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Introduccion

En la industria Metalurglca, se reahzan un: con_)unto de procedimientos y técnicas

dedicadas a la extraccion; elaborac:én y tratamlen!o de los metales Y. sus

aleaciones.

metalargicas

En térrninos ‘generales,:‘ técnicas

tir de uno de sus

norrnauvndad mexicana.

Un residuo peligroso es aquel que’ sin® nﬁhportar su estado fisico, por sus
caracteristicas corrosivas, reactivas, expl:osi{'as,‘ toxicas, inflamables y biologicas-
infecciosas representan un peligro para el equilibrio ecoldgico y el ambiente y un
residuo no peligroso es aquel que no representa un riesgo a la salud ni al medio
ambiente. '

En la industria metalurgica, uno de sus residuos que se generan en sus diversos
procesos, son- las escorias de fundicion, las cuales dependiendo de sus
componentes y propiedades, se pueden utilizar para obtener mezclas de
sustitucién de cemento Pértland 9%, en la producciéon de ladrillos, hormigones,

morteros y en mezcla con asfalto ‘ ¢ inclusive las escorias basicas con alto
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contenido de calc:o Y magncsno se pueden utlhzar en la recuperaciéon de suclos

sulfatoacidos. ¢ ..

Para deterrninar ’Sl una‘escona cs utll:O no,’cs ncccsa.no conocer tanto su

composicién qulmlca omo sus caractcrisucns ('sncas ¥y para ello es necesario

realizar una serie dc anilh{ is’ qu mxcos y prupbas ﬁsnca; a la muestra.

IEn la parte qu:mlcn, los’ anéhs:s que se: llevaron a cabo son de dos tipos: el
cualitativo y el cuunumllvo.:El prlmero consisté ‘en identificar los constituyentes
de los materiales o muestras y el segundo consiste en determinar la cantidad de
uno © Mmas consutuycnles que se encuentra en dichos matcriales y para cllo sec

puede emplear tanto métodos quimlcos como instrumentales.

Algunos de:los métodos instrumenmlcs que se utilizan tanto en el analisis
cualitativo y cuantitativo' estdn relacionados con los fendmenos que se producen

al interactuar la radiacién electromagnética con el analito. Los métodos utilizados

fueron: Absorcion 'ltrshr"\it’::é, ~“Emisién . de:-Plasma, Disparo de¢ Emision y

Fluorescencia de_ Rayo ‘X.'

Una parte fundamenml de'la: experlmen!acuSn, es el tratamicnto o disolucién de Ia

muestra, par o, se probaron algunas técnicas de digestion acida y de fusién

alcalina segunda dc una dlgesuén acida.

A partir de los resultados obtenidos deil andlisis cualitativo, se cuantificaron cinco
metales de interés: Hierro, Manganeso, Estafio, Cobre y Cromo a traveés de dos

métodos instrumentales como Absorcion Atédmica y Emision de Plasma.

La experimentacion se realizé en la Administracion Cemtral del Laboratorio y
Servicio Cientifico de la Direccion General de la Aduana y en Ya Facultad de

FEstudios Superiores Cuautitldn Campo 1.
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Por otra lado, este trabajo es parte de un'proyecto multidisciplinario en donde a
partir de los resultados obtenidos'y con el estudio de las propiedades intensivas de

1a muestra de escoria, se busca proponer un método de reuso o de reciclaje.

Ademas, se>espera que con este trabajo se contribuya al establecimicnto dec las
Practicas de Laboratorio de la materia de Tratamiento y Disposicion de Residuos
Peligrosos del Paquete Terminal en el Arca Ambiental de la carrera de Quimica
Industrial.
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Objetivos

OBJETIVO GENERAL

- Identificar y cuanuf‘car los metales mas abundantes en una muestra de escoria

de fundicién, a traveq de metodos qulmlcos e lnstrumentales.

OBJETIVOS PA R"r_lcu‘LARE’s '

- Llevara: cabo Ia |dennFca01c>n de los n1etales mas abundantes en una muestra

de escorla de fundlcnon a traves de tres metodos de’ anal|S|s cualitativo.

- De acuerdo a- los metales |dent|f‘cados llevnr*a;cabo la cuantificacion de

aquellos que por: surnmportanma sean de interés, por dos métodos de

cuantlficac:on Absor n Atomlca Y. Errnston de Plasma.

16n de Residuos Peligrosos del Paquete Terminal en el

area de Ambiental de la ‘carrera de Quimica Industrial.
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' Generalidades

1. | a Industria Metalljrgic.a

l.La Metwlurgia es la ciencia y la tecnologia (iue se utiliza para extraer metales de
sus fuentes naturales o menas con el fin de darles una forma apropiada para el
consumo humano y comercial. El inicio de la metalurgia se remota al primer uso
de los metales nativos como el cobre y el oro por el hombre prehistérico para
producir armas y utensilios. &'?

Casi todos los metales se presentan en la Natwuraleza en combinaciones quimicas
con otros elementos en forma de compuestos llamados minerales. Estos minerales
metaliferos estan a su vez asociados con otros minerales. El mineral o mezcla de
minerales que puede beneficiarse para el aprovechamiento de un metal se llama
Mena. Algunos metales, como el cobre, el oro, el estafio, la plata y los metales
del grupo del platino se presentan a veces en cstado elemental o metalico y se

conocen entonces con ¢l nombre de metales nativos.

Actualmente la metalurgia se distingue en extractiva o de producciéon y en
adaptiva o de utilizacién. La primera tiene por objeto extraer los metales de sus
menas por diversos médétodos mecanicos y quimicos. La segunda se ocupa de la
fusion y el trabajo de los metales y sus aleaciones, la obtencion de las formas
deseadas y la fabricacién de esas formas para producir maquinas, utensilios y
otros objetos deseados por el hombre. ¢'? Las etapas de ambos procesos se

presentan en la Figura 1.1,
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Generalidades

~ : N
. Obtencién del Concentracion de la Mena o
Extractiva > mineral pretratamiento de la misma.

- =

Formacién de ] Refinacion o Reduccion del
aleaciones o en <Z Adapriva purificacién mineral al
la forma deseada N del metal metal libre

Figura 1.1 Diagrama de las etapas del proceso Metalurgico.

[} METALURGIA EXTRACTIVA

1.1.1 Etapa de concentraciéon’

l.a preparacion de los nnnerales es’: el pnn1er paso en- la produccion de los

metales. Se define como la separaclon mecanxca ‘de’. un: mlneral en dos o mas

productos, uno de los cuales contlene la m or pane del componente util Namado

concentrado. Para obtener este concentrado, pnmero se reduce el tamafio del
sélido por medio de la trituracién’yla mollergda. az

Esta etapa se basa en la diferencia de las propiedades fisicas y fisicoquimicas de
los minerales y del material indeseable que le acompana, cl cual se llama ganga.
Por ejemplo, la magnetita, un mineral de hierro, se puede concentrar moviendo la
Mena finamente dividida sobre una banda transportadora que pasa por una serie
de imanes, es decir se aprovecha las propiedades magnéticas del hierro; otro
proceso de separacién es la flotacion ta cual se basa en las diferentes capacidades
del mineral y de las particulas de la ganga para ser “humedecidas” por agua. @V
El proceso se emplea para separar minerales cuyas superficies son hidrofébicas
(no se humedecen por el agua) y hidrofilicas de la ganga. El proceso es

particularmente importante para tratar procesos de menas de sulfuro. En este
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Generalidades

proceso, la Mena triturada se alimenta a un tanque que contiene una mezcla de
agua, aceite y detergente, donde se agita mientras se le inyecta aire. La ganga se
hunde, en tanto que se forman burbujas en los minerales sulfuro recubiertos por el
aceite. Las 'bﬁrbujas flotan entonces hacia la superficie, donde se separan los

minecrales. ¢?? La Figura 1.2 muecstra ¢l proceso de flotacién.

Moneral covceniradu
= cspums

Figura 1.2 E;quema de la flotacion., por medio de la cual un mlneral se separa de
una gran cantidad de ganga.

.2 Reduccidn del mineral

El método qu¢ se emplea para la reduccion o purificacion de minerales, depende
de la fuerza:del enlace del ion metilico con el anién. Cuando el enlace es mas
fuerte, o mas activo, se requiere mas energia para reducir a los metales, por tanto,

<l proceso es: mas costoso.

Los metales’ menos  activos se encuentran en estado libre y por lo tanto, no
requieren reduccién, algunos ejemplos son Au, Ag y Pt. 2 En la Tabla 1.1, se

muestra algunos procesos de reduccidon para algunos iones metalicos.

Exiten varios métodos para la reduccion de los minerales como la pirometalurgia,

hidrometalurgia, electrometalurgia, etc.

B A 3
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1licrro, Fe®* Fel*
Plomo, Pb™

Cobre, Cu™
Plata, Ag’ El elemento se encuentra en libertad o se obtienc
facilmente por tostucion del sulfuro o del oxido

Mercurio, Hyp®*
Platino, Pt
Oro, Au®

Tabla 1.1 Procesos de reducciéon para algunos metales.

E<] ION METALICO PROCIESOS DE REDUCCION CARACTERISTICOS
= Litio, 13" )
a2 Potusio, K*
= Calcio, Ca™ Electrolisis de la sal fundida
= Sodio, Nu®
a>» Magnesio, Ng’*
= Aluminio, AP
= Manguneso, Mn** K
= Zinc, Zn?* Reaccion del 6xido con coque (carbono)
g Cromo, Cr*, Cr** o monéxilo de carbono (CO)
a>
A —
=1
=
a>
g
-

El empleo de calor para alterar o reducir al mineral se llama pirometalurgia. I.os
productos acabados de este proceso son la mata, speiss, metales o aleaciones
listos para fabricacion o uso, o bien metales impuros que después son refinados

electroliticamente. Las operaciones mas importantes en la pirometalurgia son:

= Calcmnacion

Es el calentamiento de.la Mena para provocar su descomposicion y la eliminacion
de un producto volaitil, el cual puede ser CO: o H20O. Con frecuencia los
carbonatos son’ calcinados para eliminar el CO; y formar el 6xido del metal. La

Ecuacion 1.1 muestra esta reaccion.

PbCO3 (s) ———— PbO(s) + COz Q) Ec. 1.1
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@ Tostacién

Ecuacion 1.2 y 1.3,

2ZnSe + 302 _A. 0 2ZnOuy '+ 25021 o Ec. 1.2
HgS + O A, Hgg “+ SOz Ec. 1.3

También se puede producir el metal libre cuando hay una atmoésfera reductora. El
monoxido de carbono proporciona esa atmésfera. '? La Ecuacién 1.4 muestra
esta reaccion. i

PbO ) + CO @ ~ A Pb gy + COz@ Ec. 1.4

-

5] Sinterizacidn o aglomeraciéon

En este método, el material finamente dividido se aglutina formando una masa
porosa celular; esta aglomeracion es ideal para los altos homos, ya que, el tamafio
de particula es mas dificil que sea arrastrada por el viento fuera del horno, ademas
ia porosidad contribuye a exponer mas superficie a los gases que toman parte de

la reaccion e impide que los matcriales se apelmacen en el horno. ¢




Generalidades

= Fusion

Es un proceso en cl cual los matenales formados en’ el curso dc las reacciones
quimicas se separan en:dos © mas capas Con frecuencna la fusnén comprende una
etapa de tostado en el mismo horno. La rcducmon en 1a fus on uele'hacerse con

carbon o con mondxido de carbono.; En este proceso se orman dos capas

importantes en los hornos de fundicidn, el metal fundldo y 1a: escona El 'metal

fundido puede consistir casi complctamente de un solo'mela o blcn de una

solucion de dos o mas mectales.

cuando el oxido de un metal basico, por ejemplo el CaO reaccnona a altas

temperaturas con silice fundido, SiO2 P, como se mucstra en Ia ‘Ecuacion 1.5.

CaOy +  SiOzq A CaSiOs ‘ - Eec. 1.5

=1 Conversion

Es el proceso de el'm'inar‘impurezas de un metal o de un compuesto metalico en

fusién medlante la: lnyecclon de aire a través del liquido. Las impurezas se
transforman en. compucstos gaseosos que se volatilizan y liquidos que se eliminan

en forma de escorias.’

