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RESUME M

Esta tesis se basa en el estudio de trebajos realizados sobre el proce-
so quimico y fisico para determinar edades por medio de un isdtopo de baja
energia como es el carbono-14.  En este proceso, se parte de muesiras que
contienen Carbono, para producir el Bidxido de Carbono, el cual es iretado
pora obtener acetilenc y de éste, con el uso de un catalizador, se sintetizo
unc muestra liquida de benceno, la que finalmente es preparada para iniro-
ducirla a un especirbmetro de centelleo liquido.  Este aparafo elecironico
constituye la mejor herromienta utilizada hasta el presente para fratar el ben-

ceno liquido en el fechado radiocarbdnics.
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CAPITULC |

INTRCDUCCION

PRINCIPIOS BASICGS DE LA TECNICA DEL FECHADO RADIOCARBONICO.

Lot rayos ¢dsmicos entran en lo atmésfera de la tierra y producen par-

ticulas no cargedas llamadas neutrones (Gross, 1934).

Se ha demosirado que existe una mdxima concentracidon de neutrones
en la region de los 12,000 mts. de altura preducidos por rayos cosmicos pri-
marios dentro de la atmdsfera, lo cual es una evidencia de que los neuirones
son particulas secundarias; también se ho demosirade que son particulas ines-
tables que se descomponen en un protdn v wa electrdn v tienen una vida mi-
tad de 12 minutes, por !o que los neufrones preducidos en el sol no tendrian

tiempo de llegor o la tierra.

Cuando estas particulas chocan con ciros dtomos, pueden verificar la
transmutacidn de los nicleos de estos Gtomos en ofros.  Los mayores constifu-
yentes de la acimdsfera son el oxigeno (23.149 % en peso) y el nitrdgenc
(75.517 % en peso), pero el primero es notablemente inerte al bombardeo
con neutrones, siendo el segundo el que verifica con éstos una reaccién nu-

clear produciendo el carbono-14,



N 4 N —a B 4+ He (2)
7 o 5 2
14 1 12 3
N - N o—s cC 4 H (3)
7 c 6 ]

La reaccidén (1) por su seccidn eficez (1.7 x 10u24 cm2 ) da como
resultado la produccién de carbono-14. Esta seccion de absorcidn de neu-
trones es mucho mayor que las correspondienicsa (2) y (3) considerando que
se trata de estas tres reacciones con neutrones de baja energia., Los neuiro-
nes provenientes de los rayocs césmicos se convierten casi totalmente en car -
bone-14 porque no hay probabilidad de que otro proceso absorba mas de un
2% de estos neufrones. Se supone que la velocidad de produccién de carbo-
no-14 es igual a la velocidad de produccidén de neutrones; en érminos de
masa puede decirse que la produccidn anual de carbono-14 en ia tierra es

igual a 7.5 Kar.

Distribucion del Carbono-14 en la naturaleza.

Se sabe que la mayor parte de la produccion de carbono-14 tiene lu-
gar en la region superior de la tropdsfera y las regiones bajas de la estrotds-
fera. El carbono-14 es quimicamente idéntico a! carbono-12: excepto por
los efectos del fraccionamiento isotcpico, ambos se oxidan formando didxido
4 ]2 ° ol s Y
5 Y CQ, ). El carbono-14 ce distribuye casi unifor-

memente por toda la naturaleza ya que el didxido de carbone baja a la surer-

cO

de carbono ( !

ficie de la tierra donde és absorbxido por las plantas, y como éstas sirven de



alimento a los animales y al hombre, son las principales transmisoras dal car-
bono-14. Por ofra parte, el carbono-14 enira en los océanos y lagos por
medio del didxido de carbono de la atmésfera y éste verifica una reaccidn
de intercambio con los fones carbonato y bicarbonato disueltos en las agues.
El carbono-14 clcanza la vida vegetal marina por medio de la fotosintesis y

luego regresa al océanc por la descomposicion de éstas.

Equilibric Radioactive.

La cantidad de carbone-14 en el recipiente de intercambio* no aumen-
ta indefinidamente, sinc que permanece @ un nive! constante, esto es, supo-
niendo que la velocidad de preduccion es constanfe, ya que el carbono-14
se desintegra y se convierte nuevamentz en nitrdgeno-14, emitiendo al misme
tiempo particulas Beto con una energia cinética maxima de 160 Kev.

14 o 14 o

C —— B -+ N <V

6 - 7 o

Esta desintegracidn es un proceso espontdneo, pero con una velocidad
promedio tan bajo que para un nimero dado de Gtomos de C-14 se desinte-
gra solamente el 1% aproximadomente después de 30 afos. Lo cantidad de

carbono=14 en equilibrio sobre la tierra, se cbtiene simplemente de le rela-

* Todo el carbono-14 que se encuenira en equilibric en la fierra (agug,

vegetacion, animales)



cién entre la velocidad de desintegracicn o la velocided de produccion (7.5

Kgt. por ofio), asi:
Si X es la contidad de Kgr. en equilibrio, entonces:

X x1/100 = 20 x 7.5

X = 40 toneladas méiricos

Radioactividad Especifica de! Carbano Natural.

En un grame de carbon natural hay 5.02 x 1022 atomes de carboneo,
it

4

de los cuales 5.3 x son de carbono-14. Las pequefias conceniracio-
nes de carbone-14 se defectan debide a los rayos Beta emitidos cuando los
afomos de carbono se desintegran de acuerdo o la ecuacion anterior, si unc
muestra fue parte de! recipiente de intercambis y s! se desintegra el 1% do
los atomos de carbonc en 80 afies, se medirdn 15 desintegraciones por minuto
por gramo de carbono natural. Esta es o velocidad de emisidon de los parti-

culos Beta o sea e! equivalenie de 6.75 micromicrocurias, (Curie es equiva-

lente o 3.7 x l*’.?lgdesinfegrcciones /seq.).

Este velor para la radioactividad especifica del carbdn natural se ha
derivado de la velocidad de preduccion del carbono-14, del tamafio del re-

cipiente de intercambic y de lc velocidad de desintegracion del carbono-14.

coo 4



DESINTEGRACION RADIQACTIVA Y DETERMINACION DE EDADES.

Lo velocidad de desintegracion de un isdtope radioactivo es exponen-

cial, y en términos matematicos se representa por una ecuacidn diferencial.
. /
(diN/dt ) = Ax N (1)

N = nimero de &tomos de carbono-14 presentes en la muestra pa-

ra un ¥empo f.

~ ®  constante de desintegracisn

f < ftiempo.

Resolviendo la ceuacion {1) por integracién se tiene:

. : - Ay
[L'-! - f "!O < (2 )

=

No = al ndmero inicial de dtomos de carbono-14 cuando
Esta ecuacion puede representarse asi:

log N = logNo = Jftlog e o

log N = log No - 0.434 & % 3)

Por lo general, la velocidad de desintegracion se expresa en térmi-
nos de vida media, T. zs decir el valor de ¢ para el cual N = 1/2 No

c sea que:



= 0.893/T 4)

T 0.493/¢
Experimentalmente se obtiene el valor de , por medidas en car-

bono-14 producide artificialmente y e! volor de T deducido de esta manera

es 5.54F + 30 afios.

O sec que después de 5.570 afos (T) N = 1/2 No

S

desples de 22.220 afios (4T) N = 1/16 No

Sustituyende lo ecuacion (4) en la (3) y despejondo t tenemos:

= 23,332 T (log No. = log N)

Comc No puede encontrarse midiendo la actividad en equilibrio, o
I s . s ’L
sea e! nimerc ds desintegraciones por minutc por gramo de carbono-14 en

una muestra vivicnie , o sec la actividad del carbeno actua! que es igual o

15/d/ m/ cr.

N = serd la medida de la activided de la muesira que tiene un

tiempo + ( este valor serd menor de 15 d/m/gr).



COMPLICACIONES DEL METCDOQ.

La idea basica del fechado radiccorbonico es bastonte simple y des-

cansa sobre fres suposiciones fundomentales:

1) Cue la conceniracidn de radiocarbén es la misma en todas

las parfes del recipiente de intercambio.
2) (ue esta concentracién no ha cambiado con e! tiempo.

3) “ue lo vida media de! carbonc-14 es de 5565 t 30 afics.
Si e! valor aceptade para la vida media del corbone-14 tie-
ne cierfo porcentaje de error, enfonces existirG un error siste-
mético de ioual valor pora todes las edades determinadas por

madio de carbono-14,

Se pueden citar algunos motivos que pueden causar variaciones en

las primeras dos suposiciones mencionadas anteriormente:

a) Variaci“n en la velocidad de produecidn del C-14.
b) Variacion en las dimensiones de! recipiente de intercambio.
c) Velocidades finitas de mezclado enire las diferentes partes del

recipiente (en contra de !o suposicion de! mezclado instantdneo).

d) Fraccionamiento isotdpico, es decir absorcion preferente del
]

C-14 en relacidon ol C-12 por algunes partes del recipienic do

intercambio.

=7



Resnecto a los !iterales (a) y (b) es diffcil obiener pruehas definidas.
excepio si se frato de una muesira cuya edad es conocida por ofro métado,

Sin embarge, existen dos efectos recientes que aumentan los posibilidades de

variacidn para (a) v (b) y estos son:  los producciones radiocarbdnicas ori-
. § . . ~l4
ginadas por las pruebos de la bomba H vy la dilucién del C'% O2 por la

quema de los combustibles fostles que producen ciertos cambios en las con-

cenfraciones presenies de radiocarbono. Esio es llomado "Efecio Swess".

Con relacidn a la produccidn de C-14 por las pruebes de la bombe
H, se ha calculado que las explosiones de le bomba H, han preducido aproxi-
. H A - J L L] e
madamente media tonelada de C1* hasta Julio de 1959. Una disiribucién
] 14. I L) [ i e LI
uniforme del C'* en el recipiente de intercambio produciria un aumento de
un poco mas del 1%. Sin embargo, los diferencios en la naturaleza del mez-

clado, producen efectos temporales mucho més grandes.

