p r o b a b l e  fue de l  40, 6 2 % C ^  de  co n ten id o  en plomo-.

C om o en e l  c a s o  de lo s  o t r o s  dos  a c id o s  d o r a d o s  s e  ha  ten ido  

en  c u e n ta  a l  r e a l i z a r  l a s  m i n e r a l i z a c i o n e s  c a d a  iino de los  f a c t o r e s  - 

que in f luyen  en la  v e lo c id ad  de m i n e r a l i z a c i o n :  1 ) C o n c e n t r a c io n  r e a c ­

tivo m i n e r a l i z a n t e .  2 ) T e m p e r a t u r a  a la que s e  l l eva  a cabo  la  m i n e r a  

l i z a c i é n  y  3) C u an t ia  de la  m u e s t r a  de e th y l - f l u id  a m i n e r a l i z a r .

8 . 3. 1. - M i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i va  en c a l i en te  (tém  pe r a t u r a  d (' eb u - 

l l ic ion)  de l  e th y l - f l u id  con so lu c io n  de ac ido  mo no c l o r  o a c é ti  - 

c o en c lo r o f o r m o .

T e n ie n d o  en cuen ta  lo s  e n s a y o s  c u a l i t a t i v o s  a n t e r i o r e s  u n ic a -  

m e n te  s e  han r e a l i z a d o  con  e s t e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  e n s a y o s  c u an -  

t i t a t i v o s  a la  t e m p e r a t u r a  de e b u l l i c io n  de la  m u e s t r a  con  r e a c t i v o  mi_ 

n e r a l i z a n t e  (unos 629 C).



T A B L A  LXXVII
:=========*=============

C o n t r a s t e  de la  r i q u e z a  en p lom o del e th y l - f l u id  s eg u n  el  m é todo  

A. S. T.  M. que m i n e r a l i z a  con ac ido  c l o r h i d r i c o  c o n c e n t r a d o  y de 

t e r m i n a  el p lom o  g r a v i m é t r i c a m e n t e  (148).

D e t e r m i -
nacion .

M g s . d e  e th y l - f l u id  
p e s a d o s

Mgs. de p lom o 
e n c o n t r a d o s

% de 
p lom o

% m edio  de 
p lom o  en el 
e th y l - f l u id

l ’ 5 5 .6 4 22 .61 40. 64

2 60. 91 24. 73 40. 60 -  .

3 65. 72 26. 70 40. 63

4 69. 87 28. 37 40. 60

5 74. 85 30. 43 40. 65 40. 63

6 8 2 .0 6 33. 35 40. 64

7 85. 00 34. 54 40. 64

8 91. 72 37. 28 40. 65

9 95. 39 38. 77 40. 64

10 1 0 0 . 16 40. 69 40. 69

11 1 10 .78 44. 99 40. 61
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D e tc r m i n a c i on d e l p lom o en e th y l - f l u id  s e g u n el  p r o c c d im ie n to jd e  

G . E s c o l a r  y P .  C a s t r o  que m i n e r a l i za  el p io m o t e t r a e t i Jo c on ^o_- 

luc iôn  de c l o r o  en C C I . ,  é l i m i n a  el e x c e s o  de m i n e r a l i z a n t e  con 

agua  ox ig en ad a  y v a l o r a  e l  p lom o c o m p l e x o m e t r i c a m e n t e .  (130),

D e t e r m i -  M gs.  de e th y l - f lu id  % de p lo m o  % m cd io  de
nac ion .  p e s a d o s  e n c o n t r a d o  p lom o en el
_____________ ■ ____________________   e th y l - f lu id .

1 48. 19 40. 64

2 51. 27 40. 59

3 56. 87 40. 63

4 5 9 , 4 8 40. 59

5 63. 94 40. 59

G 6 6 . 74 40. 64

7 75. 36 40. 60

8 79. 15 40. 63

9 8 6 . 2 2 40. 59

10 90. 17 40. 61

11 99 .5 5 40. 62

40. m
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E n  e s t a s  c o n d ic io n e s  de t r a t a m i e n t o  de l a s  m u e s t r a s ,  s e  han 

ob ten ido  t i e m p o s  m i h i m o s  de  m i n e r a l i z a c i o n  to ta l  de l  o r d e n  de los  - 

2 0  m i n u t o s ,  lo que  le c o n v i e r t e  en e l  m i n e r a l i z a n t e  m a s  len to  de los  

e s tu d i a d o s  en e s t e  t r a b a jo .

E n  una  p r i m e r a  s e r i e  de e x p e r i e n c i a s ,  m u e s t r a s  de unos 45 

m g s .  de  e th y l - f l u id ,  p o r  s e r  l a s  m i n i m a s  u t i l i z a d a s ,  s e  d i lu y e ro n  con 

unos  10  m i s .  de c l o r o f o r m o  y s e  t r a t a r o n  con  unos  10 m i s .  de s o lu c io n  

de ac ido  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en c l o r o f o r m o .  Al m a t r a z  r e a c ­

t o r  de c u e l lo  e s m e r i l a d o ,  s e  acop lo  un r é f r i g é r a n t e  y se  c a le n to  a - - 

ebu l l i c ion .  La  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  r é s u l t é  en c u a r e n t a  y c in -  

co  m in u to s  de eb u l l i c ién .  En  la  T a b la  LXXIX y p a r t e  A de la  G r a f i c a  

XXIII s e  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s .

C o n c l u s io n e s .  L a  T a b la  LXXIX y p a r t e  A de la  G r a f i c a  XXIII 

m u e s t r a n  que a p r o x i m a d a m e n t e  a la  t e m p e r a t u r a  de eb u l l i c i én  del  - 

c l o r o f o r m o  la  m i n e r a l i z a c i é n  es  c u a n t i t a t i v a  a los  c u a r e n t a  y c inco  - 

m in u to s  de e b u l l i c i é n  p a r a  m u e s t r a s  de unos  45 m g s .  con  r i q u e z a  del  

20  % C ^  de a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  en c l o r o f o r m o .

8 . 3 .  1. a .  E f e c to  de la  c u a n t i a  de m u e s t r a  de e th y l - f l u id  en e l  t i e m p o 

de m i n e r a l i z a c i é n  to ta l .

Se h a  o p e r a d o  con  m u e s t r a s  de c u a n t i a  v a r i a b l e  c o m p r e n d i d a  -
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d i lu id a s  con  unos  10  m i s .  de CHCl^  y unos  10 m i s .  de  so lu c iô n  de a c id o

m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  20 % C ^ e n  CHCl 2 d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n to s  de ebu-

l l i c i o n - r e f l u j o .

D e t e r m i -
nac io n .

P r o m e d i o  de l  p e so  
de l a s  m u e s t r a s  de 
e th y l - f l u id  en m g s .

M inutos  de 
e b u l l i c i o n - 

- r e f lu jo .

% de l  p lom o 
e n c o n t r a d o

1-5 44. 7 1 9 .2

6 - 1 0 4 5 .2 5 48. 7

11-15 45. 6 10 63. 1

16-20 44. 1 15 77. 6

21-25 4 6 .7 20 85. 7

26-30 4 7 .0 25 90. 7

31-35 4 6 . 4 30 96 .2

36-40 47. 9 35 97. 5

41-45 43. 8 40 \ 99. 5

46 45. 71 45 1 0 0 . 12

47 46. 20 45 100 .07

48 4 4 .1 3 45 9 9 .9 3

49 . 4 5 .2 1 45 - 99. 93

50 4 4 .7 7 60 - 9 9 .9 0

51 44. 69 60 1 0 0 . 10
-  - ■
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10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 601 5
tiempo en minutos

G R A F I C A  X X II I ,  P o r t e  A .  G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c i o n
d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f l u id  a p r o x i m a d a m e n t e  a la  t e m p e  - 
r a t u r a  de e b u l l i c io n  d e l c l o r o f o r m o u t i l i z a n d o  unos  10 m i s ,  de  
s o l u c io n  de à c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en  CHCÏg c o m o  
r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e .  M u e s t r a s  de e th y l - f l u id  de unos 45 mgs .



T A B  L A LXXX

R e s u l t a d o s  o b ten id o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de unos  45 a 100 m g s ,  d e ­

e th y l - f l u id  d i lu id a s  con  unos  10 m i s ,  dc C HCl^ ÿ unos  10 m i s .

V -- - - iCl^ du r a nluc ion  de àc ido  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  20 % en CIICl^  d u ra n te  t i e m
pos d i s t i n to s  de e b u l l i c io n - r e f lu jo .

D e t e r m i -  M inu tes  de cbulU  % de l  p lom o m i n e r a  % del idonio ri im -
nac ion ,  c i o n - r c f l u j o .  l i zado  en m u e s t r a s  l i z ad o  en m u e s t r a s

de c u an t i a  c o m p r e n  dc c u a n t f a  c o r n j e ' cn
dida  e n t r e  unos  45 dida ont  •-* unos  ' r

__________________________________  a 75 m g s .________ a 100 mqn.

1-5

6-10

11-15

16-20

21-25

26-30

31-35

36-40

41-45

46-50  
51 -55

5 6 -60

61-65

66-70

71

1

1

5

5

10

10

20

20

30

30
35

35

40

40

45

9 . o

48. 7 

63. 1 

85. 6

96. 1

97. 6

99. 3 

99. 93

4 8 .6

6 3 .0

85 .5

9 6 .2  

97. 6

T9. 2



T A n L A LXXX (Continuacion)

D e t e r m i -
nac iôn .

M inu tos  de ebul l i  
c i o n - r e f l u j o .

% d e l  p lo m o  m i n e r a  
l i z a d o  en m u c a t r a s  
de c u a n t i a  c o m p r e n  
d ida  e n t r e  unso  45 a 
75 m g s .

% del p lom o m i n o r a  
l izado  en m u e s t r a s  
de cuan t fa  comnrcm- 
dida,  e n t r e  unos 75 a 
100 m g s .

72 45 100 .07

73 45 100. 10

74 45 1 0 0 , or

75 45 9 9 .9 0

76 45 100.07



*  100 -  

I
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Ê 8 0 -

I  » -

80
e

50

o : m ufstros d t  tthyl-ftuid d t  45 a  7 5 mgi. 

A: m ufstros de ethyl-fluid d t  45 a 7 5 mg#.30

2 0 -

30 35 40 45t 5 10 20
tiempo en m inutos

G R A F I C A  X X II I ,  P o r t ®  B .  G r a f i c a  de  la  m i n e r a l i z a c ion
d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f l u id  a p r o x i m a d a m e n t e  a la  t e m ­
p e r a t u r a  de eb u l l i c io n  de l  c l o r o f o r m o  u t i l i z ando  unos  10  m i s .  
de  s o lu c io n  de ac ido  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  20 % C en C H C lg - 
c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e .  ^
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e n t r e  unos  45 y  100 m g s .  que s e  d i luyen  con unos  10 m i s .  de c l o r o f c r  

m o  y s e  t r a t a n  co n  unos  10 m i s .  de so lu c io n  de a c id o  m o n o c lo r o a c é l  f; o

a l  20 % en  c l o r o f o r m o .  En  la  T a b la  LXXX y p a r t e  B de la  G ra f  i -

c a  XXIII s e  p r e s e n t a n  los  r e s u l t a d o s  a p r e c i a n d o s e  que la  m i n e r a i i z a  - 

c io n  c u a n t i t a t i v a  se  p ro d u c e  con  e l  m i s m o  t i e m p o  de eb u l l ic ion  i n d e p o n  

d ien te  de la  c u a n t i a  de la  m u e s t r a .  (45 a 100 m g s .  ).

