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7. DETERMINACIONES
ESPECIALES.

adas las especiales caracteristicas de estas

determinaciones, es importante la consulta
previa al laboratorio que ha de realizar los ana-
lisis para que informe sobre la cantidad exacta
de muestra que necesita y las condiciones de
conservacion recomendadas. Por ello, lo que a
continuacion se expone son unas recomendacio-
nes generales, normalmente vélidas para los
casos que se encuentran en la investigacion
hidrogeolégica y para las técnicas analiticas
habituales.

7.1.- CARBONO 14

La determinacion de carbono 14 en las aguas,
debido a su baja concentracion y a las elevadas
cantidades requeridas para su analisis, precisa
de un proceso previo de concentracién con clo-
ruro de bario. Los laboratorios necesitan entre
2,5 y 4 gramos de carbono para realizar el ana-
lisis, lo que supone cantidades de agua aprecia-
bles (generalmente entre 50 y 300 litros), por lo
que el proceso de concentracién se suele reali-
zar en campo, enviando al laboratorio tnica-
mente el carbonato de bario precipitado.

La principal precaucion necesaria en la toma de
este tipo de muestras es evitar el contacto del
agua muestreada y del precipitado recogido, con
el CO, atmosférico que provocaria un “rejuve-
necimiento” de la muestra.

Basicamente los pasos a dar son:

a) Cilculo de la cantidad de agua requerida.

El volumen de muestra dependera de la concen-

tracion de carbonato y bicarbonato presentes en
el agua a tratar, para su determinacion, se puede
emplear la expresion siguiente:

N | % 1000
CO,+HCO,

donde: V= volumen de agua a tratar.
g= gramos de carbono requeridos

El carbonato y el bicarbonato se determinan pre-
viamente a partir de la valoracion de la alcalini-
dad, que incluye ademas de estas dos especies
cualquier silicato, borato o hidréxido, por lo que
se subestima con frecuencia el volumen de agua
requerido. Por lo tanto, es conveniente obtener

una muestra que sea un 20% mayor de la calcu-
lada.

Si la muestra contiene el anién SO, , junto con

los carbonatos de bario también precipitaran los
sulfatos.

b) Precipitacion del carbonato de bario.

* Limpieza del tanque, con ¢l fin de eliminar
cualquier resto de suciedad y en especial evitar
la presencia de sustancias acidas que provoca-
rian la perdida de CO,.

* Llenado hasta el borde, con el fin de evitar
en lo posible la accion del CO, atmosférico con
el agua problema.

* Adicion de 5 gramos de sulfato ferroso
(FeSO, « 7 H,0) predisueltos en una pequeiia
cantidad de agua. Si la muestra contiene H,S no
se agregard el sulfato ferroso, pues se produce
un precipitado negro de sulfuro de hierro que
interfiere en la preparacion del gas en el labora-
torio.

* Adicion de NaOH libre de carbonatos hasta
alcanzar un pH > 12. Hay que tener cuidado de
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no exponer innecesariamente la solucidn de sosa
a la atmosfera pues absorbe rapidamente el CO,.

* Adicién de la solucién de ClLBa. Se suele
comenzar por disolver 200 gramos de Cl,Ba en
aproximadamente 800 ml de agua (de la misma
muestra) y agregar el contenido al bidén de pre-
cipitacion. Se reservan 50 ml para determinar
posteriormente si la precipitacion es completa,
segun se explica en el apartado siguiente.

* Comprobacion del final de la precipita-
cion. Cuando la solucién esté limpia se agrega
una pequeiia cantidad (25 a 30 ml) de solucién
de Cl,Ba, si se produce un enturbiamiento es que
aun no ha precipitado todo el carbonato debien-
do afiadir mas Cl,Ba, y posiblemente NaOH, se
agitara de nuevo. El proceso se repite hasta que
la precipitacion sea completa.

¢) Extraccion del precipitado. La precipitacion
se completa en un tiempo bastante variable,
segin las muestras: tres o cuatro horas puede
ser suficiente o ser necesario todo un dia.
Cuando la precipitacion sea excesivamente lenta
se puede acelerar mediante la adicion de algin
agente floculante como el Praestol.

Una vez terminada, se trasvasa el carbonato de
bario obtenido a un recipiente adecuado que se
cierra herméticamente,

d) Recipientes adecuados: Por razones de ope-
ratividad, el tanque para la formacién del preci-
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pitado se recomienda que sea de material plasti-
co. La botella para el transporte y conservacion
de la muestra puede ser de cualquier tipo con tal
de que permita realizar un cierre hermético; no
obstante, si el tiempo que va a transcurrir hasta
el andlisis excede de algunos dias se recomien-
da el vidrio en lugar del plastico por ser este
poroso y permitir el intercambio del CO..

7.2.- DEUTERIO Y OXiGENO 18

El muestreo debe realizarse de forma que se evi-
ten los procesos de evaporacion y oxidacidn, es
decir en recipientes totalmente llenos y herméti-
camente cerrados sin mds precauciones. Los
recipientes de plastico son adecuados si se prevé
que la muestra no va a estar almacenada mucho
tiempo si no es asi se recomienda el empleo de
recipientes de vidrio ambar de cierre hermético,
Suele ser suficiente con mandar 5-10 ml de
muestra al laboratorio.

7.3.- TRITIO

Se suele enviar un litro de agua al laboratorio,
sirviendo los comentarios realizados en el apar-
tado anterior (rellenar las botellas completamen-
te y evitar la evaporacion del contenido).
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