El Efecto Suess.

,

La combustitn de la hulla v del peirdlec libera a la atmésfera gran-

des cantidades de didxido de carbong, orécticamente excenio de cl4 y ésto,
se debe a que tanio la hulla come el pewrdleo se han deparado del recipien-
te de intercambio hace muchos millones de afics.  Asi ocurre que muesiras de
madera que han crecido en 1850 (antes de la revolucidn indusirial) ticne

mayor conceniracién de T4

H).

que las crecidas en 19250 (antes de la bomba



Se ha comprobado que le radioactividad del didxido de carbeone ai--
,:l ) ° ’d
mosféricc es menor en los grandes ciudedes que en oiras dreas de menor uso

de estos combustiblas.

Limitaciones del Método.

E! método para fechar con carbono-14 ofrece algunas limitaciones en
lo que respecta a la contidad de afios que pueden determinarse; con una buc-
na aproximacion se determinan cdades hasta de 35.000 afios. Para mucstros
més viejos el método es menos exacin debido a que el nimero de desinte

gracién es menor v es mas dificil de medir, ya que cualquier alteracidn ecau

sa grandes errorcs, ademas el rango de anroximacion se hace mayor.



CAPITULO 1!

PROCESC QUIMICC: PARA PREPARAR EL CARBONO-14 CUE SE
UTILIZARA EN  FECHADO.

En esie proceso la muesira a la que s¢ lIc va a determinar lo edad de-
be transformarse en una susiancia orgdnica liquida, debide o que en le aciuc-
lided se utilizen espectromefros de centelleo liauido para determinar la ecii
vidad especifica do! carbone-14 y para utilizar esfos aporatos se necesite que

el carbono-14 esté contenido en unc susiancia liquida.

El proceso que se describird con detalle sera aquel en que se sintcii-
za el benceno, perc es de interés mencionar aue a través de los aiics se han
ensayado y uiilizado cires sintesis con este mismo fin, entre los que pueden

citarse:

a) Sintesis de! Metanc!

Musstra ———— C14 O3
Cl4 0y 4+ Li Al Hy —> Li Al (OCH H3),
L Al (©c' Hy), + ROH —— C!4 HaOH

Este método ha sido usado per Funt y Pringle y por Delaney y iV
Aul trand cie i i ue el alcohol osf do
Aulay, encontrandose siertos inconvenienies porque el aleohol asi prenaredo
contiene 37.5% de carbono proveniente de la muestra original. Ademés, en

los contadores causa altas pulsaciones, las cuales no son acentables.



b) Sintesis del Trimetil Borato
0y 4 L Al Hp ——s LT AL (OC Ha),
Li Al (OC¥ Hg)y -+ ROH —— (14 Hy OH
C14 Ho OH 4 B2 O3 ——s B (OC!* H3)3

Esta sintesis ofroce mejores ventajas que la anterior porque incorpora

mas carbono-14 que el metanol y las pulsaciones altes en los contadores son

menores.
c) Sintesis de! Paraldehide
c4 o, 35_ pasos C]gf Ha
o+
A4, Hg ‘
Co Ha o HO - (CHy — CHO),

Esta sintesis es ligeramente més compleja que la vutilizada para obte-
ner acetilenc y el rendimiento puede ser afectado en un 30%. Tedos los
atomos de carbono son derivados de la muesire original, pero el compuestc
contiene solamente 54% de carbonc: si se cobticne un 72.3% de Paraldehido

quiere decir que la muestra final tendra 40% de carbono de la muestra ini-

cial.
d) Tolueno

c'®0, + C4H3 Mg Br ———=- Cg4HsC'* OOH (1)



4 4

1 -
Cy He CTOOH +Li AlH, s CyhisC*H,0H )
Cg s CMHQ OH 4- P ———= Cig CMHZBr (3
Cé H5 CM’Hz Br 4 Li r’—\!!";4 i CéHSCH- H3 (4

Seria ideal que se pudiera convertir une muestra arguecldgica en to-
lueno C174H8 dende todos los carbonos provinieran de !a mussira original.
Desafortunadamentc es excesivamente dificil preperar tolueno, con C};;A‘L . En
la sintesis indicadas por los ecuaciones (1), (2), (3), (4) se obtienz tolueno,

14 . . . . .
~--C' 7 pero sdlo el carbono metilo proviene de la musasira original.
La sintesis del bencenc:

@) muestra ~———-3» CCip

b) COp — > CoHop

c) CoHp s CgHg

Esta sintesis ofrece varias ventajas sobre las mencionadas anteriormen-

te, estas son:

a) el bencenc contiene el 92% de carbone

b) tiene excelentes propiedades de centelleo

c) es estable y

d) puede producirse totalmente de la muestra original.

En el proceso quimico para sintetizar e! bencenc se realizan las sicuicn-

tes cperaciones:



1) preparacidon de la muesire o fechar

2) combustion en la muestra para cbtener el C]4O2'
3) purificacion y reccleccion del 61402

4) conversion del CMOQ en acetileno

5) purificacion del acetileno y

é) sintesis del benceno

Las Muostras

Las muesfras que sc utilizan cn csic proceso tienen que ser de origen
organico o materiales carbonctados que forman parte del recipiente de inter-
cambio. Estas muesires generalmenie tienen valer arqueoldgice o geoldgice

y pueden ser pedozos de madere, papel, hilos, huesos, carbén, conches, ctc.

Su Preparacién y Limpieza

Para comenzar este proceso, la muestra debe estar completamente lim:-
pia, para ésto se inspecciong, y se determing la clase de impurezas exicrnas
para saber el tratamiento a seguir. Unas veces las impurezas pueden ser rc-
movidas manualmente como en &l casc de maderas vicjas que tienen musgos
idvenes, éstos se eliminan facilmente por medic de un lavade y un cepillado.
Pero por sequrided, las muestras en fodos los casos, deben lavarse con solu
ciones diluidas de cleali para eliminar el dcids himico (CagHanO;5) €! cuat
es componente del humus formado por descomposicion de materias vegetales en
ausencia de aire, que es el caso general en muesiras arqueoldgicas, o de cuz!

quier ofro tipo de impurezas dcides, despuds se lava con agua destiloda libre



de didxido de carbonc. Seguidamente se love con una solucidn diluida de
acido pora eliminar las impurezas bdsicas y finalmenie, la muesira sc lave

con agua pura sin dioxido de carbono,

Los dcidos emplecdos para este tipo de limpieza son generalmente aci-
do clothidrico ol 1%, éacido fosforico al 20% y acido sulfirico al 12% v co -

rmo alealis el mds usado es el Na OH.

Los técnicas empleadas pueden variar con la clase de muesiro y los
impurezas que é&sias contengan, H. Barker irate los matericles con HCl al 1%
para eliminar contaminaciones de carbonajos, si la muestra es earbdn lo ex:
frae fotalmente con HCl celiente ol 1%, luedo agrega NaOH caliente al 19,
para eliminar aeido hidmico y continGa el frotamienie lavondo la muesira con
acido clorhidrico con el objeto de eliminar ¢! alcali y finalmente con aqua

destilada para eliminar el 4cido.

Una precaucion importanie es evitar que la muestra se contamine con
imnurezas radioactives, porque éstas son dificiles de eliminar y preducen

orandes errores en los resultados finales.

Cbtencidn del CM('?‘? de la muestra.

El CO, sz puede obtener por dos métodos, el himedo o el seco. La

eleccion del méiodo a sequir dependeré de la clase de muesira.

En el himedo se usa generalmente o! métode de Van Slyke, el cual
consiste en tratar la muesira con una rezcla oxidante compuasta por dcidos:

Sulfdrico fumante, Crémico, fosforico e iddico, obteniendo como resultado ic

ceeen Vi



formacién de didxido de carbono, casi siempre con impurezas de haldgenos.

Muestra Original {C-14, H, x etc.) < mezcla oxidante >

— 14 Oy + H,O 4 haldgens, etc.

x = halégenos

Los productos de esta reaccién se tratan con una solucidn clecalina de hidra-
cina para reducir los halégenos y los gases que no son ebsorbidos por la so-

lucidn, son expulsados.

M40, 4 x NeOH/NH2-NH2, NapC! 0z NaX

El carbonato formads se freta con acido lactico liberdndose el CMOZ excen-
to de impurezas, los ofros componentes de la mezcle no quedan en libertad
porque el Geido lactico no es lo suficientemente fuerte para actuer scbre

ellos.

Obtencion de Didxidc de Carbone a nartir de Conchas con el Métade Himedn.

Si la muesira es carbonatada, en espccial conchas, lo més convenienis

es ftrafarlas con &cido para obtener el didxido de carbono asi:

Coy + H' x COy + Hy0

Pero debe considerarse la clase de dcido y la concentracion de ésie,
para obtener un buen rendimiento y una velocidad de produccion adeczuada.
Para este esiudio se realizaron varios experimentos en conchas, fratadas con
distintos acidos a distintas concentraciones: dcido clorhidrico, sulfirics, v

[

o0 a8 8 i



fosforico y se 'enconird que lo més apropiado es utilizar una mezcla de volG-

menes iguales, de acido clorhidrico al 29 y acido sulfirico a! 2% a tempera-

tura de 30°C, también e! Gcido clorhidrico al 1% y al 2% da un rendimiento

buenc a una velocided aseptable.

Combustién Seca

a)

b)

La combusti®n seca consisie en la oxidacion directa de la muestra en
contacio con una corriente de oxigeno. En este método se introduce
la muesira (maders, pepel, carbon y ofres tipes) en un tubo de com-
bustidn y &sta se quema en contacto con una corriente de oxigeno.