Co n c lu s i o n e s .  L a  T a b la  LXXX y p a r t e  B de la  G r a f i c a  XXIII 

m u e s t r a n  que p a r a  lo s  l i m i t e s  de m u e s t r a  de e th y l - f lu id  p ro p u o s to s ,  

e l  t i e m p o  m m i m o  de eb u l l ic ion  n e c e s a r i o  p a r a  m i n e r a l i z a c  iones  t o t a ­

l e s  es  de c u a r e n t a  y c in co  m in u to s  con  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  al 20 ''n 

en c l o r o f o r m o ,

8. 3. l . b .  E f e cto  f a c to r  c on c e n t r a c ion ac ido  m o n o c l o r o a c é t i c o  y:n c l  

t i e m p o  de m i n e r a l i z a c i o n t o t a l.

P a r a  e s t u d i a r  la  in f luenc ia  de la  c o n c e n t r a c i o n  del r e a c t i v o  mi 

n e r a l i z a n t e  s o b r e  los  t i e m p o s  de m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  se  ban - 

r e a l i z a d o  e x p e r i e n c i a s  c o m o  l a s  a n t e r i o r e s  con  c o n c e n t r a c i o n e s  d e l  - 

25 y 30 % en a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  del  r e a c t i v o  min-^rv lizanto ,

(E s ta  u l t i m a  c o n c e n t r a c i o n  es  p r a c t i c a m e n t e  la  de s a t u r a  ci on a la t e ; n -  

p e r a t u r a  a m b ie n te ) .
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R e s u l t a d o s  ob ten idos  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  de  unos  45 a 100 m g s .  de e t h y l - 

f luid d i l u i d a s  con unos 10 m i s ,  de  C H C lç̂  y u nos 10 m is ,  de so lu c io n  de 
a c ido m o n o c lo r o a c é t i c o a l  25 % en CHClg durante_jien)pos^ distintos_j- 

de e b u l l i c i o n - r e f l u i ü .

D e t e r m i -  M inu tos  de ebu l l i  % de l  p lom o  m i n e r a  % del p lom o m i n e r a -
nac ion .  c i o n - r e f l u j o .  l i z a d o  en m u e s t r a s  l izado  en m u e s t r a s

de c u an t f a  c o m p r e n  de cu an t f a  c o m p r e n -
dida  e n t r e  unos 45 a dida e n t r e  unos  75 a

 __________________________________75 m g s ._______________ 100 m g s ._____________

1-5 1 10. 1

6 - 1 0  1 1 0 . 0

11-15 5 4 9 .6

16-20 5 4 9 .5
21-25 10 7 1 .6

26-30  10 . 7 1 .6

3 1 -3 5 .  20 9 3 .4

36-40  20 ' 9 3 .3

41-45  25 9 6 .6

4 6 -50  25 9 6 .4

5 1 -55  30 98 .7

5 6 -6 0  30 9 8 .6

61 35 100 .10

62 - 35 100 .07

63 35 99. 93



T A B L A  LXXXI (Continuacion)

D e t e r m i -
nacion .

M inu tos  de ebu l l i  
c i o n - r e f l u j o .

% d e l  p lo m o  m i n e r a  
l i z ad o  en m u e s t r a s  
de c u a n t i a  c o m p r e n ­
dida  e n t r e  unos 45 a 
75 m g s .

% d e l  p lo m o  m inerê  
l i zado  en m u e s t r a s  
de c u a n t i a  c o m p r e n  
dida e n t r e  unos  75 ; 
100  m g s .

64 35 100 .07

65 35 99. 90

66 35 100 .05

67 40 1 0 0 . 0 2

68 40 99. 90

69 40 99. 88

70 40 100 .05
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f lu id  d i lu id a s  coiî unos 10 m i s . de ClIClq y unos  10 m i s .  de so lu c io n  de
L  - '  ' m  . 'a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  al  30 % C en ClIClg  d u r a n te  t i e m p o s  d i s t in to s

de ehu l l ic ion --renujo._

-

D e t e r m i -
nac ion .

M in u te s  de ebu l l i  
c i o n - r e f l u j o .

% d e l  p lom o m i n e r a  % del p lom o m ni e r  a - 
l i z ad o  en m u e s t r a s  l izado  en m u e s  ! r a . : 
de c u a n t i a  c o m p r e n .  de c u an t i a  C om prc i t -  
dida e n t r e  unos  45 a dida e n t r e  unos  75 a 
75 m g s .  100 m g s .

1-5 1 i i . 8

6-10 1 11. 7

11-15 5 5 5 . 7   ̂ - T V

16-20 5 55. 6

21-25 10 7 9 .5

26-30 10 79. 5

- 31-35  ̂ 15, 92. G _ ,

36-40 15 9 2 .5

41 20 9 9 .9 3

42 20 9 9 .9 3

43 20 1 00 .07

44 20 1 0 0 .0 7

-



T A B L A  LXXXII (Continuacion)

D e t e r m i -  M inutos  de  eb u l l i -  % d e l  p lom o  m i n e r a  % de l  p lo m o  m i n e r a -
nac io n .  c i o n - r e f l u j o .  l i z ad o  en m u e s t r a s  l i z ad o  en m u e s t r a s

de c u an t i a  c o m p r e n -  de c u an t f a  c o m p r e n ­
d ida  e n t r e  unos  45 a d ida  e n t r e  unos 75 a

___________ ______________________ 75 m g s .____________ _____ 100 m gs.__________

45 20 99. 93

46 20 100.07

47 25 100.05

48 25 99. 98

49 25 1 0 0 . 0 7

50 25 99. 93
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titmpo tn  minutos.

G R A F I C A  X X n r .  G r a f i c a  de la m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lo m o te
t r a e t i l o  en e th y l - f l u id  a p r o x i m a d a m e n t e  a  la  t e m p e r a t u r a  de - -  
e b u l l i c io n  de l  c l o r o f o r m o  u t i l i z ando  unos  10 m i s ,  de s o lu c io n  de 
a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  en C H C lg c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e .  
M u e s t r a s  de  e th y l - f l u id  de 45 a 100 m g s .

P a r t e  A. 
P a r t e  B.

Soluc iôn  a l  25 % C™ 
Soluc iôn  a l  30 % C *



A  c o n c e n t r a c i o n  de l  25 % d e l  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e ,  c l  t i c m ; i o  

dc  m i n e r a l i z a c i o n  t o t a l  r e s n l t o  do I r e i n t a  y c i n c o  m i n u t o s , lo que  s u p o  

n e  una  r e d u c e  ion do d i e z  m i n u t o s  r e s p e c t o  a  l a  c o n c e n t r a c i o n  del  2(T!o. 

F i n  l a  T a b l a  LXXTT y p a r t e  A dc l a  G r a f i c a  X X I V  s e  p r e s e n t a n  l o s  r e - 

s u l t a  d o s .

Al a u m e n t an l a  c o n c e n t r a c i o n  do a c i d o  m o n o c l o r o a c é t i c o  al  30%

m
C la  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  r é s u l t e  a l o s  ve i n  to m i n u t o s  do ehu - 

l l i c i o n .  E n  l a  T a b l a  I ..XXXII y p a r t e  R dc l a  G r a f i c a  XXIV so  p r e r e - y  a 

l o s  r e s u l t a d o s .

C o n c l u s i o n e s .  I ..an T a b l a s  I.,XXX. I .XXXI y  LXXXII  y s u s  Gré. - 

f i c a s  XXIII y XXI V i n d i c a n  o n e  l a  c o n c e n t r a c i o n  d e l  a c i d o  n i o n o c l o r o e - 

c e t i c o  on c l o r o f o r m o  i n f l uye  de  m a n e r a  n o t a b l e  a c o r t a n d o  l os  t i e m p  ' : 

do m i ï i e r a l i z a c i o n .

8. 3. 2. -  _ N u e \ ’’o  p r o c e d i m i e n t o  d e  m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  e n  

e t h v l  - f l u i d  u t i l i z a n d o  c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  s o l u c i o n  de 

a c i d o  m o n o c l o r o a c é t i c o  e n  c l o r o f o r m o  a  t e m p e r a t u r a  s e n s i b l e  

m e n t e  l a  de e b u l l i c i o n  de l  c l o r o f o r n a o  (unos  622 C).

I . a s  i n \ m s t i f n c i o n e s  p r e s e n t a d a s  h a s t a  a q i u  p e r m i t e n  p r o p o n e r  

u n  n u e v o  m é t o d o  de  m i n e r a l i z a c  i o n  u t i l i z a n d o  c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l ' -
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z a n t e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  3 0  %  o n  c l o r o f o r m o .  

F s t o  r e a c t i v e  , n o  e s  t a n  r a p i d o  c o m o  l a s  s o l u c i o n e s  d e  I r i l ô g e n o  o n  

t c t r a c l o r u r o  d e  c a r b o n o  y  l o s  a c i d o s  d i c l o r o a c e t i c o s  y  t r i c l o r o a c é t  i -  

c o s  e n  e  1 m i s r , i o  d i s o  1 \ ' e n t e .

P R O C E D T M T E N T O ^

E n  i m  m a t r a z  d o  v i d r i o  c o n  t a p o n  e s m e r i l a d o  p r c v i n m e n l e  l a r a  

d o  s c  p e s a n  d e  4 5  a  1 0 0  m g s .  d e  e t h y l - f l u i d  y  s e  d i l u y e n  c o n  u n o s  10  

m i s .  d e  c l o r o f o r n a o .  S e  a h a d c n  r a p i d a m e n t e  u n o s  10 m b s .  d e  s o l u c i o n

d o  a c i d o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  3 0  %  e n  c l o r o f o r m o .  S e  a d a ) ) t a  e , l  : ; m
-

t r a z  u n  r é f r i g é r a n t e  p a r a  e b u l l i c i o n - r e f l u j o  y  s e  l i i e r v e  d u  r e n t e  0 5  n i i  

n u t o s .  S e  r  e t  i r a  e l  m a t r a z  y  s e  a  h a d  e n  u n o s  1 5 0  m i s .  d e  a g i u b d e s l i b i -  

d a . D e s p u e s  s e  c a l i e n t a  h a s t a  e v a p o r a c i c n  t e d a l  d e  l a  f u s  e  n o  p o l a r  v o  

l a t i l .  S e  a h a d e n  2 5 , 0  6  5 0 , 0  m i s , d e  A E D T  0 , 0 2  N .  ( l a  c m O  i d r v i  (U- _ 

A E D T  a  a h a d i r  d e p e n d e r a  d e  l a  c a n t i d a d  d e  m u e s t r a  t o r n a d a ) ,  1 0  m i s .  

d e  s o l u c i o n  r e g u l a d o r a  d e  p T I  “ 1 0 ,  — o  u n o s  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  E a E d L .  

a p r o x i m a d a m e n t e  a l  3 0  %  p a r a  d e j a r  e l  m c d i o  a d e c u a d o ,  y  u n o s

3  m i s .  d e  s o l u c i o n  r e g u l a d o r a  —  , i n d i c a d o r  n e g r o  d e  e r i o c r o m o  T  y  

s e  v a l o r a  p o r  r e t o r n o  c o n  s o l u c i o n  p a t r o n  d e  E n -  0 ,  0 2 0 0 0  N .  h a s t a  

p r i m e r  v i r a  j e  ( a z u l  a  r o j o  v i n o ) .  '  -

d
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E n  la  T a b la  LXXXIII s e  p r ^ e n t a  lo s  r e s u l t a d o s .  La  p r e c i s i o n  

que s e  l o g r a  e s  b u e n a  r e s p e c t o  a l  m é to d o  A. S, T.  M. y d d  o r d e n  del 

0, 10 % de d e s v i a c io n  m é d ia .