La conversion tiene dos aplicaciones importantes: la conversion del arrabio en
acero por oxidacién de las impurezas, como el silicio y el manganeso, y ademas
del carbono; y en segundo lugar la conversion de matas de cobre para eliminar el
hierro y el azufre y un porcentaje de las impurezas secundarias usuales, que son el

plomo, el arsénico, el antimonio y ¢l sclenio. Como las oxidaciones que ocurren
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en la conversion ‘son muy exotérmicas, proporcionan el calor necesario para

llevar a acabo el proceso sin la adicién de combustible. ('#?
2] Destnlacuén ‘

Es la vaporizaciédn de meiales o co"mpu.ie}s‘tos metalicos con recuperacioéon
subsiguiente del vapor condensado en fonﬁd h’q'uida o solida. La destilacién suele
conducirse en un sistema cerrado dé retortas y condensadores. El proceso de
destilacién se usa solamente para los metales o los compuestos metilicos que
tienen puntos de ebullicion relativarmente bajos, como ¢l mercurio, el cadmio y el

zinc.

l.a operacidén pirometalurgica mas importante en la industria de la Siderurgia es la
reduccidon del hierro. El hierro se presenta en muchos minerales diferentes, pero
Ias fuentes mas importantes son los minerales de éxido de hierro, hematita Fe O3
y magnetita FezO4. La reduccidén de estos éxidos se efectia en un alto horno.
como el que:se muestra en la Figura 1.3. Un alto horno es esencialmente un
reactor gquimico capaz de una operacién continua. Los hornos mayores son de
mas de 60 . m de alto y 14 m de ancho. Cuando funcionan a toda su capacidad
producen hasta 10 000 toneladas de hierro al dia. El alto horno se carga desde la
parte superior con una mezcla de Mena de hierro, coque y picdra caliza. El coque
sirve como combustible, produciendo calor a medida que se quema en la parte
inferior del hormo, la piedra caliza (CaCO;) sirve como fuente del oxido basico
para la formacion de . la escoria; el aire que entra al alto homo por el fondo

después de un precalentamiento, es necesario para la combustion del coque.
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Tubo para sumininre
e aire calieme,

Tobera del horno pars ire caliente.
tuna dc muchas)

Escaria =~
Hurro fundido’

Figura 1.3 Alto horno para la reduccion de Hierro.

IEn el horno. el oxigeno ¥y el vapor de agua reaccionan con el carbono del coque
para formar monoxido de carbono: en la parte superior del horno se calcina la
piedra caliza y los oxidos de hierro son reducidos por el CO y H:. La reduccioén
de otros elementos que haya en la Mena se efectua en las partes mas calientes del

horno, donde el carbono es ¢l principal agente reductor.

El hierro fundido se recoge en la base del horno, este esta cubierto por una capa
de escoria fundida, formada por la reaccion de CaO con la silice existente en la
Mena. La capa de escoria sobre el hierro fundido ayuda a protegerlio de
reaccionar con el aire que entra. El hierro producido en el horno puede moldearse

cn lingotes sélidos o se pueden utilizar directamente en la fabricacion de acero.
(3.12)

L.as operaciones pirometalurgicas requicren de grandes cantidades de energia y
suelen ser una fuente de contaminacién atmosférica, otra forma de extraer,
reducir o en ocasiones purificar los metales es mediante reacciones acuosas o
también conocido como los procesos de hidrometalurgia: el mas importante es la
lixiviacion, donde el compuesto que contiecne el metal que se desea se disuelve en
AT
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forma sclectiva; entre las soluciones acuosas mas comuhes se encuentran los
acidos, las bases o una sal. Con ﬁ-ecuencla, el proccso de disolucion comprende la
formacion de un ion complejo, el cual se precxpna ya sea como el metal libre o

como un compuesto idnico insoluble.

Los métodos electroliticos que . se suelen. util 2ar ‘para_ reducir un compuesto
metalico permiten obtener el mezal libre o refnado, este proceso se conoce como

clectrometalurgia.

l.os procedimientos elcctrometalur&,lcos se pueden dlfercnc:ar de acuerdo a si
comprenden la electrolisis de una sal fundida o de una solucion acuosa. Los
métodos electroliticos son muy importantes para obtener los metales mas activos,

como el sodio. el magnesio y el aluminio en estado libre.

1.1.3 Refinacion o purihicacién de los metales

Los metales que se obticnen de los procesos de reduccién casi siempre son
impuros; por ello es preciso someterlos a otros procesos de purificacion
(refinacion). Esto puede consistir en la destilacidon del metal cuando es mas volatil
que sus impurezas, también se pueden purificar electroliticamente en donde el
metal impuro es el anodo y la muestra mas pequeiia de metal puro es el catodo.

Ambos se sumergen en una solucion del ion metalico deseado.

La refinacion por zona suele emplearse cuando se desca obtener metales de aha
pureza para usarse como celdas solares y semiconductores. Un calentador de
induccidon se: encuentra en tormno a una barra de solido impuro y se desplaza
lentamente de uno a otro extrermo de la misma. Al desplazarse, funde porciones
de la barra que recristalizan lentamente cuando el elemento de calentamiento se
aleja. La impureza no puede adaptarse al cristal con tanta facilidad como el

clemento de interés, por lo que en su mayoria se desplaza a 1o largo de la porcion
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fundida hasta llegar - al extremo. Los pasos repetidos del! elemento de

calentamiento permiten obtener una barra de alta pureza. @V

1.2 METALURGIA ADAFTIVA -

1.2.1 Formacién de aleaciones

La metalurgia adap!iva : sé ;ocupa de la utilizacion de los materiales y las
aleaciones, Comprende todos los® procesos relacionados con ¢l uso de metales y
objetos metalicos para el hombre. Las operaciones principales son la fundicion, cl
tratamiento térmico, toda claserde procedlmlentos de conformacidon y fabricacion
y los ensayos de. ]nboratono con el micf'oscc’)pio,_los rayos X y otros medios

fisicos.

Una aleaciéon puede ‘defi ir‘e'como una. mezcla con propiedades metalicas

formadas por dos o més elemen(os, uno de los cuales tiene que ser un metal. Las

aleaciones se hacen eneralmente mezclando, fundiendo y colando la mezcla

resultante, por e_;emplo 1 acero se anaden ferroaleaciones para producir los

diversos aceros de a]eaclon ‘Las aleaciones suelen tener propiedades superiores
que no pueden alcanzarse en los componentes metalicos. Las aleaciones se
Ilaman binarias, ternanas, cuartenarias, etc., seguin el naumero de elementos de que
se componen. Las propiedades de las aleaciones dependen en gran parte de la
naturaleza y el nimero de fases sdlidas, como soluciones solidas, metales puros.

ceutécticas, euctectoides, etc.

En los tratamientos térmicos se aplican las operaciones de calentamiento y
enfriamiento que se realizan en metales solidos y aleaciones, con el fin de
cambiar sus propiedades fisicas. Son operaciones de tratamiento térmico el
recocido, la refinacion del grano, el temple y el revenido. Los cambios de las
propiedades de los metales y las aleaciones provocadas por tratamiento térmico

pueden derivar de la formacion de una solucion solida o de la precipitacion de las
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fases componentes ‘de una solucién sdélida. Estos cambios pueden ir o no ir

acompaifiados por la transformacidn alotrépica de los cristales metalicos. (2

LLos metales 'y las aleaciones se usan en gran .variedad de formas, perfiles y

tamanos. Estas se producen principalmente por vaciado y por el trabajo mecanico.

El proceso-'més sencillo para formar un bbjeyto;c.;é el vaciado o fundicién. Esta
operacion i‘mplica ~vaciar ‘el metal o la  aléacién en un molde y dejar que
solidifique en €l. ' Los principales métodos de vaciado son ¢l vaciado en arcna, en
molde permanente, el vaciado centrifugé,‘ qcyniiﬁi.nd, a cera perdida y el vaciado en

matriz o a presion. : ¢

El proceso mecanico ' incluye el laminado, la: forja, el estirado de alambre, el
estirado por presion; ‘el prensado y. otros:métodos mecanicos de conformacion.
l_as propiedades metalicas de los metales trabajados son, por lo general,

superiores a los de vaciado.

Los polvos metilicos, se producen por precipitacion en un liquido, granulacion,
vaporizacion y condensacion subsiguiente y metalizacion. Los metales en polvo

se usan COMmo pigmentos y para otros usos quimicos variados. ¢1%21
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2. Residuos de la:]ndu_stria Metah_)rgica

La contamlnaclon es uno de los. problernas amblentales mas. importantes que
atectan al mundo y sur&e cuando, por: presenc:a cuantltauva o cualitativa de
'ntal Es decir, es la adiciéon

materia o energia, se produce un desequllxbno ambl

de cualquier sustancia al medio ambiente, en canndades tales, que cause efectos

adversos en los seres humanos, anlmales, vegetales o .materiales que se

encuentren expuestos a dosis que sobrepasen los nnvele de los’ que se encuentran

regularmente en la nawuraleza. ¢?

Cuando se refiere a una contaminacién antropogénica;. es. el resultado del desfase

cn Ja relacion consumo de energia y explotaciéon d7e4"n‘-|a'no de obra .y materias

primas, bajo un esquema de desperdicio. Es una forma en d»ondresne’ demuestra la
ineficiencia de los sistemas de produccioén, en los que no se toma en cuenta el
valor del sustento natural y los mecanismos de ahorro indispensables para la
subsistencia de este proceso. Siendo una de las consecuencias mas graves la
produccion de los residuos. @

Por definicion de la lL.ey General de Equilibrio Ecolégico y la Proteccion al
Ambiente (LGEEPA), se entiende que un residuo es cualquier material generado
en los procesos de extraccion, beneficio, transformacién, produccion, consumo,
utilizacion control o tratamiento cuya calidad no permita usarlo nuevamente en el
proceso que lo genero, es decir se entiende como el remanente del sistema

productivo.

Un residuo peligroso de acuerdo a la LGEEPA, son todos aquellos residuos, en
cualquier estado fisico, que por sus caracteristicas corrosivas, reactivas,
explosivas, toxicas, inflamables o biolégico-infecciosas, representan un peligro

para el equilibrio ecolégico o el ambiente. '
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El problema de los residuos peligrosos, desde el punto de visia juridico, es que
todos los mecanismos de control se dan en una’ forma generalizada desde el
esquema legal de su existencia y pocos son los mecanismos de control para evitar
su generacion, y casi nulos los mecanismos de ahorro y eficiencia en el sector que

los genera.

2.1 EJEMPLO DE RESIDUOS GENERADOS EN LAS INDUSTRIAS FUNDIDORAS DE
METALES FERROSOS Y NO FERROSOS

El presente ejemplo, es citado del texto: Corcepto de Mancjo de Residuos
Peligrosos para el giro de la IFundicin: Manual de Minimizacién, Tratamicrito y
Iisposiciar'®, establecida en la Zona Metropolitana ‘de .la Ciudad de Meéxico,
dicho manual es realizado por la Comision - Ambiental Metropolitana en
colaboracién con la Sociedad Alemana de Cooperacidon Técnica (GTZ) y la

industria emplazada en esta zona.

El manejo y minimizacion de los’ residuos’ industriales, se sustentan en la
identificacion de los puntos criticos de generacién del proceso productivo y de la
logistica interna de la empresa; las empresas - consideradas son fundidoras de
metales ferrosos principalmente. de: hierro; acero y hierro dictil, asi como de
metales no ferrosos tales como aluminio, plomo, bronce, estaifio, magnesio, laton,

cobre, Zamak (aleacion de aluminio, zinc y manganeso) y zinc.

A continuacidon se describe brevemente los puntos criticos de generacion de

residuos y los tipos de residuos que se generan en ambos tipos de industrias.

€4 Industria Fundidora de Metales Ferrosos

Las etapas importantes por la generacion de residuos en ¢l proceso de la

fundiciéon de metales ferrosos, son:
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~ La fabricacion de los moldes y corazones a base de arena.y 'diferentes
aglutinantes (moldeo). o .

* La fundicion de los metales y el vaciado del metal. liquido en‘“los» moldes
(fundicién). SR _ ' N

~ La limpieza de las 'piz‘zi‘asv fundidas (maquinado).

~ La recirculacidn de las arenas gastadas.
e lFundiciorn.

i.a etapa de fundicién de los metales se lleva a cabo cn hornos de calentamiento
(hormos de cubilote, hornos de induccidn, hornos eléctricos) con ihcorporacién de
diferentes elementos de aleacidn y sustancias adicionales. Para el wvaciado del
metal, cuya temperatura debe estar naturalmente por encima del punto de fusién,
el metal liquido se transfiere a un caldero. Los residuos generados en esta etapa
son escorias, pedaceria de material refractario y otros materiales, los cuales se

registran bajo los siguicnies conceptos en la Tabla 1.2,

Polvos. Tierras de recuperacion.
Escorias. Escorias de Fundicion.
Lodos. Lodos con contenido de metales del lavado de gases.
| Materiales gastados de Muaterial refractario del horno (ludrillo y piedra caliza) y
Produccion. crisoles.

‘Tabla 1.2 Residuos generados en ¢l proceso de fundicién de metales ferrosos.