El tubo en su interior fiene seccicnes rellenas con distintos reactives,
algunos de ellos sirven para eliminar impurezas que acompaiian al
didxido de sarbono y otros para ayudar o que la combustion sea com--

pleta.  Ver Figura Ne.2.

En la Universidad de Texas, Austin, Texas U.S.A., utilizan un fubo
de combustidn construido de una mancra especial para que e! oxineno
esté més viempo en contacto con la muesire lo que evita que se in-
froduzcan reoctivos que catalicen la combustidn.  Esie tubo, el cual
puede observarse en la Figura No.3  consta esencialmente de dos
tubos concéniricos de vidrio, colocéndose le muestra en el tubo inter-
no. Dos corrientes de oxfgeno se infreducen al tube por los seccio-
nes A y B: la comriente que entra por A nasa direciamente sobre la
muesira para verificar la combusti®n. Lo corriente gue enfra por B

se revne con los gases de combustion en el punto C, ésto es de gran

R £
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utilidad porque los compuestos gasensos que no han completado su com-

busticn, lo hacen al ponerse en contacto con esta nueva corriente de
igenn. El cal iento de! tubo li I te

oxigeno. Ll calentamienio del tubo se reaitzg, por la parie externa

con mecheros pofentes.

La parte D es una trampa para gases que ayuda a disminuir la

velocidad del flujo.

La purificacion del didxido de carbono se realiza fuera del tu-

bo con solucicones colocadas en frascos lavadores.

Lo combustién de una muesirc pucde representarse por le ecua-

Muestra Original ( CM", H, impurezas ) + 09 ——s CO24

HQ O < impurezas.

Purificacion y Recoleccion del Didxido de Carbono.

El procedimiento de purificacidn de! didxido de carbonc vearfe de o
cverdo a las impurezas que pueden coniener las muestras, !c mismo que con
¢l proceso empleado para obtenerlo. As? cuando se desea obtener didxido
de corbono quimicamenic puro, por combustidn seca segin el proceso A, el
tubo de combusticn se rellena con los siquientes compuesios, en el Srden que
s¢ mencionan: alambre de plaia, perdxido de plomo, plata, mezcla de dos
partes de éxido de cobre para una de cromeio de plomo, pletine y finalmen-

te plata. Las secciones de plata, eliminan cloro, bromo, iodc y dxido de

SR k&



azufre, el relleno de perdxide de plomo reacciona y retiene los dxidos de ni-
trégeno. La mezela de Sxido de cobre y cromate de plomo, octa como un
agente oxidante transformando mondxide de carbono y se fransforma en didxi-
do de carbono. El relicnode platino ayuda a la combustion do aniilos con-
densados particularmenie oquellos que contienen qrunos metilos, fos cuales
pueden desprenderse on forma de metano v escaparse sin sufrir combustion.
Entre cada relleno se ¢nloca una seccion de ashesio, el cual ofrece cierta
resistencio al flujo de los gases, aunque debe fenerse en cuenta que se cx-

pande con el calor. La longitud adecuada de cada relleno puede observarse

en la Figura Ne.2.

El agua formada en la combusiicn, es también una impureza del didxi -
do do cerbono y puede sor ebsorbido por pereleratc de maanesic anhidro o
dehydrita, este se coloca en un tubo adicional, el cual se une al fube de

combusticn,

Cuandc el procedimienio empleade nara obtener didxido de carbono
es el correspondiente al literal (b) o @ métodos enlos que se emplea combus-
tidn himeda, la purificacidn se hace fuerc del oparaioc en el cual se estd
oroduciendo. Los cases de combustidon se hacen borbotear en 2 frascos love-
dores conectados en serie que contienen: el primero unc solucidn de niireto
de platae para eliminar haldgencs, el sequnda una solucidn de permanganato
de potasio y el tercero una solucién de dicromaio de potasic. Fstas dos Ol

timas son oxidantes fueries y eliminaran impurezes reductoras.

et o A . .
El didxido de carbono C.I'/'O-;_ después de este tratamiento, todavia

v

contiene agua y para eliminarla se nasa por una irampa frie, la cual es en-

eeee el ¥
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friada con aleohol iscpropilico o aceione y hiclo seco, el vapor de HyO se
congela y el didxido de carbono se pasa a través de dos trampos enfriades

con nitrégeno lfquido, para lograr recoger finclmente el didxids de carbono
gasenso, seco y pure, en forma silida.  Se utilizan dos trampas para que la
recogida del gas sec répida y cuantitativa. El oxigeno utilizado se exirae
del sistema por succidon. Cuando todo el didxido de carbono gasecoso ha sido
recogido (o congeladn), el nitrdceno liguido se remueve de los frampas v
entonces el didxido de carbono se sublima y es transferido a un ctlindro de
volumen conocido y cuya presién puede determinarse.  Con estos datos se

caleule la cantidad de didxido de carbono obicnido. Esta informacidn s

necesaria para calecular la contidad de litic metélico que se necesita para

reducir ¢l didxido de carbeno o carbure de litio.

Conversion del Didxide de Carbono en Acetileno.

Esta parte del nroceso puede ser reclizada por varios procedimientos,
siendo uno de ellos el practicado por Baker (1953) en el cual se utiliza &!
litio metdlico, yo que éste no presenta peligre de explosion, y el tren quf-
mico empleado no exnone la muestra a la atmésfera, La conversidn se rea-

liza en dos pasos consecutivos.

2c'*0p + 0L s € Lis o 4LiO

b) Se hidroliza el carburo de !itio:

:;""!_‘-52 b 2HoC ——3 HC 5 CH 4 2Li(OH)

—-



En el primer pasc de la conversitn, !a cantidad de litio que se utili-
za puede ser el 50% de exceso sobre la cantidad estequiométrica requerid,
para asegurarse de un mejor rendimienio, este cantidad equivale a 2.4 gr.de
litio por cada lifro de CMOQ. El litio, en forma de balas, se dispersa scbhre
e! fundo de la cdmara de reaccinn, la cual se cierra y se le aplica vacio
por unos diez minufos para asegurarse que no existen escapes, después manfc
niendo el vacio, se anlica calor a la cémara durante veinte minutcs aprox: -
madamente hasta que el litio se haya fundido y tome un color rojo vivo
(600° C aprox.), el cual puede observarse por medio de una ventana de vi-
dric que la cdmara posee en su narte superior.  Si sobre la masa de litio
fundido se observa un color verde, cast fosforescente se debe a que el vacio
no es perfecto y que ha entrado aire a la camara. En este caso debe encon-
trarse y repararse e! aguiero, cambiar el litio y repetir el calentamiento.
Cuando el litic esié fundido se suspende la evacuacion y el didxido de car-
bono gaseoso se fransfiere desde su depdsito a la cdmare de reaccidn con une
velocidad controlada. La formacién de carburo de litio se lleva a eabe en
la camara de recccidn bojo una presidén reducide (10-20 cm. de Hg.), lo
cual ayuda ¢ que el didxide de carbono se transfiera cuantitativamenic des-
de su depdsito . Esta reoccidn es exotérmico y la temperafura sube hasta
720° C aproximadamente, observandosc un color rojo anaranjado. Para deter-
minar que la rcaccién ha side completa debe mantenerse una presidn constan-
tc (1-2 mm. de Hg.) en el depdsitc de didxide de carbonc. Se reanuda una
evacuacion activa en la cdmara manteniendo la temperatura de reaccién por
un pericdo de 30 minutos aproximadamente para eliminar el Radon y otros
goses que pueden haberse fermado en lo reaccidén.  Esta evacuacion dura
de 60 a 90 minutos. Luego la cémara se deja enfriar hesta temperatura am-

biente.



En el segundo saso de la conversidn, o sec en la hidrdlisis de! carbu-
ro de litio, se intreduce un flujo suave de agua destiiada haste el fondo de
la camara donde se encuentra el carbure de litio, formandose inmediatamente
el acetilenc. El gas acctileno producido sale con impurezas tales como hi-

drogenc y vapor de agua.

Investigadores como Crathorny y Lecsemere sustituyen ¢! litio por Bo-

rio para obtener acetiieno considerando ¢l aspecio econémico.

Otro procedimiento para convertir el didxide de carbono en acetileno,
fue el utilizado por Suess (1954). Esta técnica consisic en precipitar el ¢idxi-

do de carbono a carbenato de estroncio.

c*0; 4 Scly ———= sicto,

El carbonaio de estroncio seco, se mezcla con magnesio y se calients

para cbtener carbure de estroncic.

4

4- 5MgQ - SrO

N et

2 5iCt 0, + 5iig —= SiC

]

El carburo de estroncie se hidmliza para obtener el acetilenc.
14
C5y° 4+ H,0O —— C

La incenveniencia de este método es que cuando se trabaja en gran

escalg, el producto final resulte con variaciones, aunque Max Dowell y co-

labaradores perfeccionaron este procedimien (1964). La faciidad de estc

métode es que se puede modificor st se wtilizan carbonatos alecalinos diferen-

tes o si se usa un metal distinto al magnesic. Pera escocer la medificacidn



a vsarse en el fechado radiocarbonico se toma en cuenta varics considera-
ciones, siendo una de ellas la econdmica. Muchas veces se usa carbonate
de bario y boric metdlico, en formo de limoduras, por ser este meta!l mds ba-

rato que el magnesio.

