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1. Introduccion.

El Real Decreto 374/2001, de 6 de abiril, sobre la proteccion de la salud y seguridad de los trabajadores
contra los riesgos relacionados con los agentes quimicos durante el trabajo, dispone en el apartado 5 del
articulo 3, que el procedimiento utilizado para la medicién de las concentraciones del agente en el aire
debera adaptarse a la naturaleza del valor limite ambiental. En el caso de los elementos metdlicos, el
valor limite ambiental normalmente corresponde a la forma elemental del metal y a sus compuestos
inorganicos (As, Cd, Co, Mn, Hg, Pb). Sin embargo, algunos elementos metdlicos presentan distintos
valores limite para sus compuestos solubles e insolubles (tabla I).

Tabla I.
Elementos metalicos que tienen asignados diferentes Valores Limite Ambientales (1) para sus compuestos
solubles e insolubles.

Soluble (mg/m3)Insoluble (mg/m3)

Aluminio 2 10 (metal y 6xido)
Cromo (VI) 0,05 (C2) 0,01 (C1)
Hierro 1 5 (polvo y humos)
Molibdeno 5 10

Niquel 0,1 1(C1)
Plata 0,01 0,1 (metal)
Tungsteno 1 5

C1- Sustancia carcinogénica de primera categoria.

C2- Sustancia carcinogénica de segunda categoria.

Para la mayoria de estos elementos metdlicos (Al, Fe, Mo, Ni, Ag, W) el Valor Limite Ambiental
correspondiente a los compuestos solubles es inferior al de los compuestos insolubles. Por ello, para este
grupo de elementos metdlicos resulta importante el diferenciar los compuestos solubles del elemento de
los compuestos insolubles.

Considerando la normativa relacionada con los elementos metélicos, el anexo A de la norma ISO 15202-1
(2) indica las recomendaciones a seguir en la eleccion de los filtros que se utilizan en la captacién de
metales. Los filtros que se mencionan en dicha norma son entre otros, los de membrana de ésteres de
celulosa (MCE), los de politetrafluoruro de etileno (PTFE) y los de cloruro de polivinilo (PVC). Asimismo, el
Anexo B de la norma ISO 15202-2 (3) describe el procedimiento para extraer los compuestos solubles del
metal del medio de captacion.
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El objetivo de este estudio es el determinar el comportamiento de los distintos tipos de filtros que se
utilizan en la captacién de metales (MCE, PTFE y PVC), considerando la capacidad de recuperacion que
tengan de los compuestos solubles del elemento metdlico de interés. Para realizar el estudio, de los
elementos metalicos que aparecen en la Tabla |, se ha elegido una sal de plata soluble en agua (AgNO3).

2. Metodologia.

1. Material.
*= Filtros de membrana de ésteres de celulosa (MCE) 0,8 um, 37 mm, blanco AAWP de
Millipore.
=  Filtros de membrana de Fluoropore (PTFE) 1,0 um, 37 mm, blanco FALP de Millipore.
*  Filtros de membrana acrilica PVC 0,8 um, 37 mm, blanco de MSA.
=  Disolucion patrén de plata de 1000mg/ml de Merck.
2. Procedimiento.

Mediante un dispensador se preparan las muestras adicionando 25 ul de una disolucién de plata de 100
mg/ml a cada uno de los filtros. Una vez transcurridas 24, 48, 72 horas, 7 dias y 15 dias se analizan 6
filtros de membrana de ésteres de celulosa (MCE), 6 filtros de Fluoropore (PTFE) y 6 filtros de membrana
acrilica PVC. Para ello, se coloca cada uno de los filtros en un vaso de precipitados de 50 ml, se les
afiade 5 ml de agua destilada, se tapan con vidrios de reloj y se mantienen en el bafio de agua a 37 2 °C
con agitacion durante 60 minutos. Transcurrido dicho tiempo, se sacan los vasos del bafio y la disolucion
se lleva a un matraz aforado de 10 ml con agua. En esta disolucién se determinara la recuperacién de los
compuestos solubles de plata. Posteriormente, el filtro se ataca con acido nitrico en la placa calefactora.
La disolucion resultante del ataque se lleva a un volumen de 10 ml y su determinacién correspondera a
los compuestos insolubles de plata.