Las escorias son mez=clas fundidas formadas por oxidos y silicatos metalicos que

pueden contener fosfatos, boratos, sulfuros, carburos o haluros.

Las escorias se forman durante la fusion de las menas o durante la refinacion de
los metales. brutos, y generalmente, contienen elementos gque no se reducen
durante el proceso de reduccion o elementos que se oxidan durante el proceso de

refinacion; por lo cual la escoria recoge algunos de los componentes indeseables
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de la Mena y debido a su inmiscibilidad con el fundido metalico se separa el
metal de sus componentes indeseables. Para dar a la escoria los valores descados
de punto de fusidn, viscosidad, densidad o propiedades quimicas se afiaden a
veces fundentes como la silice en la fusiéon de la Mena de cobre, la cal y la

magnesita en la fabricacién de acero, etc.

Los refractarios son materiales resistentes al calor que se utilizan como
recubrimiento de hornos, en techos y ductos para gas, etc. Los crisoles y tubos de
laboratorio estan hechos de refractario de alta calidad. Al:igual que las escorias,
los refractarios estan compuestos generalmente de los oOxidos de los metales
menos nobles como la silice, aldmina, magnesita, cal u oxido de'cromo, en una
composicion tal que se alcance el mas alto punto de fusidn posible. También se
utiliza como refractarios ciertos materiales que' no son éxidos como el carbon vy el
carburo de silicio. v i

Actualmente los residuos benerados son deposnados tanto en basureros que no

cuentan con medidas de se&urldad corno ‘en rellenos sanitarios con sistema de

impermeabilizacion y recoleccién de lixiviados.

-  AMoldeo y desmaoldeo (MQ):I(.' v e bé;élla)

En la fabricacién de los moldes de arena se generan restos de material que
contienen aglutinantes bno endurecidos todavia. Durante la colada (vaciado) se
peneran escorias y restos de metales. En el desmoldeo se genecran arenas gastadas
que estaban expuestas a diferente tension térmica. Durante el proceso de
fundicion, las arenas de corazones estdn mas expuestas a tensiones y efectos
térmicos por lo cual presentan granos fracturados y aglutinantes quemados, Las
arenas de moldeo, excepto de algunas areas no son tan expuestas a tensiones y
efectos térmicos por lo cual son mas aptos a un proceso de recuperacion. Por este

motivo, las cajas de moldeo y las arenas de corazones deben mantenerse, en la
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medida de lo posible separadas, en especial, cuando contienen. diferentes

aglutinantes. La Tabla 1.3 mucstra estos residuos.

Arcnas de fundicion Arenas quemadas o gastadas de moldeo y dcsmoldco arena
| gastadas. silica quemada.
Escorias. Escorias de fundicion de hierro y acero.

Tabla 1.3 Residuos generados durante el moldeo y desmoldeo en- fundldoras de
metales ferrosos . .

La disposicion de los residuos generados en el moldeo y desmoldeo se lleva a
cabo, siempre y cuando las arenas no sean sometidas a una recuperacion interna,

cn basureros o rellenos sanitarios.

e  Aagquinado (esmerilado v pulido)

L.a limpieza y ajuste de las. piezas fundidas se realiza mediante procesos de
maquinado que incluyen operaciones:de esmerilado y pulido, asi como el impacto
con arena o' particulas metalicas (granallado), generando los polvos presentados

cn la Tabla 1.4.

De hierro mezclado, polvos del granallado y del sand-blasteo, residuos

Polvos. metdlicos de operaciones de esmerilado, residuos del pulido (pasta y pelusa
dc tela), eepillos impregnados de pasta y metales.

Tabla 1.4 Residuos generados durante el proceso de maquinado de las piezas
fundidas en la fundicién de metales ferrosos.

Estas operaciones son basicamente mecanicas, por 1o que muchas requieren de
aceites de corte y lubricantes para facilitar el trabajo, asi como evitar el desgaste
prematuro del equipo. Las operaciones de maquinado encontradas en las
industrias varian ampliamente cntre si, por lo que la generacion de residuos

dependera de la operacion de maquinado a la que el producto se vea sujeta.
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Actualmente estos polvos se. rcc:clan vy reusan parcialmente, de lo contrario se
depositan en los basureros o rcllenos sannarlos.

s  Residuos asociados al mantenimiento de la planta fundidora

En el manéjo de la maquiﬁan’a o;el" fnaﬁteriimiénto de la misma, especialmente de
las mallas de cribado, mezclad'o:i’a:s‘"de“aréna, prensas, pulidoras y esmeriles se
generan aceites gastados, utensilios 'de trabajo'impregnados con aceites y grasas
como trapos, estopas y guantes; estos residuos son depositados generalmente en
los basureros o rellenos saniwarios, sin embargo de acuerdo con la legislacion
mexicana., se consideran residuos peligrosos (NOM-052-ECOIL-1993 y PROY-

NOM-052-ECOL-1999) y uno de sus tratamientos es el confinamiento controlado.

5] Industria Fundidora de Metales No Ferrosos

En fas fundidoras de metales no ferrosos se utilizan principalmente aluminio,
bronce (estano-cobre), plomo, magnesio, laton (zinc-cobre), zamak y zinc. Los

procesos de fundicién mas frecuentemente usados son:

»  Fundicion de metales no férrosos.

Vaciado en rﬁoldés',‘ae'"areha,y por maquinas de inyeccién a presion, en el
cual el rrietal‘ya‘liqﬁido"sc prensa en moldes de acero.

= Maquinado (esmeriiado ¥y pulido).

- Lrundicién de les no ferrosos

La fundicidon de los diferentes metales se lleva a cabo en hormos de crisol, de
cubilote, de piso, de induccién o de reverbero. Los residuos generados se

presentan en la Tabla 1.5,
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Polvos. Polvos recolectados del horno.
Escorias. Escorias de bronce, aluminio, cobre, estano, zinc y aleaciones
de zumak, lutén y bronce.
Lodos. Lodos del lavador de gases.
Matcriales gastados de Muaterial refractario del horno (piedra caliza y ladrillo) y
roduccion. crisoles.

Tabla 1.8 Residuos generados durante el proceso de fundicion de metales no
ferrosos.

- Proceso de Vaciado (Coladker)

HEn ¢l caso de que se empleen moldes de arena para las piezas a fundir, el tipo de
arenas quemadas que se generan e€s comparable a'las generadas en la fundicion de

metales ferrosos, salvo que estas contienen residuos de metales pesados.

En el proceso de fundicion en maquinas de inyeci:.iéri a presion se generan otro
tipo de residuos. Si la instalacion de fundicion se encuentra separada de la de
inyeccion y el metal liquido se transfiere del caldero de fusion hacia la instalacion
de inyeccidn manualmente con una cuchara, la cantidad de natas y escorias se
incrementa considerablemente. Ya que en el momento de extraer el metal, 1a nata
que se encuentra en la superficie del metal fundido se debe apartar y
consecuentemente se forma inmediatamente una nucva capa de natas sobre la
superficie del metal reluciente que se mezcla con la nata ya existente y aumenta
de esta forma el volumen de residuos. Si el hormno de fundicion y el area de
inyeccion se encuentran en una misma instalacion, se evita la formacion de

escorias. Los residuos generados en el proceso de vaciado se muestran en la
Tabla 1.6. ’




Generalidades

Arcnas de moldeo, desmoldeo y de corazones quemadas o gastadas|
Arenas, (labricados a buse de aglutinantes como bentonita, silicatos de sodio y
resinas orgdnicas).

Escorias de aluminio, cobre, plome estano y zinc y escorias de bronce,)

Escorias. laton y de zamak, natas de aluminio y de zamak y salpicaduras de
Zamak.

Muedios de produccion Crisoles de carburo de silicio, fibrus ceramicus y material refractariol

gastados, del horno.

Aceites y/o materiales
impregnados con accite

Accites lubricantes de mantenimicnto gastados y desmoldantes.

Tabla 1.6 Residuos generados en el proceso de vaciado y desmoldeo en la
fundicion de metales no ferrosos.

Actualmente, la mayor parte de las arenas de moldeo se depositan en rellenos
sanitarios o basureros municipales. Las escorias y natas se tratan internamente, o
bien se venden para tratamiento externo o se depositan también en basureros, sin
embargo al igual que los residuos asociados . al maﬁtenimienlo, estos se

consideran peligrosos y uno de sus tratamientos es el confinamiento controlado.

- ANagquinado (FEsmerilado v Pulido) e

En la Tabla 1.7 se presentan los. principales residuos ‘generados en procesos

mecanicos como esmerilado, pulido.y afilado deilos metales. La mayor parte de
las particulas metalicas que; se’ 'generan .son . directamente reincorporadas at

proceso de fundicion.

Actualmente de los residuos generados, en algunos casos las rebabas se
reintegran al proceso en las mismas empresas o se venden para su reuso o
reciclaje externo. Los residuos del pulido y afilado se depositan en basureros o
confinamientos controlados o se venden o entregan para ser reciclados
cxternamente. Los aceites de enfriamiento o lubricantes gastados se reutilizan en
su mayor parte en las cementeras como combustible alterno. Las estopas

impregnadas de aceite y los guantes se acopian en tambos mientas se mandan a
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confinamiento o se lavan y se reusan. El lavado se recomienda solamente cuando

las aguas generadas en este proceso pucdan ser tratadas de manera adecuada.

Polvos. Polvos y pelusas.

Residuos de maquinado. Restos de esmerilado.

Rcbaba de ductos de inyeccion, chatarra, recortes y rebaba def
las diferentes aleacionces.

Residuos de métales.

|Accites o utensilios de trabajo

] o “rapos, ¢stopas y guantes vicjos de lona usados.
impregnados con aceite. I'rapos. ¢ PUs y guantes vicy c lona us

Tabla 1.7 Residuos generados durante el proceso de maquinado de las piezas
fundidas en fundidoras de metales no ferrosos.

2.2 LEGISLACION AMBIENTAL MEXICANA

Al definirse como material peligroso a los elementos, sustancias, compuestos,
residuos o mezcla de ellos que independientemente de. su estado fisico,
representan un riesgo al ambiente; la salud o a los recursos naturales, por sus
caracteristicas CRETIB, se plantea que los residuos son parte del ciclo de vida de
los materiales y que ambos “son:: peligrosos porque poseen las mismas
caracteristicas.

Esto lleva a plantear la necesidad de establecer un enfoque integral en la gestion
de los materiales quimicos peligrosos, que lleve a lograr su manejo seguro y
ambientalmente adecuado a lo largo de su ciclo de vida: desde que se extrae de la
corteza terrestre, se sintetizan o procesan en las industrias, se transportan,
almacenan, comercializan, utilizan, reciclan o convierten en residuos que se tratan
o confinan y ademas también se plantea el clasificar a las actividades altamente
riesgosas por su vinculacion con dichos materiales y residuos peligrosos, ya que

en el manejo de estos en grandes volumenes y en ciertas condiciones pueden

propiciar un accidente.
',\)1
;
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En la actualidad, en nuestro pais la regulacién y el control ‘del manejo de los
materiales y residuos peligrosos asi como de las actividades altamente riesgosas
es una coﬁpe!enciu federal a cargo de la SERMANAT, a través de sus dos
organos desconcentrados, el Instituto Nacional de Ecologia (INE) y la
Procuraduria’ Federal de Proteccion al Ambiente (PROFEPA), asi como de otras
secretarias con competencia como la Secretaria de “Salud (SSA), de Tfabéjo v

Previsiéon Social (STPS), de Comunicaciones y Transporte (SCT), entre otras. @

El manejo de los materiales y residuos peligrosos asi como. las. actividades

altamente riesgosas son regulados por la LGEEPA, en la Tabla 1.8 se muestra los

apartados.
Tabla 1.8, Regulacion de los Residuos Peligrasos por la LGEEPA
Definicion. Titulo Primero. Capitulo 1. Articulo 2°. Fraccion XXXIL
Competencia. Titulo Primero. Capitulo 11, Articulo 5° Fraccion VI
Actividades consid. AlL. Ricsg, Titulo Cuarto. CapituloV.
(1.incamicntos gencrales. Titulo Cuurto. Capitulo VI
Regulacion del mancjo. Titulo Cuarto. Capitulo VI Articulo 150.
Responsabilidad. Titulo Cuarto. Capitulo VI, Articulo 151,
Control de Ia Gencracion . Titulo Cuarto. Capitulo VI. Articulo 141y 142,
Evaluacion del Impacto Amb. Titulo Primero. Capitulo 1V, Seccion V. Articulo 28 y 29.
Ouros lincamicntos. Reglamento de la LLGEEPA en Materia de Residuos
Pcligrosos (IDOF, 7 de abril de 1993).
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Las normas y acuerdos que regulan a los residuos peligrosos se muestran en la
Tabla 1.9.