Ctra consideracidn, es la radiooctividad natural.  E! bario y las pre-
paraciones de! bario fienen la desventajo de estor generalmente contaminadas
de radio, en cambio ofros metales y compuesto metdlicos alealinos terrecs co-
ma el estroncio y el calcio y sus preparaciones, son menos propensos a la

contaminacién.

s

Otra considerceicn es la forma fisica de los reactivos. Los carburos
alecalinos y alcalinos térrecs se preparan fécilmente por reaccidn de los car
bonatos respectivos con metales come el bario, litio o magnesio. El uso de
baric se hace por medic de limaduras, las cunles se cbtienen con un trcbajo
laboriose sobre baric comercial que generolmenie se obtiene en forma de fe-
rrones o sea en fragmenios grandes. E! tratemienio del litic, en la cctuali-
dad resulte facil y econdémico con relacién al mayor costo y esfuerzos de la-
boratorio necesarics pare fratar con oiros métedos.  Fl magnesio, por ejemnlo,
es facilmente oprovechable en todes sus formas fisicas: limeduras, polve, vi-
rutas, etec. y ésto es la razdn por la cual es escogide en muchos casos para

la produccion de carburo

Purificacidn del Acetileno

De acuerde @ la técnice aplicade por Barker (1953) para purificar !

acetileno, se¢ hace pasor éste a través de laos columnas de purificacidn, la

~ A
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primerc de las cuales contine lana de vidric impregnada con solucidn de hi-
drdxido de sccic al 50%. Estas eliminon impurezes que acompafian al aceti-

leno especialmente amoniaco.

Segln el procedimiento empleado por Nockes y colaboraderes, el ace-
tileno que viene de la cémoara se debe pasar ¢ fravés de una frampa de alce-
hol escpropilico o acetona y hielo seco pare eliminar el vapor de agua que
lo acompaia y después se pasa el acetileno o través de dos columnas purifi-
cadoras, la primera de las cuales contine pentdxide de fosforo y ia ofrg, as-
caritc.  Estas columnas sirven para retener los residuocs de vapor de agua v
amoniaco. Una vez el acetilenc estd fuera de las columnas purificadoras, se
recoge cuantitctivamente en dos trampas refrigeradas con nitréaeno liquido,
en las cuales el acetilene se solidifica. E! hidrdgeno que lo acompaia  se

extrae por succion.

Sintesis del Benceno.

El aceiileno purs puede llevarse desde le trampa purificadore o des-
de un recipienie de reserva a la columne que contine el cotalizador.  En
muchos laboratorios donde se sintetiza el benceno, usando como catalizador
el pentdxidc de vanadic y aluminc como scporte, en forma de pelotitas dc
1/6" de didmetro y con un érea superficial mayor de 100 m2/gr. Este ca-
talizador debe ser activado antes de su uso inmediato y esto se logre calen-~
téndolo en una columna a 300° C durante dos horas y con un vacio de 1 mm.

Ho. Cuande esto se ha hecho se fransporta el acetileno o la columna™ man-

* Un conirol cuidadosn de la velocided del flujo del acetilenc ne es necesa
rio porque esto no influye mucho en ¢! rendimiento.



. (@] at
teniendo la temperatura ¢ 13°C. Al ponerse en centacto el acetilens con el
catalizador, se cfectia la ciclacidn del acetileno es decir, la transformacian
del acetilenc en benceno. (Esta reaccion es ligeramente exotérmical, y ol

volumen de! benceno liquido serd menor que el del acetileno.

Lo sintesis se ha completado cuando se observa una presion constante

en un mandmefre adaptado al depdsitc de almacenomiento.

Se separa e! benceno del catalizador, calenidndolo @ una temperaiurc
. L) L 2
de aproximadamente 100° C durante una hora. Al evacuar la columna ¢on un
vacio de 1 mm. Hg. se recoge ¢l bencenc en unc trampa fria de aleohol iso-
o
e

propilicc y hiele seco que estd unido o la columna del catalizedor. Ver

gura No.9.

Con una hora de calentemienic sc¢ obtiene una exiraccion como de
95% del benceno removible y enn ofra hora adicional se obtendric e! 5%

resfante.

Fl benceno sintetizado debe guardarse en condiciones de refrigera-

citén si no es utilizade inmediatamente después de su obtencidn.



CAPITULC I

ESTUDIC DE CATALIZADORES EMPLEADCS EN LA SHNTESIS DEL BENCENO
A PARTIR DE ACETILENG.

La prencaracidn de bencenc nor polimerizacion de acetilene ha sido ob-

jeto de muchos estudios y experimentos. Enfre estos se puede mencioncr:

lo.) Lo ciclacidon de benceno se tlevd ¢ cabo por pirdlisis, pero es-
te método se abandond debide a que los rendimicentos obtenidos eran relative-
mente bajos (30%) ademés, se necesitaba hacer una purificacian y destilacion

del preducte.

20.) E! métode de Pichat y coloboradores, ellos investigaron la noli-
merizacion usande el cotalizador de Reppe que esté formado por trifentl dicar-
bonil fosfing, niquel (o), [Ni(CéHS‘)B P (CO)ZJ’ pero fue descartada dcbi-
do a la dificultad de manejor acetileno bajo presion, yo que en estos eondi-

cicnes tiene proniedades explosivas.

~ . a2~ * O
30.) Tamers en 1952 polimerizd ocetileno a 400°C y obtuvo benceno
quimicamente puro, pero esta prueba no s¢ puso a funcicnar por que se defer-

minc un fraccionamicnto isotdnico.

40.) El método utilizade en alrunos laborctorios como e! de la Uni-
versidad de Texos y ¢! Instituto Venczolano de lnvestigaciones Cientificas, con-
siste en un catalizador de silica-climina astivado con diborano, el cuct fuc

inventado por Weiss v Shapiro y fue edaptade al fechado radiccarbdnico por



Nodckes. Con este catalizador han obtenide rendimientos de $0% y han rec-
lizedo un estudio de los propiededes quimicas de esie catalizador con el ob-
jefo de aclarar ¢! meeanismo responsable de la reaccidn en lc que el gas ace
tileno se convicrtc en bencenc. Asi, las ecuaciones siguientes presentan e!
fratamiento necesario para el catalizador antes de aplicarle a le sintesis de

benceno o partir de acetileno.

lo.) Deshidrotacion del catalizador de sdlica-aliming:

\ " Q0~C ~. A . :
Al-OH (H.O) o, Al-OH 4+  X(Hy0)
27 x -
20.) Activacidn con diborano B,iH, del catalizador de silica aldmi-

na deshidratada.

a) By H, (@) ———> 2BH,(9)

b) Si
T AI-Oh 4 BHa(g)

Al-CBH, - Ha(g)
Si -~ Si

Para encontrar la temperatura ¢ la zual la silica alimina pierde las
moléculas de agua que tiene asociade, se realizaron andlisis térmicos diferen-
ciales y se enconitd que el HzO asociadn nuedc ser removide a una tempera-
tura de 342QC., pero que a tempercturos mayores, se desprende el grupe hidréxi-
do de la molécula de silice alimina lo cual no es conveniente.  Un secade
adecuado de la sflica alimina es de suma importoncia para la activecion del
catalizador ya que la presencia de cqua osociada al cotalizedor froec come re-

sultado lo formacion de Geido borico, cuando éste reacciona con el hidruro de

cee...28



bora (BHq‘. Si después del calentamiento s han eliminado el grupo hidefii-
do de molécula g'; AL-OH ) el resultodo ¢s una ccilvacion pohrg,

I
debido a que e! hidruro de bore tendré poce sitins de atague en las molécu-

las de silica alimina.

Los sitios reactivos del catalizador sc investigaron por un examen de
las propiedades catalfticas de la cldmina (Al,O de la silica aldmina

P ool Y
( Si O, =A|20.§) en lo sintesis del benceno.  Ambes catalizadores se ensa -

i r acti con diborano ctivandolos con diborano.  Los rescl
yaron sin ser activados con diborano y activandalos
tados obtenides fueron: la aldming, con cctivacion y sin activacidn con di-
borano no did ningln rendimiento. El catalizador de sfiica-alimina sin ac?i-
varlo con diborano es capaz de sintctizar una pequefia centidad de benceno,
y activado ecn diborano se obtienen de 0% aproximademente. Debide a la
inactivided de! catalizador de alimina con o sin activacidn con dibcranc se

no son sitios notencia -

(%)

deduce que tanto el boro come el ién cluminic -
les para que las roléculas de ocetilenc se unan. Por ofre parie los alies

rendimientos de benceno cbienidos con e! catalizador de silica-aluming indi-
can que el idn de silicic <+ 4 es un sitio reaciive y que la adicidn dei

hidruro de boro al catalizador cumenta fas prepiedades reaciivas del i6n siti-
ca. El pape! que desempena el hidruro de boro en le activacién dei coial
zador silica~alimina se atribuye a la afinidad del boro por los electrones aso-
ciados al i6n silicio ya que el hidrure de boro es un compuasio deficienie en

electrones, en consecucncia e! 16n silicic se convierte en dcido de Lewis mu

cho mas fuerie.

E! mecanismo que se ha postuleds nara la catélisis del acaiileno s



que las moléculas de ocetileno en estado gascoso son ricas en elecirones por
sus enlace pi y cuande se ponen en confacio con los iones de silicio del oo

. i B
talizador se unen o este polarizandose.

HyBO-Al 7 + H-C = C-H ——= HyBO-Al -7
‘ ) s

(73]

H-C = CH

Un par de molécules de acetilenoc puade unirse al acetileno osf pola-
rizado, verificdndose la unidén por una polarizacion inducida. Cuande ires
moléculas de acetilens se unen con una rotecidn angular, es posible que se

forme la estructura de anillo del benceno.

Cotalizadores que no son activados con Diborano.

