revista mexicana de fisica 26 no. 3 (1980) 525-530 525
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Centro de Investigacién de Materiales
Universidad Nacional Autdnoma de México

(recibido 3 de mayo, 1977)

ABSTRACT

In this paper we present a simple colorimetric method to determine
up to 2 p.p.m. of lead in a water solution. This method has the advan-
tage of not requiring sophisticated and/or costly equipment. It is ea-
sily reproducible and is adaptable for the quantitative determination -
of the standard procedure of leading in glazed ceramics.

RESUMEN

En este trabajo se presenta un método colorimétrico simple para de
terminar hasta 2 p.p.m. de plomo en solucidn acuosa. Este método tiene
la ventaje de no requerir equipos sofisticados y/o costosos, es ficil--
mente reproducible y estd adaptado para la determinacidn cuantitativa -
de plomo, extraido mediante el procedimiento estandard de la ceramica -
vidriada.

1. INTRODUCCION

Los articulos cerdmicos destinados a alimentos y bebidas general-
mente poseen una capa superficial de esmalte vitreo cuyas funciones
principales son la de proporcionar impermeabilidad a los recipientes y
ademids aumentar el valor estético(1’2). Tanto en la produccidn indus-
trial como artesanal, la gran mayoria de estos esmaltes vitreos inclu-
yen en su formulacién compuesto de plomo, los cuales puede ser solubi-
lizados en mayor o menor grado por dcidos débiles tales como el citrico

(3:5,13,14)

y el &cetico, presentes en algunos alimentos Tanto el -

plomo como sus compuestos, son toxicos y estdn clasificados dentro de

@)

y se han establecido varias legislaciones para

los venenos acumulativos

(6)

proteccidén de la salud pﬁblica(s). La norma mexicana mids reciente fue

Este problema de toxicidad es conocido

desde tiempos remotos
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aprobada el 21 de agosto de 1971 y publicada en el Diario Oficial de la
(7)

Se considera que un recipiente ceridmico con esmalte vitreo presen-

(8)

ta riesgos para la salud, cuando libera mis de 7 p.p.m. de plomo™ ",

Federacion

siguiendo el procedimiento estandar de extraccién de plomo soluble, el

cual se describe a continuacién.

2. METODOS DE DETERMINACION DE PLOMO SOLUBLE
EN ESMALTES CERAMICOS

El procedimiento estandard para extraer plomo soluble de esmaltes

cerdmicos consiste de los sigulentes pasos

a) lavar el recipiente cerdmico con detergente doméstico y enjua-
garlo con agua destilada,

b) 1llenarlo con una solucién de agua destilada y dcido acético* al
4% y tapar el recipiente,

c) dejar reposar durante 24 horas a temperatura anbiente,

d) vaciar la solucién en un frasco de vidrio previamente lavado y

enjuagado con agua destilada.

En este punto la solucidn esta lista para analizar su contenido de
plomo.

Ademds del método colorimétrico visual que se propone, existen va-
rios métodos para cuantificar el plomo disuelto en la solucién. El mé-
todo de la ditizona(10) es uno de los mis conocidos, otros métodos estédn
basados fundamentalmente en la utilizacién de equipos de absorcidn Op-

()

tica o atdmica
3. DESCRIPCION DEL METODO

Al utilizar el procedimiento estandard para extraer los compuestos
de plomo descrito anteriormente, el dcido acético diluido reacciona con
los constituyentes de la capa vitrea produciendo entre otros, acetado
de plomo. El acetato de plomo es soluble en agua y la solucidn final -
es incolora; se ha encontrado experimentalmente que en el caso de la
loza vidriada mexicana la concentracién de plomo en la solucidén mencio-

(12)

nada varia commmente entre cero y 250 p.p.m.

" Cradoe reactivo
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El método propuesto consiste bidsicamente en precipitar el plomo del
acetato como sulfuro de plomo, obteniéndose una coloracién que tiende a
ser mis obscura a medida que el contenido de plomo en la solucién es -
mayor. La determinacidn cuantitativa del contenido de plomo se logra
mediante la comparacidn visual de la muestra problema con una serie de

muestras patrdén de concentracidn conocida.