E s t e  p r o c e d i m i e n t o  p e r m i t o  r e a l i z a r  la  d e t e r m i n a c i o n  de l  p lo -  

m o t e t r a e t i l o  en e th y l - f l u id  en un t i e m p o  to ta l  de a n a l i s i s  de 2 8 -3 0  m i -  

n u to s  p a r a  una  d e t e r m i n a c i o n  a i s l a d a ,  p o r  lo que s i  b ien  no c o m p i t e  

en  r a p i d e z  con  1ns t é c n i c a s  f i s i c o - q u i m i c a s  m a s  r a p i d e s ,  l a s  av en ta ja  

en  s e n c i l l e z  y  s i m p l i c i d a d  de a p a r a t o s  n e c e a a r i o s  p a r a  su r e a l i z a c i o n .

Ivas o b s e r v a c i o n e s  c o n s ig n a d a s  en la s  p a g in as  88 y 89 de e s t e  

t r a b a j o  r e s p e c t o  al  a c ido  t r i c l o r o a c e t i c o  son  a s f  m i s m o  v a l id a s  p a ra  

e l  a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o .
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9 .  -  E S T U D I O  D E L  A C I D O  M O N O C L O R O A C E T I C O  

C O M O  N U E V O  M I N E R A L I Z A N T E  D E L  P L O -  

M O T E T R A E T I L O  E N  G A S O L I N A  B L A N C A  - -  

C A M P S A  P L O M A D A  P O R  N O S O T R O S  C O N  -  

E T I T Y L - E L U I D .  G E N E R A L I Z A C T O N  A  L O S  

D I E E R E N T E S  T I P O S  D E  G A S O L I N A S  C O M E R -  

C I A L E S  P L O M A D A S  C A M P S A .



L os  r e s u l t a d o s  c x p u e s to s  en el  a p a r t a d o  8 p r u e b a n  que el a c i ­

do m o n o c l o r o a c é t i c o  en so lu c io n  de c l o r o f o r m o  es  un agen te  e f icaz  - 

p a r a  la  m i n e r a l i z a c i o n  del p l o m o t e t r a e t i l o  en el  e th y l - f lu id ,  h a b ie n -  

d o s e  d e ta l l a d o  un p r o c e d i m i e n t o  o p e r a t iv o  p a r a  con  dicho r é a c t i v e  - 

o b t e n e r  r e s u l t a d o s  p r a c t i c e s .  E s t a  p r e m i s a  s e  ha  c o n s i d e r a d o  com o  

p r i m e r  p a so  p a r a  la  u t i l i z a c i ô n  d e l  c i t ad o  r e a c t i v e  en g a s o l i n a s  co - 

m c r c i a l e s  p lo m a d a s .

C om o se  expone  m a s  a d e l a n t e  la  s o lu c io n  en c l o r o f o r m o  de - 

ac ido  m o n o c l o r o a c é t i c o  ha r e s u l t a d o  s e r  un r e a c t i v e  e f ic az  p a r a  la  

m i n e r a l i z a c i o n  de l  p lom o  en g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  p lo m a d a s .  Se ha 

ob ten ido  m i n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  en un t i e m p o  a c e p ta b l e ,  en 

un a s c o n d ic i o n e s  de t r a b a j o  c o m o d a s  y s in  p r e s e n t a r s e  en n ingün - -



c a s o  p r o c e s o s  d e  r e s i n i f i c a c i o n  q u e  t a n t o  p e r t u r b a n  c o n  o t r o s  m i -  

n e r a l i z a n t e s  c o n v e n c i o n a l e s .

L o s  t i p o s  d e  g a s o l i n a s  s o b r e  l o s  q u e  s e  h a  e n  s a y  a d o  e s t e  -  

n u e v o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  h a n  s i d o  g a s o l i n a  b l a n c a  C A M P S A  -  

p l o m a d a  a q n i  a  d i s t i n t a s  c o n c e n t r a c i o n e s  d e  p l o m o ,  y  l o s  d i v e r s e s  

t i p o s  d e  g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  p l o m a d a s  C A M P S A .



9 .  1 .  - P R O D U C T O S  Q U I M I C O S  Y  M A T E R I A L

L o s  r e a c t i v o s  u t i l i z a d o s  e n  e l  p r e s e n t e  t r a b a j o  c u m p l e n  l a s  

n o r m a s  d e  l a  A m e r .  C h e m .  S o c .  e x c e p t o  e l  e t h y l - f l u i d  d e  o r i g e n  l a  

E t h y l - F l u i d  C o r p .  ( N .  Y .  ) y  l a s  g a s o l i n a s  t o d a s  d e  o r i g e n  C A M P S A .

E l  m a t e r i a l  v o l u m e t r i c o  h a  s i d o  d e  c o n t r a s t e ,  h a b i e n d o s e  t e  -  

n i d o  e n  e u  e n t a  e s t e  e n  l a s  m e d i c i o n e s  r e a l i z a d a s .

L a s  p e s a d a s  s e  h a n  h e c h o  c o n  u n a  b a l a n z a  m o n o p l a t o  S a r t o r i u s  

d e  i m p r é c i s i o n  -  0 , 0 0 0 0 1  g r s .

L a s  v a l o r a c i o n e s  d e l  p l o m o  s e  h a n  h e c h o  c o m p l e x o m e t r i c a -  

m e n t e  c o n  A E D T  e n  s o l u c i o n  0 ,  0 2  N .

S o l u c i o n  d e  A E D T  0 , 0 2  N . E s t a  s o l u c i o n  s e  p r é p a r e  p o r  d i l u c i ô n  d e  

o t r a  a p r o x i m a d a m c n t e  0 ,  2  N .  o b t c n i d a  d i s o l v i e n d o  u n o s  3 0  g r s .  d e  a c i  

d o  c t i l e n d i a m i n t c t r a c é t i c o  e n  s o l u c i o n  d e  h i d r o x i d o  s o d i c o  e n  c a n t i d a d  

s u f i c i c n t e  p a r a  f o r m a r  l a  s a l  d i s o d l c a  y  p o s t e r i o r  d i l u c i o n  a  1 l i t r o  

c o n  a g u a  d e s t i l a d a .

L a  s o l u c i o n  a p r o x i m a d a m c n t e  0 ,  2  N .  s e  c o n t r a s t é  c o n  u n a  -  

s o l u c i o n  t i p o  d e  i o n e s  c i n c .  0 , 2 0 0 0  N .



S o l u c i o n  d e  s u l f a t o  d e  c i n c  0 ,  2  N . E s t a  s e  o b t u v o  d i s o l v i e n d o  6 , 5 3 7  

g r s .  d e  c i n c  m é t a l  d e l  9 9 ,  9 9  %  t o t a l m e n t e  b r i l l a n t e  e n  u n  p e q u e f i o  -  

e x c e s o  d e  a c i d o  s u l f ü r i c o  d i l u i d o  e n  a g u a .  U n a  v e z  q u e  l a  s o l u c i o n  -  

t u v o  l a  t e m p e r a t u r a  d e  c o n t r a s t e  ( 2 Q 9 C )  s e  d i l u y ô  c o n  a g u a  d e s t i l a d a  

h a s t a  u n  l i t r o  o b t e n i e n d o s e  a s i  l a  s o l u c i o n  p a t r o n  d e  i o n e s  c i n c  0 , 2  N ,  

c o n  f a c t o r  s e n s i b l e m e n t e  l a  u n i d a d .

C o n t r a s t a d a  l a  s o l u c i o n  d e  l a  s a l  d i s ô d i c a  d e l  a c i d o  e t i l e n d i a -  

m i n t o t r a c c t i c o  r é s u l t é  c o n  u n  f a c t o r  d e  0 ,  9 9 8 0 .

S o l u c i é n  a m o r t i g u a d o r a  d e  p H  ~ 1 0  S e  c o n s i g u i é  d i s o l v i e n d o  e n  5 7 0  

m l .  d e  s o l u c i é n  a c u o s a  d e  a m o n i a c o  ( 2 4 -  B a u m e )  6 7 , 5  g r s .  d e  c l o r u - 

l  e. a m é n i c o .  U n a  v e z  a t e m p e r a d a  l a  s o l u c i é n  s e  l l e v é  p o r  d i l u e i é n  c o i  

a g u a  d e s t i l a d a  h a s t a  1 l i t r o .

I n d i c a d o r  n e g r o  d e  e r i o c r o m o  T .  E s  u n a  m e z c l a  h o m o g c n e a  d e  e r  a  

c r o m o  T  y  c l o r u r o  s o d i c o  e n  p o l v o ,  e n  l a  p r o p o r c  i é n  d e  1 a  1 0 0 .

S o l u c i é n  d e  a c i d o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a p r o x i m a d a m c n t e  a l  3 0  %  en

c l o r o f o r m o .  S e  p r é p a r é  p o r  p c s a d a  y  m e d i d a s  v o l u m c t r i c a s .

O t r o s  r e a c t i v e s

C l o r o f o r m o ,  s o l u c i o n  a l  3 0  %  d e  h i d r é x i d o  s é d i c o  -
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c l o r h i d r a t o  d e  h i d r o x û a m i n a  y  s o l u c i o n  a c u o s a  d e  t r i e t a n ô l a m i n a  a l  

20 % .

M a t e r i a l  d e  L a b o r a t o r i o  o t r o  q u e  e l  v o l u m é t r i c o

L a s  p e s a d a s  d e  l a s  m u e s t r a s  s e  r e a l i z a r o n  e n  p e q u e f i o s  e r l e n  

m e y e r s  d e  1 0 0  m i s .  P y r e x  c o n  t a p o n  e s m e r i l a d o .  S o b r e  e s t o s  m a t r a -  

c e s  s e  a c o p l o  t a m b i e n  c o n  c i e r r e  e s m e r i l a d o  r é f r i g é r a n t e s  r e c t o s  p a  

r a  e l  t r a t a m i e n t o  d e  l a s  m u e s t r a s  c u a n d o  l a  m i n e r a l i z a c i o n  s e  r e a l i -  

z a  a  l a  t e m p e r a t u r a  d e  e b u l l i c i o n - r e f l u j o .

T e r m o s t a t o  d e  c i r c u l a c i o n ,

E m b u d o s  d e  d e c a n t a c i o n  d e  1 0 0  y  5 0 0  m i s .  p a r a  l a s  e x t r a c c i o -

n e s .

F e r a s  d e  p l a s t i c o  p a r a  t o m a s  c o n  p i p e t a .

M a t r a c e s  d e  c u a r z o .  S e  h a n  u t i l i z a d o  t r a s p a r e n t e s  c o n  t a p o n  

e s m e r i l a d o  d e  l a  m i s  m a  c a p a c i d a d  q u e  l o s  d e  v i d r i o ,  a  l o s  q u e  t a m ­

b i e n  s e  p o d i a  a c o p l a r  e l  m i s m o  t i p o  d e  r é f r i g é r a n t e .  E s t o s  m a t r a c e s  

s e  u t i l i z a r a n  e n  e l  c a s o  d e  r e a l i z a r s e  l a  m i n e r a l i z a c i o n  c o n  l u z  u l t r a -  

v i o l e t a .