Los estudics de los cotalizadeores activados con diborano sugicren quc
el gos diboranc aumenid las oropiedades Geidas de los icnes de silicio, cu-
mentando su estado de valencia haciéndolo mayor que  + 4. Para verificor
esta feoric se fobricaron catclizadores. Usando jones - 4 y -k 6: combi-
naron alGmina que utilizaron como base, cobalte <+ 4, cldmina y molibdenc
4+ 8. Lo conceniracidn de iones metélicos de cobalio y molibdenc no exce:-
den del 20% de! peso fotal del catalizador.  E! cotalizador de alimina vy

¢ ©

ccbalto did como resuliadn la formacidn de pequetifsimas cantidades de ben-
ceno, similar ! resuliado de lo silica alimina no activada con diborano. !
catalizador de aliminag da un rendimiento de 50% de benceno. Se emplea-

ron ofros fones metdlicos con valencias de + 5 a -+ 7 de los grupos &b



(v, db, Te): &b(Cr, Mo, W) y 7b(iMn, Tc, Re) de la tobla periddice usando
siempre como base dxido  de cluminic. Los elementos de estos grupos pre-
senfaron varios grados de habilidad para sintetizar benceno oscilando los ren--
dimientos entre 50% a 90%. Los actinidos y los elementos de los grupos Sq,
b0 y 7a todavia no han sido investigedos.  Los catalizadores compuestos de
éstos fones meitlicos en concentraciones mayores que el 20% sobre ¢! peso
total del coializador, no presentan cualidades superiores para sintetizar ben-

ceno.

Es de aran imporiancia en el material de aldmina que se utilizo come
base de los oxidos metdlicos el drec superficial”. Asi, un catalizedor de
Vanadic hecho con un 20% de fones de metal vanadio sobre un matericl de

. . 2
aldmina con un érea superficial de 1 m” / ar presenta poca habilided pera
sinfetizar benceno. Cuande el materia! de alimina tiene un érea superficial
2 . . .z .
mayor que 200 m</ gr se emplec con el mismo contenido de i5n de vanadio

y se obtiene un rendimiento de 90% .

De estos estudios se concluyd que los catalizadores de alUmine v oxi-
dos metdlicos que no se activan con diborano deben contenr oxidos metdlicos
compuestos de cationes ~F 5 o mds v en concentraciones de un 20% de! pe-
so total del caotalizador. Estos dxides metélicos deben combinarse con mate
riales que tengan un érea superficial grande, la cual proporciona una méxima

exposicion del! eatidn.



Preparacion de! Catalizador de Vanedio.

La preparacidn de este catalizador consisie en incorporar Sxide de va-
nadio sobre la superficie de aldming aetiveda. Esto se logra haciendo unc
solucion ccuosc de vanadato se sodio (Nag VO, IOH,O) en une cantidad
tal que el dxide de vancdic no sea mavor que el 20% del peso total del ca-
talizador. El moteria! de alimina que se ha encontrado més aprovechable

'

como bose del caiclizador es en forma de pelotitas de 1/28" de didmeiro, la

» [d ) - ) ~ 7 - o ~
cua! tiene un Grea superficic! minima de 200 m</gr. La activacidn del co-
talizador se recliza anies de su usc inmediafo en la sintesis del bencenc nor

<

medio de un secads a 30°C por dos horas bajo vacio.

Se ha enconirade que la cantidad de catalizador de venadic y clomi-

na que se necesifan para sintetizar 5 c¢.c. de benceno es de 100 gramos.

E! calelizador de Vanadio edemds de dar un buen rendimienio iiene
ia ventaia de que el benceno cbhtenido es quimicamente puro, lo cual se ha
comprobado por cromatogrefia y por anélisis especirofotométrico de infrarro-

jos.

ESTUDIC SOBRE EL RENDIMIENTO DE ALGUNOS CATALIZADCRES CON
RESPECTO A LA VELOCID/AD DE FLUJO DEL ACETILENO.

Se han realizado estudic de ires cotalizadores para investigar si
el rendimiento de benceno varia con la velocidad de fluic del acetilenc.

Los cafalizadores ensaycdos son:



a) Catalizador de Alumine y Vanadio
b) Catalizador de Alimina, Cobalto y Molibdeno

c) Catalizador de Silica AlGmina eon diborano.

Se ensoyarcn cinco diferentes velocidades de fluio con valores com-
prendidos de & c¢/min. a 55 c¢/min. Se enconird que la velocided de flu-
jo de! acetilenc daba un rendimlento de un range de 90% para el primer
catalizador. Los oiros dos catalizadores tienen comportamiento semejantes,
obfeniéndose mayor rendimiento cuando la velocidad de flujo disminuye. Una
buena comparacién del eomportamientc de los tres catalizadores puede haser-

4 mg

se por medic de la siguiente gréfiea.
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CAPITULC IV

DESCRIPCION DEL ECUIPC DE LABORATORIC.

El diograma siguiente muestre el iren de aparatos que se utiliza para
sintetizar benceno, partiendo de una muesira que posee carbong, la cual se
coloca en el horno (Ic) si se va a realizor uno combustidn seca y en el e
parato (ib) si se va a realizar una combustion homeda. Todos estos aparaios
estdn unidos por tuberias de Tygdn o moterial pare vacio y estén sostenidas
por medio de pinzas en un enrejado de cuadricula de hierre el cual descansa
en la parte ceniral y en la dimensidn longitudina! de una mese construida de
tubos y angulos de hierrs y madera, como puede apreciarse en la Figura No.

5.

En un lado de! enrejado se adaptan los aparatos comprendidos de! 1
al 12, Figura No.é y el tren de onaratos continda en el otro ledo del en-
rejado y conectdndese por 10b. Detrds de ésios aparatos estén los compren-

didos entre los nlmeros 13 @ 23, Figura No.7.

Los aparatos o nartes del fren que merecen una descripeidn més deta-

lleda son:
) Aparate para combustion himedc
b) Cémerc de reaccidn para la sintesis del corburo de litio.
c) Sistersa de vaeio
d) Separacidn de! bencenc chtenido, de! catalizador.

T Y
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Sistema de Aparate pare Combustion Hémeda.

Este consta csencialmente de tres paries: un embudo de separacion,
un kitasato y wn agitador megnético. Estos se adapton como indicado en
(Ib) de! diaarama del iren. En el embudo se coloca el écido o mezela de
acidos, en e! kiiosato las conchas y un imdn que esté dentro de una cépsu-
la de teflon. El kitasoto se coloco sobre el agitador magnético consisiente
en una planta metélica que posee en el ceniro un magneie de € pulgadas de
didmetro, el cuc! al ser conectado actia scbre el imdn que estd denire del
recipiente haciéndolo rotar y permitiendo que el mezclado de conchas y éGci-

do sea uniforme y la formacion de CO9 més eficiente.

Cémara de Reaccidn para la Sintesis de Corburo de Litio.

Estc camara se construyd en la Universidad del Estado de Texas (TSL)
y ha sido disefiada para producir un méximo de seis litros de acetileno, ¢!
cual es equivalente a 1/2 mol de carbono cproximedamente. Todo el mate-
rial de consirucsidn es de acero inoxideble, unido por una soldadura autd
gena inerte, o excepcidn de la chaguete de enfriamiento que estd en la par-
te exterior de lao cémora y que se consiruyd de un fube de cobre de %" en
forma de serpertin, este se unidn con uno soldadura especial blanda.  El
cuerpo de la cémare consiste en un tubo sellade con une nared de 1/2" de
arucso y un didmetro externo de 4 1/2". La baose es de 3/16" de acero
inoxidable, eon un egujero de 1/16" taladrado horizontalmente pare aciuar

on

como pozo de termocupla. La tavadera superior tene 3/8" v es de acero

inoxidable y posee una ranura peora sostener un anillo de viton en ferma de

IIQII .
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APARATO DEL PROCESO PARA FECHAR CON C 1%

la = horne triple (cesbustin y purificacién); 1b- dispesitive de nermalizacién; 2 - purificaderes; 3= condensaderss para vaper de H20 (hials sece);

& = gondonsaderss para (07 (N 1fquide); 5 - dede ceadensader (N 1fquide); 6 - depésite para CO7 (g); 7 - manémetrs; B = manbuetros ; 9a, 9b, y 9c =
ganexifn beaby de vacfe; 10a y 10b - cenexién de 1a etra fase del sistems; 11 - entrada de 02; 12 « calentader y agitader magnétics; 13 - deplsite de
#20 destilads y descarbenatada; 14 - filtre descarbematader; 15 ¢ sedider de agua; 16 - clmars de resccidn ; 17 - cendensaderss de agua; 18 = celusnas
puriticaderas; 19 = condsnsaderss-destiladares de acetilens; 20 deds cendensader de acetilena; 71 - depleite de acatilens; 22 - manéestre; 23 « celusna
catalftica;
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APARATO OFL PROCESO PARA FECHAR CON C 1%

Ife. 1 s2.5

13 » harne triple | cembustidn y purificacién); 1b - dispesitive de nermalizaciém; 2 - purificaderss; 3 - cendensaderes para vaper da H 20 (hisle
#8ca )i & = candansaderes pars (07 (N lfquide); 5 - dede condensader (N Lfquids); 6 « depdsite para 002 (g): 7 « Manémetre: € - sandnetres; Ya,
9, v 9¢ - conexidn bemba de vacle; 10a y 10b ~ canexién de la stra fase del sistesa; 11 - entrada de 07 : 12 - calaniader y agitader sagnétice;

13 = depbuite do )0 destilada y descarbenatada; 14 = filire descarbenatader; 15 - medider e agua; 16 = cémara de reaccién; 17 - cendensaderss ¢

3guk; 1B « columnas purificaderas: 19 - condansaderegedestiladeres de acetilone; 20 « dede condensader do scetilone; 71 - deplsite de acetilens: 22 -



La cubierte uscda octualmente es de un metal comercial de 3" para

~H
Lo

sostener un cristal visor, ¢l vacio, sellado @ una iepadera plana de 3 en
la cual se encuentra el anillo seliador. Das tubos de acero estan sellados
a la tapadera de la edmara para la evacuacién de CO, y para o hidrdlisis.
La tapadera se froba en su lugar en tal forma que el sistema de tubos de in-
tercomunicacion queda sélidamente montado y no necesita tocarse més. En-
fonees la camara principal puede ser removida para limpiarle, lenarle, ctc.
El montaje o desmontoje estd ofectade por cuatro fuercas y pernos que van

de la topa inferior ¢ la tapa superior. Lo Figura No. 8 muestra la cdmaro

de reaccion.