Normas Oficales Mexicana para el Control de Residuos Pehigrosos.

Eswablece  lus  caructeristicas, ¢l procedimiento  de
PROY-NONMNI-052-ECOL-1999  |identificacion, clasificacion y ¢l listado de los Residuos
Peligrosos.

Lo i i St el Toxici
NOM-053-ECOI-1993 L)r:\li;‘x;r::rncxon de Residuos Peligrosos por su Toxicidad al
NOM-05-4-12COL-1993 Incompatibilidad entre dos o mas Residuos Peligrosos.

, B Confinamicnto controludo de Residuos Peligrosos, excepto
NOM-055-1:CO1L-199 3 e el iet s, p
NOM-056-ECOL-1993 Obris complementarias de un confinamiento controlado
NOM-057-ECOL-1993 Discno, construccion  y  operacion de  celdas de un
conlinamicnto.

Operuacion de un confinamienio controlado.

Condiciones que debe de reunir los sitios destinados a la
disposicion linul de las Residuos Solidos.

Scparucion, envasado,  almacenamicnto, recoleccion,
NOM-087-ECOL-1993 uransporte, tratamicento y disposicion final de los residuos
___1veligrosos Biologicos-Infecciosos.

Acuerdos para el control de Residuos Peligrosos.

NON 058-1ECOI-199%

NONI-083-LECOL-1993

Acucerdo en donde se expide ¢l Primer Listado dc Actividades altumente riesgosas,
publicado en el Diario Oticiul de lu Federucion ¢l 28 de marzo de 1990,

Acuerdo ¢n donde sc pide ¢l Scgundo Listado de  Actividades altamente riesgosas,
publicado en el Diario Olicial de ta Federacion ¢l 4 de mayo de 1992,

Tabla 1.9 Normas Oficiales Mexicanas y Acuerdos para el Control de Residuos
Peligrosos.

2.2.1 Legistacidn aplicada a las escornas producidas en la Industria Metalirgica

Como se ha visto anteriormente, las escorias gencradas en la Industria
Meralargica, son el producto residual que se forma durante la fusién de las
menas o durante la refinacion de los metales en bruto y generalmente
contienen elementos que no se¢ reducen durante este proceso o elementos

que se oxidan durante el proceso de refinacion.
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Segun el PROY-NOM-052-ECOL-1 999, se considera a- las: escorias 'como
Residuo Peligroso por el Giro Industrial de Beneficio de Metaies al cual
pertenece, en donde lndependlentemente el fin del metal, representan un peligro
para el equ:hbno ecologlco o el ambiente.

3. DisP05ic‘iones finales de las escorias

El *“tirar”.los. residuos sin. ningun control, ha tenido’ como: consecuencia

qi(uaciones Qraves de:contaminacién ambiental, lo. anterior, ha (rald consigo el
costo y la perdlda de la capacidad de los suelos de suuentar los procesos de

degradacion.de la materia organica, asi como de. la fertllld' d;.6 blen e

1. deterioro

de la calidad del’ agua. A esto se suma los costos del monn amlnantes

para determinar. la magnitud del problema y prlorlzar- las:-acciones de

remediacion, asi como los derivados de dichas acciones.

Por ejemplo en México existen 134 sitios abandonados e ilegales con residuos
pecligrosos que la PROFEPA ha encontrado™ antes de 1999. La Tabla 1.10
muestra estos sitios.

Para evitar esta contaminacion desmedida, es necesario implementar una correcta
administracién de todos los residuos que se generan, cualquiera que sea su origen.
En la actualidad, el esquema ambientalista aceptado para 1a disposicién de
residuos peligrosos se muestra en la Figura 1.4.
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Estado No. dec Principales residuos
Sitios

Buja California Norte 8 Solventes, metales pesados, polvo de fundicion. aceites.

Baju California Sur 2 Jales, escorias de fundicion.

Campeche 4 Accite quemado, residuos  biologico-infecciosos, lodos de
perforacion.

Chiapuas 17 Plaguicidas, hidrocarburos, residuos hospitalarios, solventes.

Chihuahua 13 Hidrocarburas, compuestos quimicos, aceites gasv.ados

Couhuila 15 Mctales  pesados,  jales, accite residual,  hidrocarburos,
biologico-inlccciosos, compucstos quimicos.

Durungo 3 tHidrocuarburos, insccticidas.

Estado de México 10 Fscorias dc fundicion, biolégicos-infccciosos, compucstos
quimicos, lubricantes gastados.

G uanujuato 10 Accites, metales pesados, orpganoclorados, lodos, escorias de
tundicion, aceites gastados.

Hlidalgo 6 Iiscorias de fundicion, natas de pinturas.

Julisco 7 Ticrras de blanqueo, tetracloroctileno, lodos, residuos de
bucterias, ticrra contaminada con diesel y combustible,

Norclos ! ‘Tambores metdlicos vacios v llenos sin identiticacion.

Nayurit 5 Residuos hospitalarios, jales, hidrocarburos.

Nuevo Leon 22 Lscorius  de fundicion, aluminio, plomo, cadmio, niquel,
aceite, ciunuros, hidrocarburos.

Ouaxaca 1 Industriales peligrosos.

Sun luis Potosi 10

Restduos hospitalurios, usbesto, escorius de fundicion, niquel,
lodos, botes de pintura.

Tabla 1.10 Sitios abandonados e ilegales con residuos petigrosos que ha
encontrado la PROFEPA antes de 1999, 7

Segian el esquema de la Figura 1.4, se debe primero buscar la manera de no

generar residuos peligrosos, o bien minimizarlos, es decir, que la materia prima

utilizada dé el mayor rendimiento posible, ademas de buscar la manera de no

utilizar como materia prima sustancias peligrosas.

En segundo lugar, se debe buscar la manera de reciclar o reutilizar los residuos

que se generen, de tal forrma que se vea a €stos como materia prima y no como

desechos.
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Aprovechamiento Integml Reciclamiento y
de la materia prima.-. reutilizacion de
: residuos.

Disposicion ﬁnnl en

- N Incineracidn.
confinamiento seguro.

Figura 1.4 Esquema de la disposicion de los Residuos Peligrosos.

En tercer lugar, se debe de tratar los residuos cuya rcutilizacion no es posible, a
fin de nulificar su potencial nocivo sobre el medio ambiente a través de la
aplicacion de métodos quimicos, fisicos. biologicos o combinacion de todos ellos.
En esta etapa también se contempla la incineracién de los residuos, el cual tiene
la conveniencia de reducir ¢l volumen de éstos .y por lo tanto el espacio que
ocupan; sin embargo. los gases de combustién, que en ocasiones pueden incluir
rases sumamente téxicos, tales como las didxinas; contaminan la atmdsfera, por
lo que estos contaminantes podrian depositarse nuevamente en el suelo, o bien en
los cuerpos de agua; ademais, las cenizas generadas durante dicho proceso

requieren de una disposicion especial, dada su naturaleza toxica.

IEn cuarto lugar, se debe contemplar un confinamiento para aquellos residuos
cuya situacion no fue solucionada en alguna de los tres pasos anteriores. Este
confinamiento debe de garantizar el estado natural del medio circundante (aire,
agua, suelo) imposibilitando la aparicion de fugas y/o accidentes que deriven en
derrames fuera de control.

Idealmente, estos dos ultimos, deberian de suprimirse para evitar cualquier daifio
futuro al medio ambiente y asi tener bases sustentables en la utilizacién de

reCcursos.
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Cuando se busca la manera de reciclar o reutilizar los residuos que se generan, es

necesario caracterizarlos segan sus componentes y propiedades. Las Escorias

dependiendo de su caracterizacién, se pueden utilizar para:

a)

[5)]

<)

)

)

Obtener una mezcla de sustitucion de cemento Portland. Una de las
propiedades mas- importantes - de las escorias granuladas de alto hormo es su

hidraulicidad, o sea la capacidad de reaccionar con el agua. ¢
Preparacién de hormigones'y morteros.

Reuso de las escorias y de las arenas gastadas de fundicion en ta produccién de
cementos y ladrillos y en mezclas con asfalto.

I_as escorias 'y natas prodﬁcfd@s ‘en la fundicion pueden molerse y ¢l metal se
recupera ‘a través de diferentes métodos de separacion magnéticos ©

neumaticos. La fraccién metalica se puede volver a fundir.

Las escorias basicas de siderurgica, subproducto de la industria del acero de
reaccion alcalina y con suficiente contenido de calcio y magnesio, se puede
utilizar en la recuperacion de suelos sulfatoiacidos. Este tipo de escoria tiene un

excelente poder neutralizante de la acidez del suelo. ¢'*
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1. Analisis cualitative inorganico

El anilisis cualitativo es:una rama de'laquimica analitica que_se ‘ocupa de. la
identificaciéon de los diferentes  constituyentes . de un  compuesto o mezcla de

compuestos.

os: dlstihtos
i gerémén(e

los

clecmentos libres, los cationes y aniones.

1 ANALISIS PRELIMINAR

Un analisis cualitativo completo de una sustancia desconocida comprende desde
la toma de muestra hasta el analisis sistematico de cationes y aniones pasando por

¢l analisis preliminar.

Para fines de analisis, ya sea la muestra un sélido, liquido o suspension, después
de haber obtenido una muestra bruta, es necesario tomar una muestra de
laboratorio; cuando éste es un liquido, no ofrece la complejidad de un sélido por

la facilidad con la que se consigue una muestra media homogénea. Basta agitar
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bien el liquido .y proceder a su filtraciéon si contiene materias solidas o

precipitados en suspension.

Si se trata de un fragmento sélido, se le debe pulverizar a fin de que la muestra de
laboratorio teﬁga la misma composicién que la muestra bruta, esto se puede hacer
con un mtghero y pistilo de acero o de Agata, existen otros morteros mas
econémicos, bero tienden a ser mas porosos'y a rayarsé con mas facilidad, lo cual
provoca la contaminacién de la muestra con el r’ﬁéteryialv del mortero o restos de

mugcstras tratadas antes con el instrumento.

Antes del analisis, los solidos suelen secarse a 110 C a fin de eliminar el agua
absorbida, en algunos casos el agua se retiene a estas condiciones, y en otros
casos la eliminaciéon del agua causa cambios significativos en las propiedades de
la muestra. El calentamiento puede provocar la evaporacion de componentes
volatiles de la muestra, o bien hacer que se descomponga. 49 Una vez obtenida la

muestra de laboratorio, se realizan las siguientes pruebas:

- Estado fisico, color, olor, ctc.

- Ensayos por via seca: calentamiento en tubo de ensaye y pruebas a la flama
(en este tipo de analisis también se puede incluir la prueba de las perlas de
boéorax)

@a Ensayos previos por via seca

Este tipo de ensayos se denominan “por wvia seca®, porque se realizan sobre la
sustancia seca y no se llevan.a éolucién, en el caso del calermtamicrto en tubo de
ensaye, se observan los cambios que se producen, primero con calor débil y
después por calentamiento al rojo vivo, los fendbmenos que se pueden observar
son cambios de color, desprendimiento de vapores, formacién de sublimado en

las paredes, etc.
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Las pruebas a la flama, se basan en el hecho de que los compuestos de algunos
metales, cuando son volatilizados por una llama, emiten vapores que imparten a
la llama misma, colores caracteristicos.. Estas coloraciones aparecen mucho mas
facilmente cuando mas volatiles son las sales, los cloruros son los mas aptos para
colorear la 1llama; por ello es conveniente humedecer la sustancia con HC1 antes
de examinarla a la llama. :

El analisis preliminar también incluye ensayos por via humeda cn donde a través
del tratamiento con acidos y alcalis, se observa el desprendimiento de gases, los
cuales son identificados con. pruebas especificas, se ‘utiliza. este, ensayo para

identificar aniones como nitritos, nitratos, carbonatos, cloruros, sulfuros, etc. @

1.2 ANALISIS 515TEMAT|¢O

El analisis de una sustancia se puede realizar medlanle reacctaue.s c.specg/‘(.av o

mediante un proced:nuenlo .\n‘tcrnaﬂco Una 'reacéeion’ especifica’ para un ion

determinado puede usarse n: determlnadas condiciones experimentales, ain en

presencia de otros iones, sin'que’ ‘estos interfieran.

Sin embargo, las’ reécci’ones .especificas no son muchas, no obstante hay
reacciones que no sien'do:especificas en si, pueden hacerse especificas operando
en  condiciones experimentales adecuadas: por ejemplo la reacciéon de la
dimetilglioxima con: el niquel (I1) es especifica cuando se elimina el hierro(Il),
cte. Por otra parte, las reacciones que dan un mismo resultado con varios iones

SON MAs nNuMmeroesas.