4, REACTIVOS
Acido acético glacial
Acetato de plomo
Pirita de fierro
Acido clorhidrico
Agua destilada
5. MATERIALES

15 tubos de ensaye de 19 mm

1 gradilla para tubos de ensaye

2 matraces erlenmayer de 250 ml con sus respectivos tapones bio-
radados '

metro de tubo de vidrio de 5 mm de didmetro
embudo de vidrio de 100 ml

matraz aforado de 1000 ml

matraz aforado de 100 ml

pipeta de 25 ml

pipeta de 10 ml

balanza

B N S S G G Sy

espatula de acero inoxidable

6. PREPARACION DE MUESTRAS PATRON

Se colocan 1.285 grs. de acetato de plomo en un matraz aforado de
1000 ml y se afora con agua destilada agitando hasta disolver el acetato
de plomo. Esta solucidn contendrd 1000 p.p.m. de plomo (solucidén A).
Se toman 20 ml de la solucién A y se aforan a 1000 ml para obtener la
solucién B con 20 p.p.m. de plomo. De &sta Giltima (solucién B) se toman



528

10, 20, 30, 40 y 50 ml aforando a 100 ml en cada caso, con lo que se ob-

tienen las muestras patrdn de 2, 4, 6, 8 y 10 p.p.m. respectivamente.
7. PROCESO DE SULFHIDRACION

E1l dispositivo para sulfhidrar se ilustra en la figura 1y se pro-
cede de la siguiente manera, se colocan 200 grs. aproximadamente de pi-
rita de fierro en el matraz (I), en el matraz (II) se agregan 150 ml de
agua y por filtimo se aflade por el embudo de vidrio colocado en el matraz
(I) acido clorihidrico diluido 50% en volumen. Obteniéndose de esta ma-
nera icido sulfhidrico gaseoso.

Las muestras patrén deberdn sulfhidrarse burbujeando cada una de
ellas hasta precipitar por completo el sulfuro de plomo. Se obtienen
coloraciones que van del amarillo claro (2 p.p.m.) al café (10 p.p.m.).

EMBUDO DE VIDRIO

e S— .
HzS ACIDO SULFHIDRICO SIN HaS ACIDO SULFHIDRICO]
== LAVAR LAVADO

I

TAPON BIORADADO
Oo
ks

Fe S, PIRITA L_H,0 AGUA /MUESTRA

HC! ACIDO CLORHIDRICO
MATRAZ 1 MATRAZ II
250 ml 250 ml.

Fig. 1
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Para analizar el contenido de plomo soluble en un recipiente cera-
mico con esmalte vitreo, se sigue el procedimiento estandard descrito
anteriormente y la solucidn final se sulfhidra hasta que ya no precipite
mis sulfuro de plomo, a continuacidn el color de esta nuestra se compara
visualmente con las muestras patrdn que han sido ya preparadas, determi-
niandose de esta manera la concentracidn de plomo soluble de la muestra
problema.

Si la coloracién de la muestra estudiada es mds obscura que la --
muestra patrén de 10 p.p.m. deberadn hacerse dilusiones sucesivas hasta
poder determinar la concentracidén de plomo.

Es importante hacer notar que la coloracidn de las soluciones en
estudio y las patrdn cambian con el tiempo, por lo que se recomienda -
hacer las determinaciones en el momento de preparar las muestras patrdn,
de tal forma que la determinacién se efectfie en un tiempo no mayor de
1 hora.

7. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

No obstante que en este método pueden presentarse interferencias
en el andlisis debido a la presencia de otros metales pesados, estas -
interferencias son minimas, debido a que el plomo es el principal metal

usado en esmaltes cerdmicos.
El método colorimétrico visual propuesto es mucho mis simple que

los métodos convencionales mencionados, es facilmente reproducible y
no requiere equipos sofisticados y/o costosos. Ademds su sensibilidad
y precisién son adecuados para la cuantificacién de plomo soluble en

esmaltes ceramicos.
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