Sistema de Veaels.

Todo el sistema frabaja con vaely, parc no exponer los gases de la
sintesis en contacto con el aire, este vacic se lograr por medio de una bom-
ba rotativa de cceite, a este se adepta un fablero con un sistema de lleves
de vidrio para dbrir y cerrar e! sistemq, exisien en el tren de aparatos iram-
pas que sirven de proteccion pera la bomba y ademés podrén observar en e!
diagrama anterior unc serie de vélvulas para conirolar el paso de gases de

I o - o
un lugar o ofre del sistema o para hacer vacio en seccicnes del aparaio.

Aparato para separar el Benceno de! Caializador.

Este aparato esté formado por lo columno del catalizador, la cual se
desorende del tren quimico después de hcber realizado la sintesis, y unc
trampa de vidrio. Estas dos piezas se eonectan tal como lo indica la Figu-

ra No. 9. En la trampa se haze previemenie un vaclo, y se enfria con

hielo seco y ceetona.



CA_ARA DE REACCION
PARA LA SINTESIS DEL CARBURO DE LITIO

v

| T

I P

42
APARATO INDICADOR F DESCONECTADOR RAPRIDO
METAL PROTECTOR DE LA VENTANILLA G CAMISA ENFRIADORA
VALVULA DE ACERO INOXIDABLE H P0OZO TERMOCOUPLE
|

ANILLO ACANALADO 5" 0.L

m o O o >

PLANCHA SUPERIOR

PERNOS DE -
4



APARATO PARA SEPARAR EL

A COLUMNA DEL
CATALIZADOR

B TrRaMPA DE
RECOLECCION DEL BENCENO

BENCENO



CAPITULO V

ANALISIS ESPECTROMETRICO

Principios Fundamentales.

Un contador de centelleo liquide (un centellador y un tubo fotomul-

tiplicader) se utilizo para contar particulas beta de muy bajo energia emiti-

3 [ |

da por isdiopos tales como carbono-14, iritio y otros. E! méiodo para con-

tar por cenfelleo liguide consiste en detectar los rayos de luz emitidos como
consecuencia de la reaccidén nuclear entre los rayos Beia provenientes de la

desintegracion de! C-14, y e! centellador, el cual esid formado por sustan-

cias luminicenies en solucidn. En este proceso de exciiacion y ionizaci

se crean fotones : = = ~«*las cuales se colecton en el fotocdiode de un fube

fotomultiplicador, ¢! cual se describiré con detalle en un pérrafo posterior.
Es decir que puede anclizarse la intensidad de la luz de un ceniclico; coda

a

centelleo se recone como un pulso de voliaie. El pico de voliaje resulion-

te es proporcional al pico de la intensidad de la luz emitida.

Centelladores Crgénicos .

Se han estudiado las propiedades centelladoros de muchos compuesios.
Estas consisten en que al absorber une radiacidn nuclear emiten un rayo de
luz de una duracién muy coric vy una longitud de onda que es caracterisiica
para cada susioncic centelladora,  Esio ce debe a que los clectrones de

puesto sufren una excitccion pasando de un estado basico @ vn estado excita-
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do; cuando estos elecirones regresan cl estado bésice emiten los rayos de luz
o fotones ( = hv). Se han ensayadc las propicdades centelladoras de un
gran nomero de compuestos y se¢ hen encontrado que los centelladores orgfni-
cos més satisfactorics son aquellos que en su estructura tienen varios aromadi-
cos cuyos orbitales no estén localizados y que estdn unidos de una manera

tal, que permitan unc conjugacidn continua y que posean un alto arado de

simetria molecular. Entre los que més se utilizan podemos cirar- el antrace-

no, para tert fenilo, 2,5 difenil oxoxol (PPO). /_‘" I\ /'“‘\‘

/ .

y [2,2 p- fenilen bis (5 fenilen oxo.'r'f-!] & POPQOP : cuya férmula es:

-

-GG

A menude se ufiliza una combinacion de dos, para aumeniar los alios
pulsos (o para gue aciden come un intercambicdor de longitudes de onde): los
que se combinan son ¢l PPO & p-ferfenilo (centelladores primarics) més el
POPCP (centellador sceundario) & el peraterfent! més el 1,&-difenil 1,3, 5
hexafrieno (DPH). Los centelladores se utilizan como solutos en sclventes
tales como tolueno, xilenc, benceno, p-cimeno, ctc. Estos compuestos se

utilizan comn solventes debido ¢ que no ofrecen interferencias con la luz

emitida por el centellador.

.
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Givenching. (Inhibidor)

Cuenching as ¢l fendmeno que consiste en un impedimento para que

»

la energia cinética se transforme en luz, lo que irac como resultado una dis-
minucién en la eficiencia de deteccién de las radiaciones producidas en un
liquido centelledor. lLas sustancios que afecion matericlmente el rendimiento
de la luz se donominan Cuencher. Lo interferencia de la emisién de luz,
puede ser producida nor varias impurezas contonidas en los liquidos ceniella

dores, o por el solvente mismo. E! meconismo del quenching se puede levar

a cabo de dos maneras:

10.) Si la energia de los particulas beta (de lo fuente radioactiva
corbono-14) es cbsorbida por las impurezas = el solvente, entonces el proce-
4

so se tHama Cienching Térmico o Cufmico, vo que la energio de las parii-

culas beta es dicipada como caler.

20.) Pero si e! sclvente o impurezas fienden a abscrber la [uz emi

tida por el centellador, en este coso se denomina "Color- Guenching".

Radiaciones de Fondo (Background)

Cuando se determina lo actividad de una muestra en un confador gpa-
recen fluctuaciones estéticas debidas a las rediaciones de fondo. Esies radio-

ciones provienen de:

5 A0 oy e
a) Del potasio-40 (L'-.4 ) el cuc! se encuenire enel vidric de!
fototubc y en el del recipiente pora lo muesira. Este potasio

estd nresente en cantidades del érden de 0.2%. Cuando e!
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b)

1M .
K““ se desintegra emite cieria cantided de particulas beia

con una energia de (1.33 MEV) los cuales crean las radiacio-
nes llamadas de Cerenkov. Las rediaciones de Cercnkov pue-
den cbservarse en los dos fotomultiplicadores simulténeamente
y puede registrarse en el contador. Pora eliminer estas radia-
cicnes podria utilizarse cuarzo an los recipientes pars mues-
tras y en el iubo fotomultiplicador pero e! inconveniente es
que el costo del frasco de cuarzo es 50 veces mayor y el del
tubo es como 10 veces més, es decir, que el costo es mucho
mayor, Para trabajos de ruting, le que se utiliza son frascos

- . A0
cen baio contenido de X0,

Los rayos césmizos y radiacicnes gamma locales.

Los radinciones preducidas por los rayos cdsmicos varion consi-
derablemente con el lugar; ademds los pulsos debidos o les ra-
diaciones cosmicas, son considercblemente grandes y no son re-
aisiradas en le ventana normal de un conteder electrdnico: pe-
ro s§ sz cuentan isdtopos muy energéticos y se disminuye el

amplificador, estc permite un pico en la ventana normal.

Radiaciones de Fondeo Accidentales.

Estas son las cuenios que rasultan de un "sonide térmico” co-
incidenies. Se denominan sonidos #érmicos aquellos nulsos o
cuentes producidas por un flujo de elecircnes que se despren

den de!l metal de construccidn de clertcs paries del cantador,

ceo. A5
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cuando csie metal tiene cerca una fuente de veltage o #rmi-
ca.

Sin embargo, puede reducirse la contribucién de éstas
rediacicnes de fondo si el tubo fotomultiplicador del contador
se scleccionan de un metal especial y st cste tubo se eniria
a 20°C. En estas condiciones, cl criterio aplicado es que lo
velocidad accidenta! debe ser menor de dos cuentas por minu-

to (com) en une ventana de 10-50 voltios.

Las radiaciones de fondo que son muy significativas en
las cuentas de centellco liguido, son debidas o los solventes

que se aplican o la mucstra, condiciones de quenching etc.

Descripcion del Especirdémetro.

Las partes que caracterizan a un especitémetros de centelleo lguids,
pueden comprenderse objetivamente siguiendo el dicgrame mostrado en la ilus-
tracion No.10., Este espectrémetro consia de dos canales, uno es el canal
anclizador que esié constituido por el fotomultiplicador A, el amolificador A,
el circuito de coincidencia, el discriminador D, ¢! anclizador y las escales.
La funcidn de cste canal es el andlisis de los pulsos.  El andlisis de clios
pulsos puede ser cjustade pare paser solamente pulsos de un pico especitico
del especiro, osi un isStono particulor puede ser contade con alta eficiencic
y bajo valor de las radiaciones de fondo. Ya que solamenie los pulsos de
las radiaciones de fondo que ticnen la misma energia que la muesira, son

.2 N

contados.  El oiro es el canal monitor y esid formado por el fotomultinli-



cador B, el amplificador B y el discriminedor A . Tste cancl es usedo soia-
mente para preducie pulsos, los cuales esiablecen si los pulsos en el conal

analizador son el resultado directo de un evento desintegrante. Los discrimi
nadores A, B y C coeran sobre la produccidon  tota! de pulsos del foromulti-
plicader A. En cambio el fotemultiplicador B es sequido solamente por el

discriminador A . Los discriminadores / y A por lo general tienen iguales
voltages de referencia, los cuales se varian por un simple control de referen-

cia.

La produccidn total de los discriminadcres A y A impulsen cl
circuito de coincidencia. Si estos pulsos coinciden en tiempo, ellos son con-
tados. Los pulsos que llegan al circuitc de coincidencia con una pequefia
diferencia de tiempo, son rechazados, como por ejemplo, los pulsos produci -
dos por el sonido térmico. Los discriminadores B y C ayudan al anclizedor

en la determinacidn de pulsos particularmente elevados.