L a m p a r a  u l t r a v i o l e t a .  S e  h a  d i s p u e s t o  d e  u n a  C h r o m a t o l u x

2 L.

L u z  v i s i b l e . P r o c e d i a  d e  u n a  l a m p a r a  d e  f i l a m e n t o  m e t a l i c o  

o r d i n a r i a  d e  100  w a t i o s .
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9 . 2 . -  E N S A Y O S  C U A L I T A T I V O S  D E L  M I N E R A L I Z A N T E  S O B R E

G A S O L I N A  B L A N C A  C A M P S A  P L O M A D A  E N  E S T O S  L A -  

B O R A T O R I O S .

9 . 2 . 1 . -  E n s a y o s  a  l a  t e m p e r a t u r a  y  l u z  a m b i a n t e s  d e l  l a b o r a t o r i o .

S e  r e a l i z a r o n  s o b r e  m u e s t r a s  d e  2 5  m i s .  d e  g a s o l i n a  b l a n c a  

C A M P S A  6 5  N .  O .  p l o m a d a  a  q u i  c o n  e t h y l - f l u i d  c o m o  s c  i n d i c a  e n  l a  

p a g i n a  101  d e  e s t e  t r a b a j o .

E l  c o n t e n i d o  e n  p l o m o  d e  l a  g a s o l i n a  e n s a y a d a  e s  a p r o x i r n a d a -  

m e n t e  d e  u n o s  7  m g s .  d e  p l o m o  e n  10  m i s .  d e  g a s o l i n a .  S e  e l i g i o  e s t e  

v a l o r  p o r  l a s  m i s m a s  r a z o n e s  q u e  s e  e x p u s o  e n  e l  c a s o  d e  l o s  e n s a y o s  

c u a l i t a t i v o s  d e l  a c i d o  t r i c l o r o a c e t i c o  s o b r e  g a s o l i n a s .

L a s  m u e s t r a s  s e  t r a t a r o n  c o n  u n o s  1 0  m i s .  d e  r e a c t i v o  m i n e -  

r a l i z a n t e  a l  3 0  %  C ^  , e l  c o n j u n t o  s e  a g i t é  a  m a n o  d u r a n t e  u n  m i n u t e  

y  s e  d e j é  e n  r e p o s e  t i e m p o s  v a r i a b l e s .  S e  r e a l i z é  a  c o n t i n u a c i é n  u n a  

d o b l e  e x t r a c c i ô n  c o n  a g u a  d e s t i l a d a  c a l i e n t e  ( 8 0 - 9 0 2 C )  y  e n  e l  e x t r a c t o  

a c u o s o  s e  i n v e s t i g o  e l  p l o m o  c o n  a g u a  s u l f h f d r i c a .  E n  l a  T a b l a  L X X X I \ ’ 

s e  p r e s e n t a n  l o s  r e s u l t a d o s .  E l  t i e m p o  d e  r e p o s e  m i n i m e  p a r a  q u e  s e  

p r o d u z c a  u n  a b u n d a n t e  p r e c i p i t a d o  d e  s u l f u r e  d e  p l o m o  f u é  d e  u n a s  -



c i n c o  h o r a s  l o  q u e  c o n f i r m é  l a  m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p l o m o  y  p o r  l o  e x  -  

c o s i v o  d e l  t i e m p o  e l  p e q u e f i o  p o d e r  m i n e r a l i z a n t e  d e  e s t e  r e a c t i v o .  E l  

h e c h o  d e  n o  p r o d u c i r s e  e n t u r b i a m i e n t o  d e  l a s  m u e s t r a s  i n d i c a  l a  n o  

f o r m n c i o n  d e  r é s i n a s  i n s o l u b l e s  q u e  t a n t o  p e r t u r b a n  c o n  c a s i  t o d o s  -  

l o s  d e m a s  m i n e r a l i z a n t e s .

9 .  2 ,  2 .  -  E n s a y o s  a  l a  t e m p e r a t u r a  a m b i a n t e  u t i l i z a n d o  l u z  v i s i b l e .

L o s  m i s m o s  e n s a y o s  d e l  a p a r t a d o  a n t e r i o r  s e  h a n  r e p e t i d o  -  

a h o r a  c o l o c a n d o  e l  c o n j u n t o  g a s o l i n a - r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  d u r a n t e  

e l  t i e m p o  d e  a t  a  q u e  b a j o  l a  l u z  d e  u n a  l a m p a r a  d e  f i l a m e n t o  m e t a l i c o  

d e  1 0 0  \ v ,  m o n t a d a  s o b r e  u n  f l e x o  c o n  p a n t a l l a  d e  a l u m i n i o  y  c v i t a n d o  

c l  e x c e s i v o  c a l e n t a m i e n t o  d e  l a s  m u e s t r a s .  E n  l a  T a b l a  l ^ X X X l V  s e  

m u e s t r a n  l o s  r e s u l t a d o s  y  s e  a p r e c i a  q u e  s o n  s e m e  j a n t e s  a  c u a n d o  s e  

u t i l i z a  l a  l u z  d i f u s a  d e l  l a b o r a t o r i o  p a r a  t i e m p o s  i g u a l e s  d e  a t a q u e .

E l  h e c h o  d e  n o  p r o d u c i r s e  e n t u r b i a m i e n t o  d e  l a s  m u e s t r a s  i n d i c a  l a  -  

n o  f o r m a c i o n  d e  r é s i n a s  i n s o l u b l e s  e u e  t a n t o  p e r t u r b a n  c o n  c a s i  t o d o s  

l o s  d e m a s  m i n e r a l i z a n t e s .

9 .  2 .  3 .  -  E n s a y o s  a  l a  t e m p e r a t u r a  a m b i a n t e  u t i l i z a n d o  l u z  u l t r a v i o l e t a

S e  h i c i e r o n  u t i l i z a n d o  l u z ,  u l t r a v i o l e t a  c o m o  p r e s u n t o  c a t a l i z a -  

d o r .  E l  m a t r a z  e n  e s t e  c a s o  f u e  d e  c u a r z o  t r a s p a r e n t e .  E l  t r a t a m i e n t o
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d e  l a s  m u e s t r a s  e s  e l  m i s m o  d e  l o s  c a s o s  a n t e r i o r e s  p e r o  s o m e t i e n d o  

e l  c o n j u n t o  a  l a  a c c i ô n  d e  l a  l u z  u l t r a v i o l e t a .  D e  l o s  r e s u l t a d o s  d e  l a  

T a b l a  L X X X I V  s e  a p r e c i a  q u e  c l  t i e m p o  p a r a  q u e  s e  p r o d u z c a  p r e c i -  

g i t a d o  a b u n d a n t e  e s  c l  m i s m o  n u e  e n  l o s  d o s  c a s o s  a n t e r i o r e s .  E l  h e  -  

c h o  d e  no p r o d u c i r s e  e n t u r b i a m i e n t o  d e  l a s  m u e s t r a s  i n d i c a  l a  n o  f o r ­

m a c i o n  d e  r é s i n a s  i n s o l u b l e s  q u e  t a n t o  p e r t u r b a n  c o n  c a s i  t o d o s  l o s  

d e m a s  m i n e r a l i z  a n t e s .

C o n c l u s i o n e s . A  l a  t e m p e r a t u r a  a m b i e n t e  , l a s  l u c e s  d i f u s a  -  

d e l  l a b o r a t o r i o ,  v i s i b l e  y  u l t r a v i o l e t a  n o  c a t a l i z a n  l a  m i n e r a l i z a c i o n  -  

d e  m a n e r a  p r a V i c a .

9 .  2 .  4 .  -  E n s a y o s  a  l a  t e m p e r a t u r a  d e  e b u l l i c i o n

E s t o s  e n s a y o s  ( e n  i g u a l e s  c o n d i c i o n e s  q u e  e n  l o s  t r è s  c a s o s  -  

a n t e r  i o r m e n t e  e x p u e s t o s )  s e  r e a l i z a r o n  t r a t a n d o  c l  c o n j u n t o  g a s o l i n a -  

s o l u c i o n  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  a  e b u l l i c i o n  r e f l u j o ,  p a r a  l o  e u  a l  a l  - -  

c u e l l o  e s m e r i l a d o  d e l  m a t r a z  s e  c o l o c o  u n  r é f r i g é r a n t e  y  s e  c a l e n t o  a  

e b u l l i c i o n .  E n  l a  T a b l a  L X X X I V  s e  p r e s e n t a n  l o s  r e s u l t a d o s .  E n  e s t a s  

c o n d i c i o n e s  d i e z  m i n u t e s  d e  e b u l l i c i o n  f u e r o n  s u f i c i e n t e s  p a r a  o b t e n e r  

a b u n d a n t e  p r e c i p i t a d o  d e  s u l f u r o  d e  p l o m o .  E s t e  h e c h o  i n f o r m é  q u e  

e s t a s  c o n d i c i o n e s  d e  t r a t a m i e n t o  e s  p o s i b l e  p e r m i t i e s e n  c o n s e g u i r  m i -



n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i t a t i v a s  e n  t i e m p o s  p r a c t i c e s .  E l  h e c h o  d e  n o  p r o  

d u c i r s e  e n t u r b i a m i e n t o  d e  l a s  m u e s t r a s  i n d i c a  l a  n o  f o r m a c i o n  d e  r e s _  

n a s  i n s o l u b l e s  q u e  t a n t o  p e r t u r b a n  c o n  c a s i  t o d o s  l o s  d e m a s  m i n e r a l i -  

z a n t e s .



^  f o

9 .  3 .  -  M I N E R A L I Z A C I O N  C U A N T I T A T I V A  E N  C A L I E N T E  ( T E M P E ­

R A T U R A  D E  E B U L L I C I O N )  D E  L A  G A S O L I N A  C O N  S O L U ­

C I O N  D E  A C I D O  M O N O C L O R O A C E T I C O  E N  C L O R O F O R M O .

E l  f a c t o r  c o n s i d e r a d o  h a  s i d o  l a  c o n c e n t r a c i o n  e n  p l o m o  d o  l a  

g a s o l i n a .

9 .  3 .  1 .  -  E f c c t o  d o  l a  c o n c e n t r a c i o n  e n  p l o m o  d e  l a  g a s o l i n a .