Las reacciones que dan un mismo resultado sélo con pocos iones se llaman
selectivas. Cuanto menor es el namero de los iones que reaccionan de este modo,

anto mas selectiva es una reacciéon determinada.

Cuando no es posible o conveniente usar reacciones especificas, la investigacidéon

de los diferentes iones se logra solo despucés de haber investigado y eliminado
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todos los otros iones que puedan interferir; en tal caso, se debe proceder segun un

orden determinado, este procedimiento se denomina analisis sistematico.

En el analisis sistematico los iones se separan no‘aisladamente sino en grupos, es
decir, se aprovecha del. mismo comportamiento de un cierto namero de iones

respecto a un detennxnado reactivo, denomlnado reactivo de grupo.

El uso de este tipo de reactivo, permite subdiVidir el complejo procedimfenlo del
analisis en varias operaciones mas simples y sobre todo permite el analisis de
sustancias de composicion desconocida De hecho, si se afnade a la muestra un
determinado reactivo de grupo y no da un precipitado, se excluye por o tanto la
presencia de todos los iones del grupo en cuestion. Los métodos de analisis por
reconocimiento individual (F.Feigl, G.Charlot, ctc.) evitan las subdivisiones de
los grupos y de las separaciones relativas y todo ion es investigado directamente

con reacciones de reconocimiento especifico, sin embargo tienen sus desventajas.

LLa subdivision tradicional del analisis sistematico, propuesta por Bunsen y
Fresenius, quienes la idearon alrededor de 1840, tienen cierta similitud con el
sistema peridodico Mendeleiev (creada 30 aifios después);, sin embargo la
diferencia sustancial, reside en que el sistema periodico se basa en la estructura
clectréonica de los elementos y de los grupos analiticos y el sistema tradicional se
basa en cuestiones de orden practico, es decir se aprovecha de analogias

particulares o de diferencias sutiles en el comportamiento quimico

Sin embargo las propiedades de los compuestos estan estrechamente ligadas a las
posiciones de los elementos en el sistema periddico, es decir a su estructura
electréonica. Por ejemplo, por lo general los sulfuros mas solubles estan formados
por cationes con estructura de gas noble, mientras los insolubles estan formados
por cationes que no tienen esta estructura. ¥ Actualmente la subdivisiéon analitica
de los elementos se basa cn sus propicdades periddicas, quedando como se

presenta en la Tabla 2.1.
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Tabla 2.1 Esquema resumido de la investigacion sistemtica de cationes. ®

Sustanca por examinar, Se trata con HCI (| er, reactivo).

NFOMO0 30 vTIvd

NOD SISdL

€€

Preciptado:

Oxdo de W
y cloruros de
Ag, Pb, Hg',
insolubrhizacién
de slice y
silicatos.

14 Grugo,

Solucién fitrada. Se redisuelve en HCly se trata con HS (pH=0.5) (2do. Reactwo).

Preciptaco:

Sulfuro de:

As, b, | 5n.Pp,
B, Cu, Hg,
Cd

S

Se disuelve en agua
regay se analiza
Con ensayos
especificos.

2° Grupo | 3 Grupo

Solucién fitrada: Se oxida al Fe(it) a Fe(lil), La solucidn se trata con NH.CI + NH,OH
(pr1~9) (3er. Reactwo).

Precpitado:

Hidréxdos de
Al, Fe, Cr, Mn.
Se disuelve en
HCly se analza
con ensayos
especificos.

Subgrupo de los
hidréxidos.

Solucién fitrada que contiene NH.Cl + NH,OH, se trata con (NH,),5

ocont,5 (4to. Reactwo).

Freepitado:

Suifuro de Zn, Co. Ni. Mr.,

Se disuelve en HNO; y s2
analiza con ensayos

especificos.

4° Gruwo

Subgrupo de los sulfuros.

Solycidn hitrada:

Se evapora para elminar H,5. Se
disuelve el residuo en dcido acético
(pH=4,5) y se mvestiga los cationes
alealino-terreos y alcalinos con los
ensayos especificos.

5° Grupo.
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2. Meéetodos |nstrumentales

A mediados de los afios treinta, o antes, los quimicos empezaron a explorar las
propiedades fisicas de los analitos como  la conductividad, potencial eléctrico,
absorcion o emision de la luz, razén masa a carga, fluorescencia, etc., para la
resolucién de los problemas analiticos. Muchos de estos fendmenos en los que se
basan los métodos instrumentales se conocian desde hace mas de un siglo, sin
embargo su aplicacion se retrasé por falta de una instrumentacion sencilla y
fiable.

En la Tabla 2.2 se enumera la mayoria de las sefiales analiticas que se suelen
utilizar en el analisis instrumental. LLas seis primeras sefales estan relacionadas
con la radiacidn electromagnética. En la primera, el analito origina la senal
radiante; las cinco restantes implican cambios en el haz de radiacién producidos a
su paso por la muestra. Las cuatro siguientes son eléctricas. Por ultimo, cuatro
sefiales diversas se agrupan conjuntamente.!'” Ademas de los numerosos métodos
indicados en la Tabla 2.2, existe un grupo de procedimientos instrumentales que
se utilizan para separar y resolver compuestos estrechamente relacionados como
son por ¢jemplo la cromatografia.

Sefial

Métodos Instrumentales

Emisién de radiacion
Absorcion de radiacion

Dispersion de la radiacion
Refraccion de 1a radiacion
Difraccion de la radiacion
Rotacidn de la radiacion
Patencial eléctrico

Carga eléctrica

Carriente eléctrica
Resistencia eléctrica
Razon masa a carga
Velocidad de reaccion
Propiedades térmicas
‘Radiactividad _

Espectroscopia de emision (rayos X, UV, visible, de electrones, Auger); fluorescencia,
{osforescencia y luminiscencia (rayos X, UV y visible)

Espectrofotometria y fotometria {rayos X, UV, visible, IR); espectroscopia fotoacustica;
resonancia magnética nuclear y espectroscopia de resonancia de espin electrénico.
Turbidi ia; ia; espetr ia Raman

Refractomettia; imerferometria

Métodos de difraccidn de rayos X y de electrones

Polarimetria, dispersién rotatoria éptica; dicroismo circular

Potenciometria; cronopotenciometria

Coulombimetria

Polarografia; amperometria

Conductimetria

Espectrometria de masas

Métodos cinéticos

Conductividad térmica y métodos de entalpia

Métodos de activacion y de dilucidn isotopica

" 'Tabla 2.2 Sefales utilizadas en los métodos instrumentales.
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2.1 ESPECTROSCOPIA ATOMICA

Historicamente, el término espectroscopia se referia a una rama de la ciencia en la
que la luz, o radiacién visible, se descomponia en sus longitudes de onda
componentes, originandose asi espectros, que sec:usaban para estudios tedricos de
la estructura de la materia o para analisis cualitativos 'y cuantitativos. Sin
embargo, con el tiempo, el significado de espectroscof)ia se amplid para incluir la
utilizacién de no soélo la luz sino ambién de otros tipos de radiacién
electromagnética. L.a Tabla 2.3, muestra los intervalos de longitud de onda y de
frecuencia de las regiones del espectro que interesan para fines analiticos asi

como los nombres de los diversos métodos espectroscopicos asociados con cada
uno.

Tipo de espectroscopia Intervalo habitual de Intervalo habitual dl: Tipo de transicién
longitud de onda” numero de onda cm™ cudntica
Emision de rayos gumma 0.005 - 14X - Nuclear
Absaorcion, emision, fluorescencia ol - 100 A - Electrones internos
v difruccion de rayos X
Absorcion ultrmvieleta de vacio 10 - 180 nm 1x10% a 5x10* Electronces de enlace
Absorcion, emision, {luorescencia 180 - 780 nm 5x10* a 1,3x10* Electrones de enlace
v ultravioleta visible
Absorcion y dispersion Raman 078 -~ 300 pm 1,3x10%a 3,3x10' Rouacion/vibracion de
infrarmjo moléculas
Absorcion de microondas 0,75~ 375 mm 13-27 Rortacion de moléculas
Resonancia de espin electronico 3cm 033 Espin de los clectrones
©n un campo magnético

Resonancit mugnética nuclear 06-10m 1.7x107 a 1x10° Espin de los nucleos en

un campo magnético

“ 1A 10 nm=10%cm
1hm-10°m-10"cm
1pm-10°m ~10%cm

Tabla 2.3 Métodos espectroscOpicos generales basados en la radiacién
electromagnética.

Por lo tanto la espectroscopia se basa en la medida de la radiaciéon

electromagnética ya sea de absorciéon, emision o fluorescencia de la materia.
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Como se muestra en la-Figura 2.1, el espectro electromagné(ico abarca un
intervalo enorme de longitudes de onda y frecuencias, pero hay dos reglones del

espectro que dan lnfonnaCIon atom|c1. la ultavioleta/visible y la’ de rayos X, Q78

Figura 2.1:Regiones del 'esp‘ect_r_ci'clpcti-omalgnético.

2.1.1 Principios de la Abso}él‘é»n‘at‘érﬁlca' i

LLos métodos de absorciéh, -se-basan: en lagdismindcién de la potencia (o
atenuacion) de la radiacidon. electromagnética como consecuencia de la absorcion
que se produce en su interaccion con el analito. Es decir, cuando la radiacion pasa
a wravés de una capa de un sdlido, un liquido o Qnigas, ciertas frecuencias pueden
climinarse selectivamente por absorcidon, un proceso en el que la energia
electromagnética se transfiere a los atomos, iones o moléculas constitutivas de la
muestra. La absorcion promueve a estas particulas desde su estado normal a
temperatura ambiente, o estado fundamental, a uno o varios estados excitados de

energia mas elevada.

La excitacion sodlo puede producirse mediante un proceso electronico en el que
uno o varios de los electrones del atomo se promocionan a un nivel de energia
mas alto. Las longitudes de onda ultravioleta y visible tienen energia suficiente

para originar transiciones s6lo de electrones mas externos o electrones de enlace.
173
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2.1.2 Principios de la Emisidn atdmica

Los métodos de erﬁisién, utilizan la radi’a‘cvirén emitida cn.;lando un analito es
excitado’ por énérgia térmica,’ eléctrica o eﬁergié radiﬁnte, es décir, la radiacidén
electromagnética ' se origina. cuando las 'particulas’ excitadas (iones, atomos o
moléculas) se relajan a niveles de menor energia cediendo su exceso de energia
cn forma de fotones. La excitacién puede producirse por diversos medios, tales
como el bombardeo con electrones u otras particulas elementales, la chispa de
corriente alterna de potencial elevado, el tratamiento térmico en un arco o una

1lama, o la absorcion de radiacion electromagnética.

Las particulas clementales radiantes (Aatomos o iones atdmicos) que estan muy
scparados entre si, como en el estado gaseoso, se¢ comportan CoOmMoO cuerpos
independientes y, a menudo, producen radiaciones que contienen so6lo unas pocas
longitudes de ondas especificas. Por tanto el espectro resultante es discontinuo y
se denomina un espectro de lineas, por otro lado, un espectro continuo es aquél en
cl que todas las longitudes de onda estan tan proximas entre si que la resolucion
no es factible por medios ordinarios. Tanto los espectros continuos como los de
lineas tienen importancia en quimica analitica; los primeros se emplean con
frecuencia como fuentes en métodos basados en la interaccion de la radiacion de
la materia, como la espectrofotometria; los segundos son importantes porque

permiten la identificacidn y determinacion de las especies emisoras. 17

2.1.3 Principios de los Rayos X

L.os rayos X se definen como una radiacion electromagnética de longitud de onda
corta producida por la desaceleracion de electrones de cnergia elevada o por
transiciones clectronicas que implican electrones de los orbitales intermos de los

atomos.
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Los rayos X para usos analiticos se obtienen de tres maneras, (1) porbbmbardeo
de blanco metalico con un haz de electrones de clevada energla. ) por exposncnon
de una sustancia a un haz primario de rayos X con el ob_yetlvo de generar un haz

secundario de fluorescencia de rayos X y por altimo,” (3 u

radiactiva cuyo proceso de desintegracion da lugar a una: emision de rayos’ .

Las Fuentes 'de rayos X, al igual ‘que los emlsores del ultravlolela v V|S|ble,

producen un. espectro continuo y otro dlsconnnuo ambos upos

nen interés en
(;7, e e

analisis.
2.1.4 Principios de la Fluorescencia y fosforescencia.