3. Resultados.

En la tabla Il se recogen los resultados del estudio, expresados como porcentaje de recuperacion de los
compuestos solubles de plata y de los compuestos insolubles en los distintos tipos de filtros utilizados
(MCE, PTFE y PVC). Para cada tipo de filtro se ha calculado su recuperacién en el bafio de agua que
correspondera a los compuestos solubles de plata y posteriormente, el ataque con acido nitrico para
determinar los compuestos insolubles de plata.

Tabla ll.
Porcentaje de recuperacion en los distintos filtros utilizados en la captacion de metales de las sales solubles e
insolubles de plata, empleando un bafio de agua a 37 °C durante una horay un ataque de HNOS3 en placa,
respectivamente.

MCE PTFE PVvC
Tiempo de anédlisis Bafio agua HNO3 Bafio agua HNO3 Bafio agua HNO3
24 horas 82 23 98 5 0 96
48 horas 70 30 91 6 0 98
72 horas 67 33 91 13 0 102
7 dias 57 43 90 10 0 98
15 dias 42 57 78 27 0 100

Como puede verse a partir de la tabla de resultados, los compuestos de plata (AgNO3) que no se hayan
determinado como compuestos solubles posteriormente se recuperaran con el ataque acido,
obteniéndose una recuperacion total alrededor del 100% de la muestra depositada en los filtros. En
principio, se deberia de haber recuperado el 100% de la muestra depositada en el filtro mediante el bafio
de agua a 37 °C ya que el AgNO3 es una sal soluble en agua. La disminucién de la recuperacion de los
compuestos de plata en el bafio de agua puede ser debida a que el compuesto soluble reaccione con
algun componente o contaminante del filtro, dando lugar a un compuesto insoluble.

Considerando la determinacién de los compuestos solubles de plata, el comportamiento de los filtros
utilizados ha sido muy diferente, tal como lo indica la Grafica .
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Graéfica l.

Porcentaje de recuperacion de las sales solubles de plata en los distintos tipos de filtros, en funcién del tiempo
transcurrido hasta el analisis.
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Como puede verse en la gréfica, el tipo de filtro que mejor comportamiento presenta para la determinacion
de los compuestos solubles de plata es el de PTFE. La recuperacion que se obtiene es alrededor del 90%
de la muestra depositada en el filtro, incluso a los 7 dias después de preparar la muestra. Transcurridos
15 dias desde la preparacion de la muestra, la recuperacion disminuye al 78% posiblemente, por la
reaccion del AQNO3 con algiin componente del filtro, dando lugar a un compuesto insoluble.

La recuperacioén de los compuestos solubles de plata en los filtros MCE presenta un comportamiento peor
que los filtros de PTFE. La recuperacion de los compuestos solubles de plata disminuye
considerablemente con el tiempo transcurrido desde la preparacion de la muestra hasta el analisis. Asi, a
las 24 horas se obtiene una recuperacion del 82% de la muestra depositada, llegando a obtenerse un
57% a los 7 dias de haber preparado la muestra. En este caso, el AgNO3 reacciona con algun
componente del filtro (mezcla de nitrato y acetato de celulosa) dando lugar a un compuesto insoluble.

Los filtros de PVC no pueden utilizarse para la determinacién de compuestos solubles de plata ya que el
AgNO3 depositado en las muestras reacciona con los componentes del filtro (cloruro de polivinilo) dando
lugar al AgCl que es insoluble en agua a 37 °C.

4. Conclusiones.

Los filtros que pueden utilizarse en la determinacion de compuestos solubles de plata son los de PTFE ya
que los componentes del filtro no reaccionan con el AgNO3. El tiempo transcurrido hasta el andlisis no
debe superar los 7 dias ya que transcurrido dicho tiempo disminuye la recuperacion de los compuestos
solubles de plata.

Tanto los filtros de MCE como los de PVC no pueden emplearse en la determinacion de compuestos
solubles de plata ya que las recuperaciones que se obtienen no son satisfactorias.

Para extraer del filtro de captacion los compuestos solubles de los elementos metalicos que aparecen en
la Tabla I, se utilizara el agua como solucién extrayente excepto para los compuestos solubles de niquel
en los que serd necesario una solucion de citrato amonico.
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Antes de llevar a cabo la determinacion de los compuestos solubles de los elementos metdlicos que
aparecen en la Tabla I, hay que realizar un estudio previo de los diferentes factores que intervienen en el
proceso de extraccion como son el tipo de filtro utilizado en la captacion, la presencia de contaminantes
en el filtro, la solucién de extraccion y los diferentes compuestos solubles del elemento metdlico.
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