S e  h a n  h e c h o  e x p e r i e n c i a s  c o n  g a s o l i n a  b l a n c a  C A M P S A  p l o m a  -  

d a  e n  e s t e  L a b o r a t o r i o  c o n  c o n t e n i d o s  e n  p l o m o  d e l  o r d e n  d e  l o s  n o r m  a  

l e s  e n  g a s o l i n a s  c o m e '  c i a l e s  p o c o  p l o m a d a s ,  m e d i a n a m e n t e  p l o m a d a o ,  

y  m u y  p l o m a d a s  r e s p e c t o  a  l o s  l i m i t e s  C A M P S A ,

G a s o l m a s  p o c o  p l o m a d a s

U n a  p r i m e r a  s e r i e  d e  e x p e r i e n c i a s  s e  h i z o  u t i l i z a n d o  g a s o l i n a  

p l o r n a c b a  a q u i ,  a. p a ’- t i r  d e  g a s o l i n a  b l a n c a  C A M P S A  a  l a  q u e  s e  a b a d i o  

e t h y l - f l u i d  h a s t a  c o n s e g u i r  u n  c o n t e n i d o  e n  p l o m o  d e  0 ,  8 3 2  m g s ,  d e  -  - 

p l o m o  e n  1 0  m i s ,  d e  g a s o l i n a .  M u e s t r a s  d e  5 0 , 0  m i s .  s e  t r a t a r o n  c o n  

u n o s  10  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  a c i d o  m o n o c l o r o a ­

c é t i c o  a l  3 0  %  C ^  e n  c l o r o f o r m o .  E l  c o n j u n t o  s e  c a l e n t o  a  e b u l l i c i o n  - 

r e f l u j o .  E l  a s p e c t o  d e l  c o n j u n t o  d e s p q é s  d e l  t r a t a m i e n t o  d e  l a s  m u e s -



T A B L A  LXXXV

R e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  d e  5 0 , 0  m i s . d e  g a s o l i n a  b l a n c  a  

C A M P S A  6 5  N .  O .  p l o m a d a  e n  e s t e  L a b o r a t o r i o  q u e  c o n t i e n e  0 ,  8 3 2  m g s .  

d e  p l o m o  e n  10 m i s ,  d e  g a s o l i n a  c o n  u n o s  10  m i s ,  d e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  -  

m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  3 0  %  C ^  e n  C I I C l ^  d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n t o s  d e  e b u -  

l l i c i o n  - r c f l u  j  q .

D e t e r m i n a c i o n  M  i n u t  o s  d e  e b u l l l -  %  d e l  p l o m o  e n c o n

 __________ ________________________c i o n - r e f l u j o .  ____________ t r a d o .  _________

1 - 5 10 1 9 .  2

6 - 1 0 20 3 8 .  3

1 1 - 1 5 3 0 5 3 .  1

1 6 - 2 0 4 0 6 8 . 4

2 1 - 2 5 5 0 8 2 .  3

2 6 - 3 0 6 0 9 5 .  4

3 1 6 5 9 9 .  7 6

3 2 6 5 1 0 0 . 0 0

3 3 6 5 1 0 0 . 0 0

3 4 6 5 1 0 0 . 2 4

3 5 7 0 1 0 0 . 2 4

3 6 7 0 1 0 0 . 0 0

3 7 7 0 1 0 0 . 0 0

3 8 7 0 9 9 .  7 6
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9 0 -
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• |  80 - 
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-  8 0 -  
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40-

3 0 -

2 0 -

10 -

20 40 5030 6 0  65 7010

tiempo en minutes.

6RAFICA XXV# Port#  A. C r a f lc a  de la  m i n e r a l i z a c i o n
ciel  p l o m o t e t r a e t i l o  en g a so l in a  b l a n c a  65 N. O. CAMPSA p lo -  
inacia en e s t e  L a b o r a t o r i o  c a n  e th y l - f l u id  h a s t a  0, 832 m g s .  de 
P b  en 10 m i s ,  de  g a so l in a  a la  t e m p e r a t u r a  de ebu l l i c ion  d e l  - 
c o n ju n to g a s o l i n a  10  m i s ,  s o lu c io n  de a c id o  m o n o c l o r o a c é t i ­
co  a l  30 % C^^~ën CHClg. M u e s t r a s  de  g a so l i n a  de 50.  0 m is .
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t r a s ,  r é s u l t é  de c o l o r  v e r d o s o  o s c u r o  s e g u r a i n e n t e  deb ido  a la  r e a c -  

c iôn  e n t r e  el c o l o r a n t e  y el  r e a c t i v o ,  y po r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e .  lo 

que  ind icé  la no f o r m a c i o n  de r é s i n a s  in so lu b le s  que  o c lu y e s e n  c a n t i -  

d a d e s  a p r e c i a b l e s  de p lomo.  La m i n e r a l i z a c i é n  c u a n t i t a l i v a  r é s u l t é  - 

en  s e s e n t a  y c in co  m in u to s ,  lo que c o n f i r m a  que t a m b ie n  en l a s  g a s o -  

l i n a s  el  a c ido  m o n o c l o r o a c é t i c o  t i ene  m e n o r  p o d e r  m i n e r a l i z a n t e  que 

lo s  o t r o s  dos d e r i v a d o s  d o r a d o s .  En  la T ab la  LXXXV y p a r t e  A de - 

la  G r a f i c a  XXV se  p r e s e n t a n  lo s  r e s u l t a d o s .

G a s o l in a s  m e d i a n a m e n t e  p lo m a d a s

Una s eg u n d a  s e r i e  de e x p e r i e n c i a s  s e  han hecho con g a s o l i n a  

b l a n c a  CAMPSA p lo m a d a  a qui,  que c o n ten i a  G. 04 m g s .  de p lom o  en -

10 m i s .  de g a so l i n a .  Se o p é r é  igua l  que en e l  c a s o  a n t e r i o r ,  p e r o ----

a h o r a  s o b r e  2 5 ,0  m i s .  de m u e s t r a .  E l a s p e c t o  de l  con jun to  d e s p u c s  - 

de l  t r a t a m i e n t o  de  la s  m u e s t r a s ,  r é s u l t é  t a m b i e n  com o  en el  c a s o  a n ­

t e r i o r .  La  m i n e r a l i z a c i é n  to ta l  s e  p ro d u jo  a los s e s e n t a  m in u to s  de - 

e b u l l i c i é n .  La  T a b la  LXXXVI y p a r t e  B de la  G r a f i c a  XXV m u e s t r a n  

lo s  r e s u l t a d o s  ob ten idos .

G a s o l i n a s  m uy  p lo m a d a s

T a m b i e n  s e  han r e a l i z a d o  e x p e r i e n c i a s  con  g a s o l i n a  b la n c a  - -



T A B L A  LXXXVI

R c s u I R i s  o b t e n i d o s _ a l _ t r a t a r  m u e s t r a s  d e  2 5 ,  0  m I s .  d e  g a s o l i n a  b l a n c a  

C x A g M P S A _ n 5 _ N .  p l o m a d a  e n  e s t m _ I , a b o r a t o r i o  q u e  c o n t i e n e  6 , 0 4  m g s . _c î e  

p l o m o  e n  l O j n l s .  d e  g a s o l i n a  c o n  u n o s _ 1 0  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o  - 

c l o r o a c é t i c o  a l  20  j m  C T I C I ^  d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n t o s  d e  e b u l l i c i o n

r e f l u j o .

D e te r m in a c io n M i n u t o s  d e  e b u l l i c i o n - %70 d e l  p l o m o  e n c o n  -

r e f l u j o . t r a d o .

1 - 5 10 2 1 . 8

G - i n 20 3 9 .  7

1 1 - 1 5 3 0 5 9 .  8

l C - 2 0 4 0 7 7 , 3

2 1 - 2 5 5  0 9 2 . 2

2 G GO 9 9 .  9 3

2 7 6 0 1 0 0 . 1 3

2 8 GO 1 0 0 . 0 7

2 9 CO 9 9 .  9 3

3 0 7 0 1 0 0 . 0 7

3 1 7 0 9 9 .  8 7



I  ' 0 0 -
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Ë ao -
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Z 5 0 -TJ
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2 0 -

10

70505020 30 4010

tiempo en minute#

G R A F I C A  !X3CiT| P o r t 6  B . C r a f l c a  de la m i n e r a l i z a c i é n  
de l  p lom  o t e t r a e t i l  o en g a s o l i n a  b l a n c a  65 N . O . CAM PSA p l o ­
m a d a en e s t e  L a b o r a t o r i o con  e th y l - f lu id  h a s t a  6 . 04 n ig s ,  de 
P b en 10 m i s ,  de g a so l i n a  a la  t e m p e r a t u r a  de eb u l l i c io n  del 
c on jun to  g a s o l i n a  -  10 m i s , so lu c io n  de ac ido  m o n o c l o r o a c e -  
t ico  a l  30 % en CHClq.  M u e s t r a s  de  g a so l in a  de 2 5 . 0  mis ,



T A B fw A LXXXVII

R e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  d  e  2 0 , 0  m i s ,  d e  g a s o l i n a  b l a n c a  

C A M P S A  6 5  N .  O . p i  o  m a r i a  e n  e s  t e  L a b o r a t o r i o  q u e  c o n t i e n e  1 3 ,  1 9  m g s .

d e  p l o m o  e n  10 m  1 m  r i e  g a s o l i n a  c o n  u n o s  10 m i s ,  d e  s o l u c i o n  d e  a c i d o

m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  ?0  %  e n _ C Î T r i l ^  d u r a n t e  t i e m p o s  r l i s t i n t o s  d e  e b u -  

l l i c i r u i  - l ' o f l u i o .

D c t e r m i n a c i r m  M i n u t e s  d e  e b u l l i c i o n -  %  d e l  p l o m o  e n c o n

r e f l u i o . t r a d o .

1 - 5 10 3 0 .  1

0 - 1 0 20 5 5 .  9

1 1 - 1 5 3 0 7 2 .  1

1 0 - 2 0 4 0 8 5 .  2

2 1 - 2 5 5 0 9 3 .  0

20 00 1 0 0 . 0 8

2 7 00 9 9 .  9 0

2 8 00 1 0 0 . 1 1

2 9 00 9 9 .  9 2

3 0 7 0 9 9 .  8 9

3 1 7 0 1 0 0 . 0 8



100-
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2010 30 5040 7050

tiem po en minutos

GRAFICA DQOr, Port© C, G r a f i c a  de la m i n e r a l i z a c i o n
d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  en g a s o l i na b l a n c a  65 N .O .  C A MPSA 
p lo m a d a  en e s t e  L a b o r a t o r i o  con  e th y l - f l u id  h a s t a  13. 19 m g s .  
de  Pb  en 10 m i s .  de g a s o l i n a  a la  t e m p e r a t u r a  de  e b u l l i c io n  - 
de l  con jun to  g a s o l ina -  10 m i s .  s o lu c io n  de a c i do m o n o c l o ­
r o a c é t i c o  al  30 % en CHCl,
2 0 . 0 m i s .

V — __ M u e s t r a s  de  g a s o l i n a  de  - -
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C A M P S A  p l o m a d a  a q u i ,  c o n  c o n t e n i d o s  e n  p l o m o  d e l  o r d e n  d e  l o s  m a  

x i m o s  q u e  c o n t i e n e n  l a s  g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  m a s  p l o m a d a s  C A M P S A .  

L a  r i q u e z a  e n  p l o m o  e n  e s t a s  m u e s t r a s  f u e  d e  1 3 ,  1 9  m g s .  d e  p l o m o  -  

e n  10 m i s .  d e  g a s o l i n a .  S e  o p e r o  i g u a l  q u e  e n  l o s  c a s o s  a n t e r i o r e s ,  

p e r o  a  q u i  s o b r e  2 0 , 0  m i s .  d e  m u e s t r a  s e g u n  e l  c r i t e r i o  p a r a  l a  e l e c -  

c i o n  d e l  n u m é r o  d e  m i s .  d e  m u e s t r a  y  a  e x p u e s t o (  p a g i n a  1 0 5 ) .  E l  a s p e c ­

t o  d e l  c o n j u n t o  d e s p u e s  d e l  t r a t a m i e n t o  d e  l a s  m u e s t r a s ,  r é s u l t é  c o m o  

e n  l o s  d o s  c a s o s  a n t e r i o r e s .  l , a  m i n e r a l i z a c i o n  c u a n t i t a t i v a  s e  p r o d u ­

j o  a  l o s  s e s e n t a  m i n u t e s  d e  e b u l l i c i o n .  E n  l a  T a b l a  L X X X V I I  y  p a r t e  C  

d e  l a  G r a f i c a  X X V  s e  p r e s e n t a n  l o s  r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s .