Tubo Fotomultiplicador.

E! tubo fotomuliiplicador de elecirones conste esencialmente de un fo-
tocatodo que desprende foicelectrones, los dincdos que sirven para preducic
la multiplicacién de clectrones y e! anodo para colectar los pulsos de co-

rrientes.

Los fotones de la luz que provienen de la muesire inciden sobre c!
fotocdtedo en el cual se desprenden cierio nimero de foto electrones que se
denominan primarios, los cuales son airaidos hacia el primer dinedo eon una
energia considercble, Cada dinode consiste de una placa de materic! recu-

48



bierta con una sustancic que tiene poca afraccidn sobre los electrones que so
escanpan. Los elecirones que inciden con gran enzrgic en el dinede golpecn
la place con energic suficiente paro desprender de 2 o 5 elechones denomi-
nados secundarios, estos electrones son acelerados hacia el segundo dinodo
por medic de un potencial positivo adicional y asi sucesivamente el proceso
se repite en los ofros dinedos, existiende una multipiicacidn de electrones
mucho mayor en cada dinodo siguiente. E! nimero de dinodos puede ser de
9 a 16. Esta corriente es colectada en e! @nodo que recibe el nombre de
electrodo colector. i salida del tubo fotomultiplicedor estéd limitade @ una
corriente del dnode de pocos miliamperics.  Como consecuencia, sdlo se pus-

de medir la energic radiante de bajc infensidad.

Amplificadores.

Como puede observarse en el dicgramae anterior, el espectrometro de
centelles liquide tiene dos amplificodores idéntidos, que tienen como funcidn
alimentar las corrientes de pulsos, dandole al sistema una ganancia electrd-
nica mayor. La ganancia de cada amplificador nominalmente es de 3000, y

es lo suficiente parc producir impulsos de rendimiento de voltage en los ran-

gos de amplitud de 0 - 100 voltios.

Estos amplificadores poseen una sobrecarge caracteristica para ampl?

ficar fielmente pulsos pequefios en presencia de pulsos grandes.




Discriminadores.

iscriminado i if de un pulso, funcio it
Un discriminador para medir la acijura de un pulso, funciona asi: un
voltaje de referencic extetna es dado al discriminador y los impulsos de in-
sumo enfran en el discriminador. 5% eun pulso de Insumo es mds grande aue
el voltaje de referencic el discriminador produce un pulsos de rendimiento
uracid mplitud normal independiente del tamafio uso qu
de una duracidn y amplitud normal independiente del tamafio del puso que

ingresd. Si ef nulsos que ingresa es mAs pequefio que el votoie de referen-

cia el diseriminador no sroduce un pulso de rendimiento.

Para eliminar e! ruido preamplificador se utilizan los discriminadores
Ay A (este ruido tiene una amplitud méxima de § voltios). FEstos amplifi-
cadores también se utilizan pora darle forma o los pulsos que pueden resulicr
del ruido del fotmmulticlicador termal o eventos desintegranies beta.  Parc
analizar le altura de pulsos se uson los discriminadores B y C: dejondo  al
discriminador D, que le sigue a! circulto de coincidencia para eliminar los

pulsos pequefios, los cuales resulton cuando solamente un pulso entra ol cir-

cuito antes mencionado.

En el espectrometro que se ha deserito, existe unce "relacién de cana-
los los discriminadores estén colocados de ial forma que constituyen dos co-
nales, por lc menos dos sen indispenscbles: uno para detectar desintegraciones

beta correspondientes o wno energia de 1N0 Kev y el ofro canal nora defec-

tar pulscs con energin de 150 Kev.

Si la muestra no posee quencher o inhibidores la relacidn de cancles

es constante, pero basta unc pequefia cantidad de quencher para que el es-

e s 0 0 an



pectro se desplace en nulsaciones calias a bajos v la relacidn entre los cana-

les cambiard répidamente.

En una gréfica donde se representa la eficacia de las cuentas contra
lo relacidn de conales, los nunios que estén fuera de la curva hacen pasible
répidamente la correcién de cualquier efecto significativo del quenching. La
relacion de canales es generalmente muy sensible.  Sin embargo, su desven-
taja en la aplicacion de! feshade radiocorbonico consiste en un alto grods

de incertidumbre pare proporciones de cuenias bajos de muestras viejas.

Mejoras infreducidas on los Espectrometros.

Existe un gran ndmero de espectrdmetres para deferminar las cuenteos
producidas por los radiaciones beta. En la actualidad, se estd trabajondo
mucho para perfeccionar estos contadores de cenielleo liquide. Entre las
mejoras que se han cbienido, se puede mencionar: la cuenta automéiica,
normalizacién externa , computacion elecirdnice, etc. Todas esias mejoras
se estdn introduciendo en las técnicas empleadas por varios laboraforios de

fechado radiocarbdnico que utilizen el bencenc.

El lamado "ndmerc de mérito" es muy Otil, porque sirve en la com-
paracién de aparatos de un fipo dado para detectar radiccién de nimero de

mérito = EZ/B

dende E = eficiencia del insirumentc de contec

B - rcdiaciones de fondo

51
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Fl nimefo resultante de esia relacidd  es una indicacidn de! Hempo
requerido para que la cuenta de la mlestra dleance lo precision estética de-
seccda.  Hace pocos aios, un nimero de mérito de 159, fue censiderado muy
buenc en centellec lfauido. En los Oltimos afios, los nuevos especirdmetics
de centelleo liquido tienen un nomero de mérito ( EZ/ B) de 340 - 340 uy3t-
lizando muestras de 15 c.c. de bencenc. Se esidn empleando nuevas téc-
nicas para reducir los radiaciones de fonds (B) y se cree que en e! futuro,

se fobricaran aparcios que clcancen un ndmero de mérito maycer,

Avutomatizacion.

En los especirdmetros modernos  es comln el manejo y registro aute
mdtico de muestras y éstc aumenta la conficnza en la cuenta dz uno mues-

fra.

Comc las muesiras liquidas estan contenidos en ampoiletos individua-
les, en el proceso cutomatico se puede realizar lo cuenta de varias ampolle-
tas en forma alternadg, para ésto, es necesario recontar y seleccionar ampo-
lletas de cuenta con ceracteristicas caost idénticas.  Se escogen seis ampolie:
tas, cuairo son para muestras de radiocarbon, une nara radicciones de fondc
y ofra para una referencia moderna. Lo secuencia en el conten de las mues-
tras es la siguiente: primero, las dos muestras radiocarbdnicas: segundo, la de
radiacién de fondo: tercero, las ctras dos radiccarbdnicas y finalmenie, la re-
ferencia moderna. E! orondsito de alternar los muesiras, es para leer ios ra-
diaciones de fondo cosi al mismo tlempo que se cusntala muesira. La cmpo-
lleta de referencia moderna sirve para conirclor réoida y continuamente ia

eficiencia del instrumento.

Vs
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Correccion Moderna.

Lo cuenta con un standord moderno e$ necesario oora tener un conhioi
continto normativo. En 1964, Pearson infrodujo o t€enica de wsar un focior
de cotteccidn dertvado de un control diaric y direcia de la eficiencia del con-

i‘cdoh .

Esto técnica, ademas de controlar, hoce posible lo correccion féct!

de vaoriaeicnes ligeras que pueden ocurrir en la eficiencia de! contader.

°
B

Este factor de cormreccion es igua! o la relacidn directa de la veloct-

- ] - ') » i) ~ !L
dad de cuenta del deido oxdlico normalizado NBSCH ,

divididc por las cuen-

fas por minuto defeciados en el mismo tiempo en una ampolleta de referencia:

actividad NBS x 6.950 Yo
= fastor de correccion

actividad de referencia

Normalizacion Externa.

Como se menciond anteriormenie esta es otra de la cualidades de los
especirometros modernos.  Esta correccidn consiste en que después de cada
intervalo de cuenta de lo muestra, se mueve autométicomente, por un mi-
nuto, una fuente ganma de una posizion bien orotegida @ un punto fije cbajr
de la muesira. Se sustrae elecirdnicamente lo cuente debida ¢ lo muestra y
se registra la cuentc neta debido a lo muesitra normalizaede moderna causada
por el cdmputo de clectrones resultantes de las interacciones ganma con 6!
liquido del! sistema. WUna minima cantided de inhibidor (quencher) presente
en la muesira produce un corrimiento considerablc en ¢! especiro y un co-

rrespondiente decrecimiento en lo eficiencia de cuenia. Sin embargo, la
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normalizacién externc es bastante sensible al volumen: dado que la propor-
tion de cuentas debida a lze interacciones ganme deperiden de la masa de
ld muestra.  Pot lo tanto, cada solucién de muestra que se prepata pata st
cuenta deberd ser peseda cuidadosamente después que se ha pipeteado para

asegurarse que no exista error.

Ampolla para la Muesira,

Otra mejora que persigue disminuir las radiacicnes de fondo y en ge-
neral aumenter la eficiencia es referente ¢ lo ameolleta utilizeda para eolo-
car la muestre.  McDowell en 1963; Pecrson en 1964 y Noakes han trebaia-
do en la fabricacidn de ampolletas pequeiics, porque anieriormente se atili-
zaban ampolletas grandes para muestras de & c.c. de bencenc. Con esta
modificacidn se han reducidn los radiaciones de fondm en un rango de 2.3
CPM. En el Insiituto Venezolann de Investigaciones Cientificas y en el Lo
beraforio de la Universided de Texas, utilizan una botella especial, la cual
es plang, con uno veniana en el fondo y es simétrica con respecio o un eje
vertical, &sto es necesario porque la botellas se zrlocard en un érea mecani-
ca para contar, Lo botella se arregla con unc celda de metal y vidrio espc-

cial de lo siguiente manera:

1) En la parte supericr, uno topadera @ manera de tornillo de
oléstico.