La fluorescencia y la fosforescencia son procesos de emision,. de 'imponancia
analitica, en los que atomos o moléculas se excitan por medio de la absorcion de
radiaciéon electromagnética; la emisidén radiante se produce cuando- las especies
excitadas  regresan al estado fundamental. La fluorescencia ocuﬁe mas
rapidamente que la fosforescencia y suele finalizar unos 10%'s o menos después

de la iniciacion de la excitacion. €7

2.2 METODOS DE ATOMIZACION EN ABSORCION Y EMISION ATOMICA

i_os métodos atdmicos se clasifican segun el método de atomizacion proceso por
el cual, los constituyentes de una solucién se convierten en atomos o en iones
eclementales al estado gaseoso. La precision y exactitud de los métodos atéomicos

dependen en gran medida de la etapa de atomizacion.

l.a Tabla 2.4 enumera los métodos comunes de atomizacioén y los nombres de los
procesos que se asocian a cada uno de ellos. '®
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Metodos de atomizacion Temperatura tipica Fundamento del Denominacion del meétodo
de atomizacion C método

Lkima 1700-3150 Absorcion E. de Absorcion Atomica EAA

Emision L. de Emision Atomica EEA

Fluorescencia L. de Fluorescencia Atomica EFA
Llectrotermica 1200-3000 Absorcion E. de Absorcion Electrotérmica

Fluorescencia E. de Fluorescencia Atomica Electrotérmica
Plusma de Angon de -000-6000 Emision £. de plasma Acoplade Inductivamente ICP
acoplado por Fluorescencia E. de fluorescencia de plasma Acoplado por
induccion induccion
Plasma de Argon de ~+000-6000 Emision E. de plasma de corriente continua DCP
corricnte contmua
Arco Electrico <4000-5000 Emision E. de emision de luente de arco
Chispu clectrica <40000(?) Emision E. de emision de fuente de chispa

Tabla 2.4 Clasificacion de los métodos Spticos espectrales y atdmicos

El principio para cada uno de los métodos empleados en el analisis cualitativo y

cuantitativo de la muestra de escoria es el siguiente.

2] Método de Absorcidn Atdmica basado en la atomizacion con llama

En la atomizacién con llama, una disoluciéon de la muestra se pulveriza en una
Ilama mediante un nebulizador, el cual transforma la disolucion de la muestra en
un aerosol constituido por diminutas gotitas de liquido, que se mezclan con los
gases combustible y oxidante y son arrastrados hacia un mechero-quemador. La
evaporacion del disolvente se produce cn la base de 1a llama, que se localiza justo
encima del extremo del mechero o quemador. Las particulas solidas finamente
divididas resultantes, son arrastradas hacia la region situada en el centro de la
1lama, denominada cono interior. En esta zona, que es la parte mas caliente de la
llama, se disocia en atomos e iones elementales. Finalmente estos son conducidos
hasta la parte mas exterior del mechero o cono exterior, donde puede tener lugar
la oxidacion antes de que las particulas atomizadas se dispersen en la atmosfera.
Debido a que la velocidad de la mezcla combustible-oxidante es elevada, sSlo una

fraccion de la muestra experimenta todos estos procesos. ('
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= Método de Emisidn atédmica basada en fuente de Plasma y Arco.

Las fuentes de plasma, arco y chispa presentan algunas ventajas' con respecto a

los métodos de Nama  y electrotérmicos, ~entrc sus venta_]as ‘esta la menor

interferencia - entre elementos, que es una consecuenc:a jdlrecta de sus

temperaturas mas elevadas; en segundo lugar se pueden ob ener buenos espectros

condlcnones de

para la mayoria de los elementos con

experimentacion; ademas otra de las ventajas de las. ﬁ.i tes mas energéticas es

que permiten la determinacion de bajas concentracnones de ele nentos que tienden

a formar compuestos refractarios esto es, compuestos que son muy resistentes a la

descomposicién térmica o por otros tratamientos ngurosos. Por otra parte, las

fuentes de plasma permiten la determinacioéon de‘no metales como cloro, bromo,

vyodo y azufre.

A pesar de sus ventajas, es poco probable que los métodos de emision basados en
fuentes de alta energia desplacen iotalmente a la absorcidn atéGmica de llama y
electrotérmica. Esto se debe a que los mcétodos de absorcion atomica son mas

simples y menos caros, con menos costes de operacion y mayor precision.

Las fuentes de plasma presentan diversas ventajas respecto a los métodos de
emision clasicos de arco y chispa, ya que este tiene mayor reproducibilidad de las
condiciones de atomizacion, lo que da como consecuencia precisiones mayores.
La mayor ventaja de las fuentes de arco y de chispa es de que se adaptan mas
facilmente a la atomizacion directa de muestras dificiles como materiales
refractarios, minerales, vidrios y aleaciones, sin necesidad de un tratamiento

laborioso de la muestra.

Por definicidon, un plasma es una mezcla gaseosa conductora de la electricidad
que contiene una concentracion significativa de cationes y electrones, la
concentracion de ambos es tal que la carga neta se aproxima a cero. En el plasma

de argdn que se emplea en los analisis de emision, los iones de argéon y los
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electrones son las principales especies conductoras, aunque los cationes de la
muestra también estan presentes en menor cantidad. Los iones de argdn, una vez
que se han formado en un plasma, son capaces de absorber suficiente potencia de
una fuente externa, como para mantener un nivel de temperatura en el que la

ionizacion adicional sustenta el plasma indefinidamente.

Existen tres tipos de fuentes de alimentacién, una consiste. en una fuente de
corriente continua (dc) capaz de mantener una intensidad. de varios amperios
entre los electrodos sumergidos en una corriente de argéwn,f las otras dos utilizan
potentes campos de radiofrecuencia y de micréondas,'a'"'(;a'\:/éns>d”e”-ylc;s cuales fluye

cl argon.

En ¢l caso de las fuentes de arco y chispa, la excitacion de »lz‘x muestra tiene lugar
en el pequerfio espacio existente entre el pér de éiéétrédés El paso de electricidad
cntre los electrodos a través de este peqﬁeﬁo es‘;’)a:cid',bpl"oporciona la energia
necesaria para atomizar la muestra y excitar lqs‘uz'nornbs‘ resultantes a estados

electronicos mas altos.

IL.as fuentes de arco usual para un analisis espectroquimico esta constituidas por
un par de electrodos de grafito o metal separados unos pocos milimetros. El arco
se pone en ignicion mediante una chispa de baja corriente que provoca la
momentanea formacién de iones que transforman en conductor el espacio entre
los electrodos; una wvez iniciado el arco, la ionizacion térmica mantiene la
corriente. Alternativamente, puede iniciarse el arco juntando los electrodos para
producir el calor necesario para la ionizacidn, luego, se separa en la distancia

deseada.

Algunas de las caracteristicas de las fuentes de arco es la formacion de este por
medio de electricidad, la cual produce el movimiento de los electrones y los iones
que se forman por ionizaciéon térmica; la elevada temperatura que se produce es el

resultado de la resistencia de los cationes a este movimiento en el espacio donde
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se produce el arco. La prec1s:on que .se:'puede obtener con el arco, es por lo
general menor a la: que se logra con la chxspa y muy inferior a la que se obtiene

con un plasma o una llama' 'Por otm parte, una fuente de arco es mas sensible a

las trazas de un'e emen n una muestra, que una fuente de chispa. {7

2.3 METODO 'DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X

Como se habla vist antenorrnente, los rayos X para usos analiticos se pueden

obtener de tres maneras

- Por bohbardco de-un blanco metilico con un haz de clectrones de energia
elevada. ‘

- Por exposicion de una sustancia'a un haz primario de rayos X con el objetivo
de generar un haxz secundario de fluorescencia de rayos X.

- Utilizando una fuente radiactiva cuyo proceso de desintegracion da lugar a

una emision de rayos X.

En los dos udltimos dos casos, la’ excitaciéon se produce normalmente por
irradiacion de la muestra con el haz de rayo X de un tubo de rayos X o una fuente
radiactiva. En estas cond-clones, los elementos de la muestra son excitados por
absorcion del haz prlmano Yy emite sus propios rayos X fluorescentes
caracteristicos. La  fluorescencia ‘de rayos X es uno de los métodos mas
ampliamente utilizados de éntre todos los métodos analiticos para la
identificacién cualitativa de elementos que tienen niimero atémicos mayores que
el oxigeno (>8); ademas también se utiliza para el analisis elemental
semicuantitativo o cuantitativo. 7

Una de las: grandes ventajas de este tipo de analisis, es que la muestra no es
destruida y se puede utilizar sin la necesidad de un tratamiento previo. Este

meétodo es muy bien adaptado al analisis cualitativo, donde la identificacion
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automaitica de las lineas, se puede hacer en pantallas visuales. Para el analisis
sernicuantitativo, el software puede estimar la composiciéon de la muestra. Sin
embargo el analisis cuantitativo puede causar serios problemas, sobre todo en la
referencia de los estandares. *

3. Ana’lisis E_st:ac]:’stico

En un andlisis ‘quimico, ' habitnialmente se busca que’los datos’obtenidos. sean

precisos y exactos, sin. embargo, cada medida fisica esta sujeta a un’grado de
incertidumbre que, .en.el- mejor de los casos puede' ser reducido a un nivel
aceptable,

L.os errores que pueden afectar un analisis son de dos tipos: determinados (cs
decir, aquellos en donde se conocen las causas y se pueden corregir u obtener un
valor definido) e indeterminados (aquellos en donde no se puede identificar la

causa y se pueden analizar estadisticamente).

l.a estadistica clasica proporciona una descripcion matematica de los procesos
aleatorios como los errores indeterminados y se aplica a un namero infinito de
observaciones, es decir cuando se aplica a pequefas series de datos (2 a 30
resultados) conduce a menudo a conclusiones falsas, sin embargo se han
desarrollado modificaciones a las relaciones estadisticas, como es la estimacion
de la proporcicon de la media, en donde el teorema del limite central (intervalo de
confianza), esta dado por una distribucién alternativa a la normal, como es la
distribucion de t Studert. 7

El calculo de la media de las concentraciones de cada elemento y el intervalo de
confianza al 95%%, nos indica el mejor valor central para una serie de datos asi

como el intervalo en el cual se espera encontrar la media verdadera.
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En el caso del intervalo de confianza cuando se conoce el tamaiio de la poblacion,
se hace una correccién por poblacion finita, para este analisis, no es necesario
hacer la correccién pues se desconoce dicha poblacién. La Ecuacién 1 muestra la

forma de calcular el Intervalo de Confianza.

Intervalo dé cGonfianza = x+ t, —"-—J . EBe. 2.1
confarm = ro AW

Parte del analls:s es(adlsuco consiste en establecer un criterio para descartar una
observac:on que parece estar fuera del grupo. -Algunos de los criterios mas
recomendadeos son: ® !

- Se rechaza cuando se sabe que se ha cometldo un error. . .

- Por medio de la regla 2.5d. En donde se! calcula la ‘media v Ia ‘desviacion
promedio de los resultados buenos,'poslerlormente,‘se calcula la desviaciéon
del resultado sospechoso a partir de la media de los resultados buenos y si
la desviacion del resultado sospechoso es por lo menos 2.5 veces la
desviacion promedio de los resultados buenos, se descarta el resultado
sospechoso. En esta regla el limite para descartar es demasiado bajo y
frecuentemente son rechazados datos validos.

- Por medio de la reg/a 4d. Esta regla es similar a la anterior. Ambas reglas
sirven para excluir un resultado de un grupo de cuatro a ocho resultados.

- Por medio de la fPruchba Q. Esta prueba cs estadisticamente correcta con una
confianza elevada del 90%6 de que el resultado sospechoso estuvo ligado en
realidad a un error especial. Se aplica para 10 observaciones.

- Por medio del Mérodo de DDixon. Prueba estadistica <9

- Por medio del Aférodo de Grubbs. Prucba cstadistica <%

Estas dos ultimas pruebas estadisticas se basan en aceptar o rechazar el dato
mayor o menor del conjunto de datos. Ambas pruebas se utilizan para descartar

datos.
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En el Método de Dixon “? se llevan a cabo los siguientes pasos:

1.
2.
3.

3.

Se ordenan en forma creciente los valores.

Se selecciona el valor maximo y minimo.

Marco Teérico

Se busca el valor de I'» en la Tabla 2.5, de acuerdo al namero de muestras se

utiliza las ecuaciones, ya sean

para el valor mas alto o mas bajo. (Tesicy)

Si se sospecha de X,
(valor maximo)

Sisesospecha de X
(valor minimo)

(X~ Xa)/(Xn - X))

Xz - X/ (Xn - X1)

(Xn Xa1)/(Xn-X2)

(X2 - N/ (Nay — Xa)

N t
3zn27 Tia
8=n=10 Tn
It=n=13 Ty
14 =n=25 T

(X - Ra2)/(Xn - X2)

TN - N (Nt = X0)

(Xn - Xa2)/(Xn - X3)

(N - X/ (Rez - XD

Tabla 2.5 Mctodo de Dixon.