C o n c l u s i o n e s . L a s  T a b l a s  L X X X V ,  L X X X V I  y  L X X X V I I  y  l a  

G r a f i c a  X X V  p r u e b a n  q u e  c o n  a c i d o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  3 0  %  C { b  e n  

c l o r o f o r m o  s e  n e c e s i t a n  s e s e n t a  y  c i n c o  m i n u t o s  d e  e b u l l i c i o n  p a r a  -  

c o n s e g u i r  m i n e r a l i z a c i o n e s  t o t a l e s  e n  g a s o l i n a s .  E s t e  m i s m o  r e a c t i v o  

p r é c i s a  s o l a m e n t e  v e i n t e  m i n u t o s  d e  e b u l l i c i o n  e n  e l  u a s o  d e  e t b y l  - f l u i d  

p o r  l o  q u e  l a  p r e s e n c i a  o  a u s e n c i a  d e  g a s o l i n a ,  s i  i n f l u y e  e n  l o s  t i e m ­

p o s  d e  m i n e r a l i z a c i o n  t o t a l  d e  l a  m u e s t r a .  A s i  m i s m o  s e  a p r e c i a  d e  -  

l a s  m i s m a s  T a b l a s  y  G r a f i c a ,  q u e  p a r a  c o n t e n i d o s  b a j o s  d e  p l o m o t e ­

t r a e t i l o  e n  g a s o l i n a  s o n  n e c e s a r i o s  c i n c o  m i n u t o s  m a s  d e  e b u l l i c i o n  q i u '  

p a r e  c o n t e n i d o s  m e d i o s  o  a l t o s .
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D e  l a s  i n v e s t i g a c i o n e s  a n t e r i o r e s  e s  p o s i b l e  e s t a b l e c e r  u n  

n u e v o  p r o c e d i m i e n t o  d e  m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  e n  g a -  

s o l i n a s  b l a n c a s  p l o m n d a s  a  q u i ,  a  l a  t e m p e r a t u r a  d e  e b u l l i c i o n ,  

u t i l i z a n d o  c o m o  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o c l o -  

T ' o n c é t i c o  e n  c l o r o f o r m o .

9 .  3 ,  2 . -  N u e v o  p r o c e d i m i e n t o  d e  m i n e r a l i z a c i o n  d e l  p l o m o t e t r a e t i l o  

e n  g e s o l i n a  b l a n c a  C A M P S A  p l o m a d a  e n  e s t o s  I . a b o r a t o r i o s . 

a _ l a  t e m p e r a t u r a  d e  e b u l l i c i o n  u t i l i z n ^ n d o  c o m o  r e a c t i v o  m p -  

n e r a l i z a n t e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o c l o r o a c e t i c o  e n  c l o r o f o r -  

m o . _

E s t e  m c ' t o d o  e s  e l  r e s u l t a d o  d e  l a s  i n v e s t i g a c i o n e s  q u e  p r e c e - 

d o n  y  s e  h a  e x t e n d  i d  o  s u  a n l i c a c i o n  c o n  é x i t o  a  l o s  d i s t i n t o s  t i p o s  d e  

g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  p l o m a d a s  C A h ' t P S A .

P R O C E D I M I E N T O

E n  u n  m a t r a z  d e  v i d r i o  c o n  t a p o n  e s m e r i l a d o  s e  p o n e n  -  

a  1 5 9 C ,  2 0 , 0 ,  2 5 , 0  6  5 0 , 0  m i s .  d e  g a s o l i n a  s e g u n  s u  c o n t e n i d o

e n  p l o m o .  S e  a f i a d e n  u n o s  1 0  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o c l o r o a  

c  e t i c o  a l  3 0  %  C ^ ?  e n  c l o r o f o r m o  y  a l  m a t r a z  s e  l e  a d a p t a  u n  r e f r i



g é r a n t e  p a r a  e b u l l i c i o n  a  r e f l u j o .  S e  h i e r v e  d u r a n t e  6 5 - 7 0  m i n u t e s .

E l  a s p e c t o  d e l  c o n j u n t o  d e s p u e ' s  d e l  t r a t a m i e n t o  d e  l a  m u e s t r a  r é s u l ­

t a  d e  c o l o r  v e r d o s o  o s c u r o  s e g u r a m e n t e  d e b i d o  a  l a  r e a c c i o n  e n t r e  -  

c l  c o l o r a n t e  y  e l  r e a c t i v o  y  p o r  c o m p l e t o  t r a s p a r e n t e ,  l o  q u e  i n d i c é  

l a  n o  f o r m a c i ô n  d e  r é s i n a s  i n s o l u b l e s  q u e  o c l u y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e -  

c i a b l e s  d e  p l o m o .  D e s p u e s  s e  h a c e  u n a  d o b l e  e x t r a c c i o n  a c u o s a  c a d a  

v e z  c o n  7 5  m i s .  d e  a g u a  d e s t i l a d a  c a l i c n t e  ( 8 0 - 9 0 - C ) .  A l  c o n j u n t o  -  

d e  l o s  e x t r a c t o s  a c u o s o s  s e  a f i a d e n  5 ,  G ,  1 0 ,  0  6  2 5 ,  0  m i s .  d e  A E D T  

0 , 0 2  N ,  ( l a  c a n t i d a d  d e  A E D T  d e p e n d e  d e  l a  c a n t i d a d  d e  p l o m o  e n  l a  

m u e s t r a )  , s o l u c i o n  d e  h i d r o x i d o  s o d i c o  a l  3 0  %  p a r a  d e j a r  e l  m e  

d i o  a d e c u a d o ,  u n o s  3 m i s .  d e  s o l u c i o n  t a m p o n  d e  p l i  -  IQ-,  i n d i c a d o r

n e g r o  d e  e r i o c r o m o  T .  y  e l  c o n j u n t o  s e  v a l o r a  p o r  r e t r o c e s o  c o n  s o  -

/ , ? -L
l u c i o n  p a t r o n  d e  Z n  ' ' 0 , 0 2 0 0 0  N .  h a s l a  p r i m e r  v i r a j e  ( a z u l  a  r o j o  -

v i n o ) .

C o n  e s t e  p r o c e d i m i e n t o  d e  m i n e r a l i z a c i ô n  d e l  p l o m o  e n  g a s o l _ i  

n a s  e s  p o s i b l e  r e a l i z a r  u n a  d c t e r m i n a c i ô n  a i s l a d a  e n  u n  t i e m p o  t o t a l  

d e  a n a l i s i s  d e  u n o s  7 5  m i n u t o s ,  p o r  l o  q u e  s i  b i e n  n o  c o m p i l e  e n  r a p i -  

d e z  c o n  l a s  t e c n i c a s  f i s i c o - q u i m i c a s  m a s  r a p i d a s  r é s u l t a  é v i d e n t e ,  l a  

s e n c i l l e z  y  s i m p l i c i d a d  d e  m a n i p u l a c i o n .  E n  l a  T a b l a  L X X X V I I I  s e  -  

p r e s e n t a n  l o s  r e s u l t a d o s .  L a  d e s v i a c i o n  m e d i a  r e s p e c t e  a l  m e t o d o  -
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A .  S .  T .  M ,  g r a v i m e t r i c o  e s  t o l e r a b l e  y  d e l  o r d e n  d e l  0 ,  1 0  % ,

L a s  v e n t a j a s  d e  e s t e  p r o c e d i m i e n t o  b a n  h e c h o  p o s i b l e  l o  e x t e n -  

d a m o s  a  l o s  d i v e r s o s  t i p o s  d e  g a s o l i n e s  p l o m a d a s  c o m e r c i a l e s  C A M P S A .

9 .  3 .  2 .  a .  -  G e n e r a l i z a c i o n  d e l  p r o c e d i m i e n t o  d e s c r i t o  a  l o s  d i v e r s o s  

t i p o s  d e  g a s o l  i  n a s  c o m e r c  i n  l e s  p l o m a d a s  C A M P S A .

E l  p r o c e d i m i e n t o  a n t e r i o r  s e  h a  a p l i c a d o  a l  c a s o  d e  l a s  d i s t i n -  

t a s  c l a s e s  d e  g a s o l i n a s  c o m e r c i a l e s  C A M P S A  : T i p o s  A u t o  8 5  y  9 G  

N .  O .  y  T i p o s  A v i a c i o n  1 0 0  L  y  1 1 5 / 1 4 5 .  N o  h a  s i d o  n e c e s a r i a  n i n g u n a  

m o d i f i c a c i d n  e n  e l  m e t o d o  p o r  l o  q u e  p u e d e  c o n s i d e r a r s e  d e  a p l i c a c i o n  

g e n e r a l .

G a s o l m a  T i p o  A u t o  8 5  N .  O .

M u e s t r a s  d e  2 5 , 0  m i s .  s e  t r a t a r o n  a  e b u l l i c i o n  c o n  u n o s  1 0  -  

m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o c l o r o a c e t i c o  a l  3 0  %  e n  c l o r o f o r -  

m o .  E l  a s p e c t o  d e  c o n j u n t o  r é s u l t e  d e  c o l o r  m a r r o n  c l a r o  s e g u r a m e n t e  

d e b i d o  a  l a  r e a c c i o n  e n t r e  c l  c o l o r a n t e  y  e l  r e a c t i v o  y  p o r  c o m p l e t o  

t r a s p a r e n t e ,  l o  q u e  i n d i c a  l a  n o  f o r m a c i o n  d e  r é s i n a s  i n s o l u b l e s  q u e  -  

p i i e d e n  o c l u i r  c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s  d e  p l o m o .  L a  T a b l a  L X X X I X  - -



T /V ]3 L A L2DCXIX

R  c  s  u l  t  a  cl o s  o b t e n l d o s  n i  t r a t a r  m u e s t r a  s  d e  2 5 ,  0 m i s ,  d  e _  g  a s o l i n a  t i  p  o  

A u t r  T'-i ’ O .  C A M P S A  c o n  u n o s  1 0  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o c l o -

r o a c e t i c o  a l  ^ 0  %  C  e n  C l l C l  ^  d u r a n t e  t i e m p o  s  d i s t i n t o s  d e  e b u l l i c  i o n  

r e f l u j o .

D c t e r m i n a c i ô n  M i n u t o s  d e  e b u l l i c i o n -  M g s .  d e  p l o m o

r e f l u j o .  e n c o n t r a d o s .