2) Una laminita de aluminic

3) Vasije de vidrio excento de K40

4)  Adhesivo RTV -~ 102

5) Un taco de aluminic

4



Preparacion de la Muestre para la Cuenia.

E! benceno sinfetizade se transfiere de la trampa @ una ampolleta del
contador de "eentellec Hqulde!, le cual ha sido pesada previamenie para des-
pUEs pesai‘ia con berideno y osf determinat lo cantided de benceno en la am-

polleta y con este dato se calcule lo cantidad de carbone-14 en la muesira.,

Le cantided de bencenc sintetizadn se lleva hasta un volumen cons-
tantec gencralmente 5 c.c. con benceno de grads aspectreméirico que no con-
tiene carbono-14. Dos centelladores, un primario y un secundaric el prima
rioc es el PPO (difeni! oxazol) v e! secundaric es POPOP (2,2 ~ P - fenilen-

bis ( 5 fenil oxczol ).

Estos se disuelven en la muestra de benceno en concentraciones de
N.5% y 0.02% repectivamente por peso de benceno. La ampolla se cierra
y se coloca en el contador de centelleo, ef cual se conecta 30 minutos an-

tes de comenzar la cuenta.

Blindaje.

Todo detector que s¢ emplee narce medir radiaciones beto, se colocan

0 ¥ (3
generalmente en una cajo preparade especialmente con un blindaie, que puc-
de variar en tipo y espesor de materiales, pora oyuder o disminuir las radia-

ciones de fonde provenientes de leos radiaciones cdsmicas.

Entre los materiales que més se utilizan pora el blindoje, se puede
mencionar los siguientes: hierro, nlomo, mercurio, parafine con acido bdrice,
acero y bismuto utilizado en menor grado. F! bismuto y la parefing son uti-

5rR
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lizados porque ticne una seccidn muy alta para aircpor neutrones, ﬁin embar-
go, el uso de! bismutc es$ poco, pokque su costo es alto. El mercurio tiene
fa ventoja de no tener isdtopos radicactivos y ademés se purifice faciimente
nor destilocion.  El olomo presenta o desventaic de ser un preducto de de-
sinfegrocidn y puede contener residuos radioactivos.  Por esta razdn, se reco-

mienda el uso de plomo antiguo.

El hierro sc¢ usa en cosi todos los blindajes.  Los investigadores utili=
zan fodos estes materiales en diversas combinaciones y variando los especifi-

caciones de espesor.

Por ejemplo, McDowell en 1963 report® experimentos en los que uit-
jempic, . P q

iz una capa de mercurio de 2" dc espesor para recubrir tede el contador,
con este recubrimiento logré bajar los radicciones de fondo en una muestra

de 20 cc. de benceno de 16 CPM a € CPM.

L
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Proceso y Céleules nara determinar la edad de una Muestra.

Uno de los prosedimientos utilizados en la pdctica por olgunos laba-
ratorios de fechado Pedicearbdnice, en narticular en el de la Universided de

Texos, es el siguiente:

Primero sz determina el Background utilizando 3 ml. de benceno iner-
te (excento de C-14) v un ml. de centellador: luego se introducen en el as-
pectrometro 3 muesiras (preparadas como se indicd anteriormente), y finalmen-

te se defermina cira vez el Background.

El valor del Background comc el de cada muesira, se obtiene de un

promedio de caiorce lecturas realizados cada cien minutos.

Los datos para una muesira dada son:

Actividad en cuentas/minuto Carbene en la muestra en grs.
Background 7.4+ D2.07 igual @ 2.223

Muestra .50 * n.nbs

Background 7.22 0.7

Correccidn Moderna 2,77 - 004

Con estos datos se puede calcular el valor de

La activided medernc

1
Z
1+

A
AN

la actividad de la muestra

cee. .57
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Aplteando la siguienie eclacidn puede deterrinarse la edad de lo muestra:

Edad = 3.233 T (log No ~ log N) + " [(ANo P g (AN Y2 ] 3
0.592 © Mo N

donde T = vida media = 5.570 ofios.

Calculo de N

lo.) Se deiermina la media aritmética de los valores del Bacl:ground.

7.3 +« 007 4+

7.22 1 0.07

14.5¢ . 0.7 + 0.07)
=E s

<7.22 & B80S

20.) Se resta este valor a la activided de lo muestra y se obtiene

la actividad neta de todo el carbono cantenido en la muestra:

3.50 0.9
7.3¢ 005

117+ 0.08° = (0.05)2
1.17 + 0.92 = actividad neta de la muestra

3o.) Se caleula la actividad nor grame de carbono

117 + 0.08 .,
2,223 '

0.%4

&3
1+



Aplicando la ecudcion:

Edad = 2.323 x 5.570 (log 8.77 ~ log 0.53) .....

2027} 0.042 4 (6.94)2 L2

i 0,77 0.53

Resclviendo:

Edad - 22,502 402

La edad de esia muestra oscila entre los valores de 21,999 y 23,205 afios.



CAPITULO VI

ANTECEDENTES SOERE EL FECHADO EN EL SALVADOR.

En 1962 se empezaron cstudios geoldgicos y arqueoldgicos en El Sal-
vador usando como elemente bose ¢! carbono-14,  Los investigadores de ma-
tericles o muesiras salvadorefios recurrieron o leboratorics fuera del pais don-
de ya se habian desarroilado los métodos para fechar la Libby, Preporcional

el de centeller liquido.
Y q

Se enviaron muestras a los laboratorios de Honnover (Alemenia) y os-
tos datos se encueniran en dos categorios: la de lobasco y la del Boquerdn
del Voledn de San Salvador. De la primera se conocen los resultados de
tres muesiras entregadas por Karl Rode del Instituto Geoldgico de Haachen,

Escuela de Tecnolrgia.

-

Primera Muesira, Hannover 265. Tomada de una veta en llobasco,
con unc profundidad do 4-5m. consiste en capas de lignito cubierta por ce-
nizas y sobre arcille (latitud Nerte 13° 51 22"y longitud oeste 38°51 507)

obteniéndose una edad mayor de 43000 afios.

Segunda Muestra, Hannover 266. Tomade de una veta en llobasco,
de 4 a £ m. de profundidad con las mismas caracteristicas que la anterior y

presenta una edad mayor de 32000 afios.

Tercera Muesfra, también tomado en llobasco, siendo ésta de lignito

bituminoso y en las mismas condiciones que las anteriores excepto por unc



diferencic de profundidad de 2 m.  Se obtuve una edad meyor de 43000

afcs.

De la segunda serie o sea del bodierdn, se ticnen las muestras si-

guientes:

Primera Mucsirg, Hannover 264, Los Chorres, con wna profundidad
de 1-3 m. Muesira de carbdn dentro de piedra poma de un barranco recicn-
te (latitud norte 127 41 36" longifud oceste 997 19 16"). Se chiuvo una

edad de 1690 .. 3 cfos o sea 270 afos después de Cristo.

Segunda Muestra, Hannover 230 afios. Colonia Escaldn, veta a 5 m.
de profundidad. Muesira de carbon dentrc de ceniza de pomas (latitud ncr-
te 13041 25", longitud ceste £9° 14 E5E") resultando una edad mayor de

30,200 ofios.

Tercera Muesira, Honnover 330 aiinos. Colonia Escaldn, veta con unc
profundiad de 5 m. y resultd con una eded de 33,300 .. 1,200 afios ¢ sea

31,270 afios antes de Cristo.

Como se puede notar en estos trabajos de fechado, los resultados son
de uso especifico y limitado. Lo necesidad de montar un laboratorio  para

£,
L]

ampliar los clcances del fechado es importonte y se cuenta actualmente con

todos los medios nara que este proyecto tenga velidez y éxito.

~
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COCNCLUSIORNES

Es interesante la contided de esfucrzo que se ha dedicede ¢ la inves-

tigacion del fechad- radincarbonice en ¢!l trabajo intenso deserroliedo, tanio

re
s
.

en el asnecto quimico como en el aspecto fisico.

Entre los logros dentro del! nrocese quimico se pueden mencionar los

siguientes:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

Se han encontrado Acidos y mezclas que dan unc mayor eficien-
cia en la produccion del €Oy, quc es un paso intermedio en

la sintesis.

Se ha eliminado una posible contaminacion del acctilena usan-

dc un fren quimico cerradn,

Fabricacién de buencs catalizadores para la sintesis del bence-
no, aunque se prosigue la investigacion, yo que existen algu-

nos elementos que no se han ensayado.

Eliminacicn del ges diborano para activer el catalizador, siendo

este gas muy dificil de mancjor.
Disminucidn del tiempo rara cbtener bencenc.

Chtensztdn de un rendimiento mayor del 75% en la sintesis del

benceno.



En ¢! proceso fisico se ha consequido mejorar los contadores de cen-

tellec liquido en lo forma siguiente:

1) Aumentc de la eficiencic de cuentas en un 80% aproximada-

mente.,

2) R-duccidn de las radiaciones de fondo en unc contidad de

2 - 3 CPM.

3) Féci! conira!l del quenching y su complete manejo

Trabajos actucles en la Universidad de E! Solvader. Tonto El Salva-
dor como tode la reaidn centroamericanc poseen grandes riquezas alqueoldai
cos inexplerades, como los ruinas de Cuelpa, Tazumal, Gb'iic, Tikal, Copdn,
etc., y de las cucles se podrian obtener dains més precisos si se utilizare
el fechado radiocarbdnico. En Cenfro América no existe ningin laboratoric
para tal fin (en Sur América existen dos) v on la Universidad de E! Solve-
dor se ha empezado o montar un laboraterin, pern necesita de mayor apoyo
econdmico y adminisirativo para mejorar ¢! nive! de investigacion, ya que
este laboratoric seric un elemento valicso para superar les deficiencias de in-

formacion en el campo histdrico y se tendré la mayor seguridad y confianza

de nuestra relacién con el pasado.

’
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