Sc compara ¢l valor de Teaie Y se compara con el valor de T°,, a un 26 de riesgo

qQue se encuentra en la Tabla

2 del anexo.

El criterio de aceptacion es ¢l siguiente Taie =< Tn.

Meétodo de Grubbs @ se lleva a cabo de la siguiente manera:

Se calcula la media y la desviacion estandar.

Se calcula I tanto para el valor mas alto y el mas bajo con

=9

Moo ==

2.3 respectivamente.

Valor mas alto

Valor mas bajo

S

Ec. 2.2

Ec. 2.3

la Ecuacion 2.2 y

El criterio de aceptacion s Tuic = Tubla: €N donde Tunis Se obtiene de la Tabla

3 del anexo.

Otros estudios estadisticos comprenden la formulacién y prueba de Hipétesis para

no mas de dos parametros poblacionales y de las técnicas de analisis de variancia.
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. Origen de la muestra

Para el andilisis cualitativo. y cuantitativo se cuenta con tres muestras de Escorias

de Fundicion; las cuales;se encuentran trituradas.

Dichas muestras, provieneﬁ de una Industria' Metalurgica en México, los procesos
de los cuales se generan las escorias, pueden ser de la fusidn. de las menas o de la
refinacion de los metales: brutos, -las ~cuales 'se - llevan ‘a’ cabo:en hornos de

calentamiento como los hornos de cubilete, de inducciodn, eléctricos, etc.

2. Analisis Cualitativo

La identificacion cualitativa-de los elementos presentes en la muestra, se llevo a
cabo por meétodos tanto' quimicos como instrumentales. En la Figura 3.1 se

muestra a traveés de un ‘diagrqma,'los pasos del analisis cualitativo realizado.

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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Figura 3.1 Diagrama del Andlisis Cualitativo empleado a las muestras de Escoria,

3 muestras de Escorias.

l, ~Quimico. l ‘ l Instrumental, - ’

Andlisis Preliminar \ Anglisis Fluorescencia Disparode -

b) Ensayos por via seca.

- Calentamiento en tubo

de ensaye,

o) Ensayos por via himeda

\ - Pruehas de solubilidad, J

Sistemitico de de Rayos X, Emision,
a) Estado Fisicoy color. Cationes.
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2.1  ANALISIS QuiMmico

2.1.1 Andhsis Preliminar

Las pruebas que se realizaron en el analisis preliminar son:

jca] Estado fisico y color

a3 Ensayos por via seca : '

e Calernamicrito en tubo de ernsaye: Sc ntroduce una pequeﬁa cantidad de 1a

sustancia en el tubo, se calienta con culdado sobre la llan1a manteniendo el tubo

horizontalmente y se observan los- camblos que se produccn primero con calor

deébil y después por calenmmlenlo al'ro_lo vi o, los fenémenos que se pueden

observar son: cambios de color desprendlmlento de - vapores, formacion de
sublimado en las paredes, etc. :

] Ensayos por via himeda.,. . 0 0. 0 s

o  Pruchas de solubilidad: A la muestra se le trata con diferentes acidos y alcalis

en frio y en caliente; los reactivos-que 'sé‘u'tilizan‘son:

~ Agua (en frio v en caliente).

«  Acido Clorhidrico (en frio y en caliente).

~  Acido Sulfarico (en frio y en caliente). :

- Acido nitrico (en frio y en caliente).

» Hidroxido de sodio (en frio y en caliente).

*»  Acido Clorhidrico y Acido Nitrico (en frio y en caliente).
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2.1.2 Anslhsis S;stemétnco de Cationes

La lnvestlbaclon snstematlca de los cationes por via hameda requiere que la

sustancia por, anahzar se dlsuelva' ‘en un disolvente o en una mezcla de

disolventes, asi tamblen, es

1mponante'«lnvest|gar Yy eliminar eventualmente

sustancias que puedan lnterferlr en:el anahs:s como son los silicatos, didxido de
silicio y cnanocomplejos. 2 :

En la preparacion de la solucxon en a- que se deben investigar los cauones . se
consideraron los resultados de las P ebas de’ solublhdad arnecedenles de. la
muestra y los proced:mxentos tradICIOnales subendos en Ia
1981, Burriel, 1998).

feratura - (Arnneo,

Como se ha visto anteriormente las escorias son mezcla

formadas por oxidos y silicatos metalicos, por lovcual, se Seﬁérah los silicatos en
una capsula de porcelana, para ello se trata una cierta cantidad de la muestra con
HCI y se lleva a sequedad a fuego lento; el residuo seco se humedece
cventualmente y finalmente se retoma con una pequedia cantidad de HCI por dos
o tres veces; con este tratamiento la silice permanece como residuo
completamente insoluble, al mismo tiempo se destruyen o volatilizan los
siguientes acidos: HC10O, HCI1O3, HBr, HBrO, HF, HI, H:S, H:SO;, H:S:0;,
Ha2S20,, H2S205, HNO;3, H2COa, HCN, SCN, los cloruros volatiles como AsCl;,

SbCls, y HgCl2, pueden perderse total o parcialmente en esta operacién. @

&) | er. reactwo: HCI

Dado que, en el tratamiento de la muestra se emplea HCI, el anailisis sistematico
de cationes se inicia a partir de la solucidén filtrada y del residuo que se generan

en este. Véase la Tabla 2.1 para verificar el seguimiento del analisis sistematico.
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El residuo obtenido de la separacion de la silice y los silicatos se trata con HCI
diluido y se calienta ligeramente se espera que formen los precipitados de los
clementos del sexto grupo Pb, Ag, Hg y W, los cuales se pueden encontrar en
forma de cloruros, su precipitado es de color blanco.

2] 2do. reactwvo: HS

A la solucién filtrada se trata con H:S en un pH acido, se espera que precipiten
como sulfuros los elementos que se muestran en la Tabla 3.1.

Precipitado Color Precipitado Color ]
As2Ssy AsaS; Amarillo Higs Negro

ShaSs ¥ ShaS; Naruanja BiaS; Negro

SnS: Amaritlo’ Cus Negro

. marréon

Pbs negro Cds Amarillo

Tabla 3.1 Colores y precipitados esperados en el empleo del 2do. Reactivo del
analisis sistematico.

] 3er. reactivo: NH_CI/ NH,OH

A 1a solucion filtrada se elimina el exceso de H:S por calentamiento y se adiciona
FHINO; para oxidar el -Fe, se adiciona el NH4Cl1 / NH,OH, se ebulle para flocular el
precipitado y eliminar el exceso de NHi. Se esperan los hidroxidos de los
clementos que se muestran en la Tabla 3.2.

Precipitado Color Precipitado Color
Al(OH);3 blanco Fc(OH)3 marrén
- Cr(OH)s Gris/verde Mn(OH)2 | Blanco/marron

‘Tabla 3.2 Colores y precipitados esperados en el empleo del 3er. Reactivo del
analisis sistematico.
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= 4to. reactivo: HS.

La solucién anterior, se satura con H>S y NazxS, (esta solucidén se encuentra en un
pH basico), se agita'y se calienta hasta que el precipitado haya coagulado. Se
esperan los sulfuros de los elementos mostrados ¢n la Tabla 3.3.

Precipitado color
ZnS Blanco
CoS Negro
Nis Negro

MnS rosa

Tabla 3.3 Colores y precipitados esperados en el empleo del 9ro. Reactrivo del
analisis sistematico.

= Soluvcidn filtrada

L.a solucidén filirada resultante, se concentra para eliminar la mayor parte de
amoniaco, se le afiade un mililitro de HCIl y se evapora para eliminar el H2S, Na>S
v el exceso de HCI, se disuelve el residuo en acido acético (pH= 4,5) y se

investigan los cationes alcalino-terreos y alcalinos en forma de acerato, de Ba, Sr,
Ca, Mg, K y Na. @

2.2 Andhsis Instrumental

El analisis cualitativo instrumental por los métodos de Fluorescencia de Rayos X
y Disparo de Emision, se realizaron en la Administracion Central del Laboratorio
v Servicio Cientifico de la Direccion General de la Aduana, para ambas técnicas
la muestra sélida se analizd directamente.

El analisis por el método de Fluorescencia de Rayos X. se realizo en un equipo

SRS 303 LEspectrometro Secuencial de Fluorescencia de Rayos X Siemerns con
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cambiador de 10y 72 muestrés, mientras que el andlisis de Disparo de Emision se
cfectud en un Spectrographlc analy—er ARI (Apphed Research Laboratory),
modelo 267100-2.

En el caso del equip:o‘de ?luéréséencia, ée cuenta con el software Spectra Plus, el
cual puede ndennfcar los elementos en forma lndlvxdual O por programas; para el
analisis de la muestra ‘se identificaron de ambas forrnas Dicho software cuenta
con 6 programas preestablec:dos, en donde se agrupan los elementos de interés

para el laboratorio. Los programas se muestran en' la’ Tabla 3.4.

Nombre del Progruma 1 lementos
Fertilizmntes Si,PyK
IPET Clsi, P, Sy Al
2204017 Ba, Fe,Ti,Cay K
ME]ALICOSIG Sh, Sn, Cd, Zr, Sr, Pb, Zn, W, Cu Ni, Co, Fe, Mn, Cry Ti
REFILI Zn,CryCa
REF2PET Siy Al

Tabla 3.4 Programas empleados en el software Specrra Pluv del equipo de
Fluorescencia de rayos X.

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN
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3. Analisis Cuantitativo

A partir de los resultados obtenidos en el analisis cualitativo, se seleccionaron
cinco elementos: cobre, manganeso, cromo, hierro- .y estafio, los cuales, se

cuantificaron por Absorcion Atémica y por Emisién de Plasma.

I.a cuantificacién por Absorcion Atdmica se llevé a cabo en la Facultad de

Iistudlios Superiores Cuautitlan Campo 1, empleando un Espectrofotémetro de

Absorcion Atdmica SpectrAA-200, Varian.

EEn el caso de la cuantificacién por Em!suon d Plasma se llevdo a cabo en la

Admiristracicn Central del Laboratorio: » S(.l'vICl Clentg/‘ ico de la Dlrecc‘lén

Ceneral de la Aduana, el equipo utlhzado es un; Espectrome(ro de Emision de

Plasma Termo Jarrell Ash, Iris Advantage.

En la Figura 3.2, se muestra los pasos del anahsls cuantnatlvo que se llevaron a

cabo.
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Figura 3.2 Diagrama del Andlisis Cuantitativo empleado a las muesteas de Escoria.

r 3 muestras de Escorias. }

[, Disolucien de la muestra, ]

]

&wién alcalina / Digestion 4cida, ]

Na,0,/NaOH

‘ﬁigestién ﬁc_ida.

HNOy/HF/H,SO,

HCI/HNO,

I

Absorcion AbSOQc‘iv(ﬁh 4 Emision Absorcién Absorcion Emlslén
Atomica’ Atomica’. “ o de Plasma’ Atomica’ Atémlm e Plasma’

! 8¢ analiza por cuatriplicado cada muestra, teniendo un mtal de 12 mucstras La disolucidn y cuantificacion se reahzaron enl l'aculmd de
[sludlos Superiores Cuautittn Campo 1.

* Se analiza una vez cada siwestra, teniendo un total de 3 muesteas. L1 dunlm ion sc rmlm en los laboratorios de la Aduana y se cuantifica en la
Facult1d de Estudios Superiores Cuautitlin Campo [.

¥Se analiza una vez cada muestra, teniendo un total de 3 muestsas. La disolucisn y cuantificacion se realiza en los laboratorios de la Aduana.
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3.1 DISOLUCION DE LA MUESTRA

Para la dlsoluc16n de la muestra se consnderan Ios resultados obtenidos en las

pruebas de solublhdad en donde se observa que la muestra wratada simplemente

con acidos o mezcla de estos., no se dlsuelve por comple(o. Esto se debe a la

presenCIa de - ,s:hca(os Y silice que COn]O» se: ha i visto . anteriormente son

componentes de las escorias.
Se prueban tres tipos de digestiones acidas; uales; se seleccionan dos para
cuantificar los elementos y de igual forma’s =b res fusiones alcalinas y se
selecciona una para la cuantificacién, com mu a‘en la Figura 3.2.

Una de las digestiones acidas selec HNO;, en donde se
espera que con el HCI se insolubi 1'HNO;3 se asegure

la disolucion de todos los eleme

cogé esta mezcla, por
g pocdlresiduo, ademas
una de las propiedadeé del«HF,»es aue disu

En el caso de la Fusién alcahna, se e xge la mezcla ‘azoz Y NaOH, seguida de

la digestién acida, para permitir que se dlsuelva toda’ la muestra.