1 - 5 10 1 . 8 3

G - 1 0 20 3 . 0 0

1 1 - 1 5 3 0 4 . 1 0

l G - 2 0 '̂0 4 . 8 7

2 1 5 0 5 . 1 8

?  2 5 0 5 . 1 8

2 3 5 0 5 . 1 9

2 ^ 5 0 5 . 2 0

2 5 7 0 5 . 1 9

2 6 7 0 5 . 2 0
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6 R A F I C A  . G r a f l c a  de la m i n e r a l i z a c i ô n  d e l  p lom o
o r g a n i c o  en g a s o l i n a  t ipo  Auto  85 N .O .  CAMPSA a la  t e m p e r a - 
tUra  de eb u l l i c io n  d e l  con jun to  g a s o l i n a -  10 m i s ,  s o lu c io n  de - 
a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  30 % C ”/  en CHCl^. M u e s t r a s de  g a -
so l in a  de 25, 0 m i s .
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m u e s t r a  l o s  r e s u l t a d o s ,  c o n  e l l o s  s e  h a  c o n s t r u i d o  l a  G r a f i c a  n u m e ^  

r o  X X V I  a p r e c i a n d o s e  q u e  l a  m i n e r a l i z a c i ô n  c u a n t i t a t i v a  r é s u l t a  a  

l o s  c i n c u e n t a  m i n u t o s  d e  e b u l l i c i o n .  E n  l a  T a b l a  X C  s e  p r e s e n t a n  

l a s  d e s v i a c i o n e s  d e  l a  m e d i a  d e  l o s  r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  y  l a  d e s  v i a  

c i ô n  n o r m a l  q u e  e s  d e l  o r d e n  d e  0 , 0 0 7  m g s .  d e  p l o m o / 5 ,  1 9  m g s .  d e  

p l o m o  e n  2 5  m i s .  d e  g a s o l i n a .

G a s o l i n a  T i p o  A u . t o  9 0  b l . O .

L a s  m u e s t r a s  d e  2 5 , 0  m i s .  s e  t r a t a r o n  s i g u i e n d o  e l  p r o c e d i  

TU i o n t o  y a  e y p u e s f  o  p a r a  e l  t i p o  d e  g a s o l i n a  a n t e r i o r .  E l  n s p e e l o  d c d  

c o n j u n t o  d c ' s p u é s  d e l  t r a t a m i e n t o  d e  l a  m u c f d r a  r é s u l t é  d e  c o l o r  a z u l  

c l a r o  s e g u r a m e n t e  d e b i d o  a  l a  r e a c c i o n  e n t r e  e l  c o l o r a n t e  y  c l  r e a c t i  

v o  y  p o r  c o m p l e t o  t r a s p a r e n t e  l o  q u e  i n d i c é  l a  n o  f o r m a c i o n  d e  r é s i ­

n a s  i n s o l u b l e s  q u e  o c l u y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s  d e  p l o m o .  L a ,  d \ a  

b l a  > ^ C I  r e s u m . e n  l o s  r e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  a  l o s  d i s t i n t o s  t i e m p o s  d e  

e b u l l i c  i o n - r e f l u j o .  L a  G r a f i c a  X X  V I I  s e  c o n s t r u y e  c o n  l o s  v a l o r e s  d e  

l a  T a b l a  a n t e r i o r ,  y  e n  e l l a  s e  a p r e c i a  q u e  l a  m i n e r a l i z a c i ô n  t o t a l  s e  

p r o d u c e  a  l o s  c i n c u e n t a  m i n u t o s  d e  e b u l l i c i o n .  E n  l a  T a b l a  X C I I  s e  -  

c o m p a r a n  l o s  v a l o r e s  o b t e n i d o s  s e g u n  e s t e  p r o c e d i m i e n t o  c o n  l o s  q u e  

s e  o b t u v i e r o n  o p é r a n d e  s e g u n  e l  m e t o d o  A .  S .  T .  M .  d e s c r i t o  b r e v e m e n t (  

e n  l a  p a g i n a  4 9  d e  e s t e  t r a b a j o .  L a  d i s c r e p a n c i a  p o r  c i e n  e n t r e  a m b o s



T A B L A XCI

R e s u l t a d o s  o b t e n i d o s  a l  t r a t a r  m u e s t r a s  d e  2 5 , 0  m i s .  d e  g a s o l i n a  t i p o
— -  —  —  - -  ' I I - — - ■ ■ ■ — ! ■■ P ■ I I .  -  — "  , , .  — —    -  - I . -  1 ^ - . .  I ■■ I -  ^  3 * *  ■ . - I  - m  '  »   -  ^  —  4

A u t o  9 6  N . O .  C A M P S A  c o n  u n o s  1 0  m i s .  d e  s o l u c i o n  d e  a c i d o  m o n o c l o

. m
r o a c é t i c o  a l  3 0  %  e n  C H C l g  d u r a n t e  t i e m p o s  d i s t i n t o s  d e  e b u l l i c i o n  

r e f l u j o .

D e t e r m  i n a c i o n M i n u t o s  d e  e b u l l i c i o n -  

r e f l u j o .

M g s .  d e  p l o m o  

e n c o n t r a d o s .

1 - 5 10 4 . 3 1

6-10 20 7 .  3 9

1 1 - 1 5 3 0 9 . 9 4

1 6 - 2 0 4 0 1 1 . 9 5

. 2 1  . . 5 0 1 2 . 9 8

22 5 0 1 2 . 9 7

2 3 5 0 1 2 . 9 9

2 4 5 0 1 3 .  0 0

2 5 7 0 12 .  9 7

2 6 7 0 1 2 . 9 7



.1 <2 98 -  
S U  -

in

u

to 30 5020 40 70

tiempo en minutos

G R A F I C A  X X m  • G r a f i c a  de la m i n e r a l i z a c i ô n  d e l  p lom o
o r g a n i c o  en g a s o l i n a  t ipo  Auto 96 N .O .  C A M PSA a la  t e m p e r a - 
t u r a  de e b u l l i c ion d e l con jun to  g a s o l i na -  10  m is ,  s o lu c io n  de 
ac ido  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  30 % en C H Cl 
s o l in a  de 2 5 .0  m i s .

g. M u e s t r a s  de g a -
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m é t o d o s  e s  t o l e r a b l e  y  d e l  o r d e n  d e l  0 , 1 0 ,

G a s o l in a  T ip o  A v ia c io n  100 L.

L a s  m u e s t r a s  m i n e r a l i z a d a s  f u e r o n  de  2 5 , 0  m i s .  y  l a  m i n e r a ­

l i z a c i ô n  c u a n t i t a t i v a  r é s u l t e  a lo s  c i n c u e n ta  m in u to s  de  eb u l l i c io n ,  E l  

a s p e c t o  d e l  con jun to  d e s p u é s  d e l  t r a t a m i e n t o  de l a  m u e s t r a ,  r é s u l t é  de 

c o l o r  r o jo  fu e r to  s e g u r a m e n t e  debido a  la  r e a c c i o n  e n t r e  e l  c o l o r a n t e  

y  el  r e a c t i v o ,  y p o r  c o m p le to  t r a s p a r e n t e  lo que  in d icé  la  no f o r m a c i o n  

de r é s i n a s  in s o lu b le s  que o c l u y e s e n  c a n t i d a d e s  a p r e c i a b l e s  de  p lom o.

En la  T a b l a  XCIII y G r a f i c a  XXVIII s e  p r e s e n t a n  lo s  r e s u l t a d o s .  La  

T a b l a  XCIV c o m p a r a  l o s  v a l o r e s  ob ten id o s  s e g u n  e s t e  p r o c e d i m i e n t o  y 

lo s  que  s e  o b t ien en  o p é r a n d e  s eg u n  el  m é to d o  A. S. T.  M. (148) desc r i -^ '^  

to r e s u m i d a m e n t e  en la  p é g in a  49 de e s t e  t r a b a j o .  L a  d i s c r e p a n c i a  p o r  

c i e n  t r e  a m b o s  m é to d o s  es  t o l e r a b l e  y  d e l  0 , 1 0 .

G a so l in a  T ipo  A v iac io n  115/145

E n  e s t e  t ipo  de g a s o l i n a s  l a s  m u e s t r a s  m i n e r a l i z a d a s  fu e r o n  de 

20,  0 m i s .  , y  s e  t r a t a r o n  c o m o  en los  c a s o s  a n t e r i o r e s .  L a  m i n e r a l i z a -
M

c i é n  to ta l  r é s u l t é  en  c i n c u e n ta  y  c in c o  m in u to s .  E l  a s p e c t o  de l  con jun to  

d e s p u é s  d e l  t r a t a m i e n t o  de la  m u e s t r a ,  r é s u l t é  de c o l o r  m a l v a  c l a r o  - 

s e g u r a m e n t e  deb ido  a la  r e a c c i é n  e n t r e  e l  c o l o r a n t e  y  e l  r e a c t i v o ,  y p o r



T A B L A  XCIII

Resultadoi^ o b t e n idos a l  t i ^ t a r  m u e s t r a s  de 2 5 ,0  m i s ,  de g a s o l ina  t i po 

A v iac io n  100 L . CAPvTPSA con  u n o s 10 m i s ,  de s o l u c i o n de a c id o  m o n o -  

c l o r o a c é t i c o a l  30 % en  C I IC l .̂  d u r a n t e  c i nc u en ta  m i nu tos  de e b ul l l-

c iô n  - r e f l u j o .

D c t e r m i n a c i ô n Minutos  de e h u l l i c io n - Mgs. de plorno
rc f lu jo . e n c o n t r a d o s

1-5 10 8 . 24

6 - 1 0 20 10. 57

11-15 30 1 1 . 8 0

16-20 40 12. 49

21 50 1 2 . 86

22 50 1 2 . 83

23 50 12. 85

24 50 1 2 . 82

25 70 12. 83

26 70 12.85
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tiempo en minutos

g r a f i c a  X X V n i . G r a f i c a  de la  m i n e r a l i z a c i ô n d e l  p lo m o  
o r g a n i c o  en g a s o l i n a  t ipo A v iac io n  100 L. C A M P SA a la  t e m p e - 
r a t u r a  d e ebu l l ic ion  de l  con jun to  g a s o l i n a  — 10 m i s ,  s o lu c io n  de 
d e i do m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  30 % C ^ en C H C l^ . M ue s t r a s  de ga -  
s o l in a  de 2 5 .0  rnis.
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com ple to  t r a s p a r e n t e  lo que indicé  la no fo rm ac io n .d e  r é s i n a s  in so lu ­

b le s  que o c luyesen  can t idades  a p re c ia b le s  de plomo. En la T a b la  X C \  

y G ra f ica  XXIX se  p re se n ta n  los  r e su l t a d o s  a los  d is t in tos  t iem pos  de 

ebull ic ion.  I ,a Tab la  XCVI r eco g e  1ns desv iac iones  de la m ed ia  de los 

r e su l t a d o s  y la  desv iac ion  n o rm a l  de los m isrnos  que es  del o rden  de 

0 ,019  m g s .  de p l o m o / 12, G7 m gs .  do plomo en 20 m is .  de gasolina .

C onclus iones .  Con es te  reac t iv o  m in e ra l iz a n te  tam poco  se pro  

sen ta  la  fo rm a c io n  de r é s in a s ;  la  fac i l idad  de t r a ta m ie n to  y m n n ip n la - 

cion es  com o en los  o t ro s  dos acidos  d o r a d o s  y a s i  m ism o  no er-. ne-  

c e s a r i a  la e l im inac ion  del exccso  de rea c t iv o  p a ra  o b tene r  buenos r e ­

su l tados  ; s in e m bargo ,  el  t iem po de ebull icion n c c e s a r i o  p a r a  1r s  m i - 

n e r a l i z a c io n e s  to ta les  es muy la rg o  c o m p arad o  con el de los o t ros  dos 

r é a c t iv e s  ensayados ,  lo que le conv ie r te  en el m in e ra l i z a n te  nids lento 

de los cs tud iados  en e s te  t raba jo .

L a s  o b se rv ac io n e s  s o b re  l a  técn ica  a s e g u i r  bêchas  p a r a  cl ec i -  

do t r i c lo r o a c é t i c o  en la  pagina ISl son igualm ente  val idas  p a r a  es te  

reac t ivo .



T A B L A  XCV

R esu l tados ob ten idos al t r a t a r  m u e s t r a s de 20, 0 m i s , de gasolinaJ: ipo 

Av i a c ion 115/145 N.O .  CAMPSA con 10 m is ,  de so lu c ion de acido mo- 

n o c lo ro acé t ico  al 30 % C^^en CHClg d u ran te  t iem pos  d is t in tos  de e b ii - 

l l ic ion-re f lu jo .

D c te rm in ac iô n Minutos de ebull ic ion 
ref lu jo .

Mgs. de plomo 
encon t rados

1-5 10 8.98

6 - 1 0 20 19. 16

11-15 30 18.02

16-20 40 2 1 . 20

21-25 50 23. 50

26 55 25. 37

27 55 25. 33

28 55 25. 32

29 55 25. 33

30 70 25. 36

31 70 25.32
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G R A F IC A  3000C. G r à n c a  de la  m i n e r a l i z a c i ô n  d e l  p lo m o  
o r g à n i c o  en g a s o l i n a  t ipo  A v iac io n  115/145 N .O .  CAMPSA a la 
t e m p e  r a t u r a  de  e b u l l i c io n  de l  con jun to  g a s o l i n a  - 10 m i s ,  so lu  - 
c iô n  de a c id o  m o n o c l o r o a c é t i c o  a l  30^o en C H C l^. M u e s t r a s 
de g a s o l i n a  de  2 0 . 0  m i s .
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1-. - Se ban u t i l izado por  p r i m e r a  vez como agentes  m i n e r a i i -  

zan te s  del p lo m o te t rae t i lo  los s ig iüen tes  r eac t iv o s :

a) - Solucion de acido t r i c lo r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r ­

bone.

b) - Solucion de acido d ic lo ro acé t ico  en t e t r a c l o r u r o  de e a r -

bono.

c) - Solucion de acido m o n oc lo roa cé t ico  en c lo ro fo rm o .

I .as  mi n e ra l iz ac io n e s  se  ban hecbo en los s igu ien tes  m a t e r i a - 

le s :  e tbyl-f lu id  c o m e r c i a l ,  gaso l ina  blanc a CAMPSA (plomada en es te  

L a b o ra to r io  con el ci ta do e tb v l -fluid),  y so b re  los  t ipos d iv e r s o s  de - 

gaso l inas  c o m e r c i a l e s  p lom adas  CAMPSA,

2- ,  - Se ba com probado  oue los t r è s  re a c t iv o s  p ro p u es to s  son 

u t i l izab les  p a ra  t'aies fines.

3 - , -  Resul tan  s e r  exce len tcs  rea c t iv o s  m in e ra l i z a n te s  cuanti  - 

ta t ivos  las  so luc iones  de acido t r i c lo r o a c é t i c o  en t e t r a c l o r u r o  de c a r ­

bone tanto p a ra  el e thyl-f lu id  com o p a r a  gaso l inas ,  s i e m p r e  que el - - 

a laque se  act ive por  el c a lo r .  En e s ta s  condiciones  r é su l t a  posdRe - 

una d c te rm in a c iô n  a i s lad a  en unos 8 a 10 m inutos ,  por  lo que com pi le  en



- 303 -

r a p i d e z  con  l a s  t e c n i c a s  f i s i c o - q u i m i c a s  m a s  r a p i d a s ,  s u p e r a n d o l a s  

en  s e n c i l l e z ,  s i m p l i c i d a d  y  a p a r a t o s  n e c e s a r i o s .

, A l a  t e m p e r a t u r a  y  luz  a m b ie n te  en el l a b o ra to r io  tam bien  se 

cons iguen  m in e ra l i z a c io n e s  cu an t i ta t iv a s ,  p e ro  en t iempo exces ivo .

Con el concu rso  de luz v is ib le  se  a c o r t a  e l  t iem po n c c e s a r io  p a r a  las  

m in e ra l i z a c io n e s  y aiin m as  s i  es  u l t rav io le ta .  E s t a s  red u cc io n es  de 

t iem po  de a taque son del 40 y 70 % en ethyl-f lu id  y del 25 y 33 % en ga 

so l inas  r e sp e c t iv a m e n te .

Las  v en ta jas  de e s te  r eac t iv o  r e s p e c to  a los  m in e ra l i z a n te s  - 

conveneionales  son;

a) - no p ro d u c i r  i n t e r f e r e n c i a  con o t r a s  s u s ta n c ia s  p r é s e n té s .

b) - no f o r m a r  r é s i n a s  con ningimo de los  t ipos de gaso l inas

e n s a y a d o s .

c) - no d e s p re n d e r  g ases  toxicos  ni i r r i t a n t e s .

d) “ no p r e c i s a r  e l im inac ion  del exceso  de reac t ivo  m i n e r a l i ­

zante  p a r a  la  u l t e r i o r  va lo rac io n  del plomo.

e) - quedar  el plomo en fo rm a  de ion plomo (II) de fac i l  ex t rac

cion con agua ca l ien te  6 comple jado .

f) - una p re c i s io n  c o r r e c t a  r e s p e c to  al método A. S. T,  M. (148),
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4&. - T a m b ién  las  so luc iones  de acido d ic lo ro a cé t ico  en t e t r a ­

c l o r u r o  de c a rb o n e  ban r e su l t a d o  exce len te s  r e a c t iv o s  p a ra  la m in e ra -  

l izac ion  cuan t i ta t iva  del p lo m o te t rae t i lo  en e thyl-f lu id  y en g a so l in a s ,  

cuando el a taque  se  ac t ive  con el  c a lo r .  En e s ta s  condic iones  se  puede 

r e a l i z a r  una d c te rm in a c iô n  a i s l a d a  en t r e  10 a 15 minutos  por  lo que - 

com pi te  en ra p id e z  con la s  t e c n ic a s  f i s i c o -q u im ic a s  u sua le s  m a s  rripi 

das ,  aven ta jando las  en s en c i l l ez  y s im p l ic idad  de a p a ra to s  n e c e s a r i o s .

A s im is m o ,  a la  t e m p e r a t u r a  y luz am b ian te s  del  l a b o r a to r io ,  

tam b ién  se  cons iguen  m in e ra l i z a c io n e s  cu an t i ta t iv as ,  aunque en un - 

t iem po la rg o  que es  s u p e r i o r  al  n c c e s a r i o  con solucion de ac ido  t r i c l o  

ro a c é t ico .  I,o m ism o  que en el caso  del acido t r i c lo r o a c é t i c o  a la - -  

t e m p e r a t u r a  am bien te  se  ac t iva  la m in e ra l i z a c iô n  con luz v is ib le ,  y 

m as  aun con u l t rav io le ta .  En e l  e thyl-f lu id  se obse rvan  r e d u c c i o n e s  - 

del 23 y 54 % en el t i em po  de a taque r e s p e c to  al  n c c e s a r io  en el  c a s o  

de luz difusa n a tu r a l  en c l  l a b o ra to r io .  En gaso l inas  las  r e d u c c i o n e s  

son del  20 y 24 %.

Lo m is m o  que las  so luc iones  de acido t r i c lo r o a c é t i c o  las  de 

d ic lo ro a cé t ic o  p re se n ta n  l a s  ven ta jas  de:

a) - no p ro d u c i r  in t e r f e r e n c i a  con o t r a s  s u s ta n c ia s  p r e s e n t e r .
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b) 1- no f o r m a r  r é s i n a s  en  n inguno de  l e s  t ip o s  de g a s o l i n a

e n s a y a d a s .

c) - no d e s p r e n d e r  g a s e s  to x ic o s  ni i r r i t a n t e s .

d) - no  p r e c i s a r  e l i m i n a r  e l  e x c e s o  de r c a c t i v o  m i n e r a l i z a n  ,

te  p a r a  la  p o s t e r i o r  v a lo r a c io n  del p lom o.

e) - q u e d a r  el  p lom o en f o r m a  de ion p lo m o  (II) de  fac i l  ex -

t r a c c i o n  con  agua  c a l i e n t e  cS c o m p le j a d o .

f) - una p r e c i s i o n  c o r  r e c t a  r e s p e c t o  a l  m e to d o  A. S. T.  IVI. -

(148).

55,  - L a s  s o lu c i o n e s  de  a c id o  m o n o c l o r o a c e t i c o  en c l o r o f o r m o  

son  r e a c t i v o s  m i n e r a l i z a n t e s  que  p ro d u c e n  m i n e r a l i z a c i o n e s  c u a n t i l a -  

t iv a s  tan to  en e th y l - f l u id  c o m o  en g a s o l i n a s  con  cl c o n c u r s o  de  c a l o r ,  

aunque  cn m a s  t i e m p o  que la s  s o lu c i o n e s  de los a c id o s  di  y t r i c l o r o a -  

c c t i c o s .

Con e s t e  r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e  s e  n e c e s i t a n  de 28 a 30 m i n u - 

to s  p a r a  una d e t e r m i n a c i o n  a i s l a d a  en e th y l - f l u id  y unos  75 m i n u te s  en 

g a s o l i n a s .

L a s  s o l u c i o n e s  de ac ido  m o n o c l o r o a c e t i c o  en c l o r o f o r m o  - p o r  

no s e r  s o lu b le  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  en la  p r o p o r c i o n  que i n t e r e  

s a -  p r e s e n t a n  la s  m i s m a s  v e n ta j a s  se f ia lad as  p a r a  l a s  de los  a c id o s  

di y t r i c l o r o a c é t i c o s  en t e t r a c l o r u r o  de c a r b o n o  pues :
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a) - no p r o d u c e n  i n t e r f e r e n c i a  con  o t r a s  s u s t a n c i a s  p r é s e n t e s ,

b) - no f o r m a n  r é s i n a s  con  ningun t ipo de  l a s  g a s o l i n a s  e n s a ­

y a d a s .

c) - no d e s p r e n d e n  g a s e s  to x ico s  ni i r r i t a n t e s .

d) - no préc isan t  e l i m i n a r  el  e x c e s o  de r e a c t i v o  m i n e r a l i z a n t e

p a r a  la p o s t e r i o r  v a l o r a c i o n  del p lom o.

e) - d e ja n  e l  p lo m o  en f o r m a  de  ion p lom o  (II) de  f a c i l  e x -

t r a c c i o n  con  agua  c a l i e n t e  6  c o m p le j a d o .

f) - p e r m i t e n  una p r e c i s i o n  c o r r e c l a  r e s p e c t o  a l  m e to d o

A . S . T . M .  (148).

Se c o n t in u a  e s t e  t r a b a j o  de  in v e s t ig a c io n  con  el  e n s a y o  de  n u e -  

vos  m i n e r a l i z a n t e s  en la  l in e a  do o t r o s  d e r i v a d o s  h a lo g en a d o s  al  c o n ­

s i d é r e r  los  bu en o s  r e s u l t a d o s  c o n s e g u id o s  con  e s t e  t ipo  de  r e a c t i v o s .
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