L.as digestiones acidas que utilizan HF, se realizaron en Ja Administracién
Certral del Laborartorio y Servicio Cientifico de la Direccién General de la
Acdluana, al igual que la fusién alcalina con NaxO:/NaOH y con KHSO, por la
disponibilidad del material necesario. Solo el método de la fusion alcalina con
Na>O2/NaOH se repite en la FES Cuautitlan.
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3.1.1 Digestiédn dcida

En las digestiones acidas con HF,; las rn‘ubestras se pulverizaron en un mortero con
pistilo de égata, posteriormente se tamizaron en una malla de 75 nm’ 0 '0.0029
pulgadas. . . ‘ o ’

[} HCI 7 HNO5

En este caso se adiciond lg. de ﬁ\ueStré; seca. a un matraz de bola de 100 mL,
aproximadamente 3 mL de agua desionizada para formar una pasta, 7_.5,r’nl.. de
HCI1 6M y 2.5 mL de HNOj; concentrado, el matraz se deja tapado toda la noche a
temperatura ambiente. L.a mezcla se calienta moderadamente con un coﬁdénsador
de reflujo de aproximadamente 40 cm por dos horas y se deja enfriar. El
condensado se enjuaga con un poco de agua desionizada. La solucién se filira a
traves de un filtro de celulosa resistente a los acidos, lo recolectado se lleva a

atoro de 100 mL. con HNO;: 1M o HCl 1 M dependiendo del elemento.

@ HNO, / HF / H,S0.,

Sc pesan 0.1g de muestra pulverizada y tamizada en un vaso de teflon de 100 mL,
se¢ adiciona 3 mL de HNO3 concentrado y posteriormente 2 ml de HF
concentrado, se cubre con papel Parafillm y se calienta casi a sequedad, se
adiciona 1.5 mL de H3SO,, se vuelve a tapar y se calienta brevemente. Se lleva a

aforo de 100 mL con agua desionizada.

@ HNO,, / HCI / HF

Se pesan 0.1g de muestra pulverizada y tamizada en un vaso de teflon de 100 mL,
se adiciona 10 mL de HNO; concentrado, 5 mL de HCI1 concentrado y 3 mL de

HF concentrado, se cubre con papel Parafilm y se calienta. Se lleva a aforo de

100 mL con agua desionizada.
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3.1.2 Fusi6n Alcalina seguida de una digestién scida

L.as muestras que se utlhmron para‘la: fusnon se pulvenmron en un mortero de
agawa con pistilo, postenorrnente se tamlzaron en’ una maya“de 75 mum o 0.0029
pulgadas. :

[E] N2,CO,

Se pesan 0.5g de muestra en un cnsol de Platlno
2¢ de NazCOg, se’

solido se pasa.a ‘un’:vaso’ de' r)ré

ciona aproximadamente

HNO;s 1M y se aford a 'S0 mL ¢én este mismo acido

® Na,0, / NaCH

Zn un crisol de Zirconio se pesan ‘0. 2¥-1 de muestra pulvenzada y tamizada, se
adiciona aproxlmadamente 2.5g de NaOH Yy NazOz respectivamente; con la flama
de un mechero Fisher se cahenta hasta que se funde la me=zcla, es decir, cuando se
tornan de un color rojo. Se deJa enfriar y se recupera transfiriendo el crisol a un
vaso de precipitado de 500 rhl.., se tapa con un vidrio de reloj de costilla, se
adiciona lentamente 100 mL de HCI 1:1 y cuando termine de reaccionar la base
con el acido, se enjuaga el crisol y el vidrio de reloj con agua desionizada.
Nuevamente se tapa el vaso de precipitado con el vidrio de reloj y se calienta
hasta que se halla evaporado una parte de la soluciéon. Se lleva a aforo de 250 mL
con HCI 1 M.

@ KHSO,

En un crisol de Platino se pesan O.1g de muestra pulverizada y tamizada, se
adiciona aproximadamente 2.5g de KHSO, y se llevan a cabo los mismos pasos

que la fusidén anterior.
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3.2 CUANTIFICACION POR ABSORCION ATOMICA ¥ EMISION DE PLASMA

Una vez que se han seleccionado’'los elementos y. los:métodos de disolucién, se

cuantifica por Absorcion Atdmica y se 'conipénran por" Emisién de Plasma.

En la Figura 3.2 se muestra un esquema de .los bhsos empleados en el analisis
cuantitativo de las muestras de escoria; comd'se':"puede observar se llevaron a
cabo dos métodos de disolucién: digestion acida’'y-fusion alcalina/digestion acida.
IDe los cuales, los resultados principales en la cuantificacion son los obtenidos por
la digestiédn acida con HCIVHNO; y de la fusién alcalina analizados por
Absorcion Atomica. Cada una se analiza por cuatriplicado en la Nave de LEM de

Quimica, teniendo un total de 12 muestras por disolucion.

Con la digestion acida de HNOJZ/HF/H2S0O.,, se piretende observar si se cuantifica
en su totalidad cada clemento, a pesar del residuo é;ue queda en la digestion. Los
resultados se comparan con los de la fusién alcalina y se analizan por Emision de
Plasma para comparar entre los dos métodos de cuantificacion. Se analiza una vez
cada muestra, teniendo un total de 3 muestras; la digestion se realiza en la
Administracion Cerrral del Laboratorio y Servicio Cientifico de la Direccicn
CGGeneral de la Aduara, al igual que la cuantificacion por Emision de Plasma y la
cuantificacién por Absorcidon Atdmica se realiza en la Facwliad de Estudios

Superiores Cuautitlciny Campo 1.

Para el caso de la fusion alcalina, se realiza la disolucidén tanto en la FESC como
en la Administiracicon Cerntral del Laboratorio y Scrvicio Cientifico de la
Dirceccicn General de la Aduara, de esta altima se analiza una vez cada’'muestra,
teniendo un total de 3 muestras, con el fin de observar la reproducibilidad del
meétodo, asi también, esas mismas muestras se cuantificaron por Absorciéon

Atomica y Emision de Plasma para comparar entre los dos meétodos.

LLa cuantificacion por cada método se rcalizo de la siguiente manera:
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= Absorcnén' Atomuca

Para cada elemento se. elabora una curva patrén; las longitudes de onda se
seleccionan ' cuidando que Nno  seé -encontraran cercanas entre . si para evitar
cualquier lnterferenma,

La forma en que se reallza :la-curva patrén de cada elemento, tanto para la

digestion acnda como para la fusion alcalina/digestion acida es la siguiente:

- Curvas de calibracidn para la Digestion Acida con HCI / HNO; )

El mcétodo utilizado para disolver cada uno de. los metales de las curvas de
calibracion fue similar al empleado en la digestion y.el:aforo fue con HNO; 1M
para todos los elementos excepto para el Hierro, el cual requiere que se encuentre
en soluciones de HCI (misma concentracion), para ;ey‘itar‘que la absorbancia tenga
una depresion en sus valores. El blanco. tiene el mismo procedimiento de la
digestion pero sin muestra y se afora con'‘el respectivo acido. Los parametros

utilizados en el equipo para cada elemento analizado se muestran en la Tabla 3.5.

- Curva de calibracidn para la Fusién Alcalina con Na,O, / NaOH

EE1 meétodo utilizado pai‘a disolver cada uno de los metales de las curvas de
calibracién fue el sugerido en los manuales del equipo, se aford con HC1 1M. El
blanco se prepara con el mismo procedimiento de una fusion pero sin muestra
problema; esto es para tener una referencia del efecto del sodio en las
absorbancias. En estas mismas curvas se leyeron las muestras de Ja digestion
acida con HNO3y/HF/H2SOu4; el blanco es de HC1 1 M. Los parametros utilizados

en el equipo para cada elemento analizado se muestran en la Tabla 3.6

TlaD.u.. CON
FALLL DE ORIGEN
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HIERRO MANGANESO
Estindar: Hierro metiilico purificado Estandar: Dioxido de Manganeso
Pardmetros instrun les utilizados Pardmetros instrumentales utilizados
Meétodo Flama Long. de onda 386 nin Meétodo Fla: Long. de onda 403.1 nm
Combrustible Acetileno | mA de la lamp. 5 Combustible Acetileno | mA de_la lamp. 5
Soporte N:O Rango de Cone. 0-40ppn Soporte N:O Rango de Conc. § 0-12 ppm
ESTANO COBRE
indar: estanio metalico granulado Estandar: Cobre metalico purificado
Pardmerros_instrurmnentales utilizados Pardmetyos instnementales utilizados
Método Flama Long. de onda 235.5 win | Métoda Slama Long. de onda 2179 nm
Combustible [ Acetileno { mA de la_lamp. 7 Combustible | Acctileno | mA de la lamp. 4
Soporte N Rango de Cone. Oﬂmlnij Soporte N-O Rango de Cone. | 0-18 ppm
CROMO r
Estandar: Dicromato de Potasio prado analitico Tabla 3.5 Parimetros " tilizados en ¢l equipo
. Pardmetros instrumentales setilizaden de Absorciaon Atdmica, para la Curva de
Meétexdn Flama Long. de onda 425.4 nan Calibracion de la Digestion Acida con
Combustible Acetileno | mA de la lkamp, 7 HCI/IINO;
Soporte N.O Rangn de Cone. | O-12 ppun
HIERRO MANGANESO
Lstindar: Hierro metilico purificado Estindar: Dioxido de Mangancso
. Pardmetros instrumentales utilizad, Pardmetros instrumentales utilizados
Metedo Flama Long. de ondu 372 nmn Método Flama Long. de onda 403.1 nm
Combustible | Acetileno | mA de ba lamp, 5 Combustible | Acetileno | mA de la lamp. 5
Soporte N.O Rango de Cone. O-31ppm Soporte N.O Rango de Conc. | _0-12 ppm
ESTANO COBRE
indar: estano metilico granulado Estindar;: Cobre nctalico purificado
Pardmetrus instrumentales utilizados Paydmetrus instrumentales utilizados
Meétodo Flama Long, de unda 235.5 mun Meétodo Flama Long. de onda 3248 nm
Combustible | Acctileno | mA de la lamp. 7 Combustible | Acetileno | mA de la lamp. 4
Sopurte N.O Rango de Cone. | 0-2.1 ppm Soporte N.O Rango de Cone. | 0-1.7 m
CROMO
Estiandar:Dicromata de Potasio grado wualitico Tabla 3.6 Parametros " utilizados en el
P tros instrumentales utilizados equipo de Absorcién Atémica, para la Curva de
Meétxdo Flaina Long. de onda 425.4 nm Calibracién de la Fusién Alcalina.
Cennbustible | Acetileno | mA de la lamp, 7
Soporte N.O Rango de Cone. | 0-1.9 1 ppin
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= Emisién de Plasma

El equipo utlhzado es un Espec(rometro de Emfs:on de Plasrna Termo Jarrell
Ash, Iris Advantage “dicho equlpo,_cuenta con el software Termo SPEC/CID
Versién 2.2, en donde a‘través de varios programas. precstablecidos, se agrupan
los elementos’ de interés para‘el laboratono. Dos de ellos se muestran en la Tabla
3.7. .

Nombre del Programa Elementos
Acero Al Cr, Mn, Mo, Ni, P, Si, Ti. V, Zn
Aluminio B, Cr, Cu, Fe, Mg, Mn, Ni, Si, Sr, Ti, Zn

Tabla 3.7 Elementos que contienen los programas de Acero y Aluminio del
Termo SPEC/CID

Los resultados que no son de interés, pero que se cuantificaron. por este método,
se presentan en la seccién de anexo en la Tabla 1. Asi . como las propiedades

fisicas y quimicas de los metales cuantificados por ambos métodos.
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1. Analisis Cualitative
1. ANALISIS QUIMICO

Los resultados se presentan en el orden mostrado en el diagrama de la Figura 3.1.

=1 Andlisis Prehiminar

o Istade Fisico | 1as tres mucstras de Iscoria son solidos de textura mixta.

- Color [ Negroy gris.

= [Insavospor vid secd

Culent. ¢n tubo | No s¢ observa desprendimicnto de gases, no sublima, no funde y a temperaturas
de ensaye: aluas, ¢l solida se¢ hace incandescente (color rojo).

« Ensayo por via humeda

Solubiliclad

| 1disolvente Frio Cualientc
H0 Insoluble. Insoluble
Parcialmente soluble, solucion amarilla | Parcialmente soluble, solucion amarilla
et claru con desprendimicento de gas. con desprendimicnto de gas.
IIN(;, Parcialmente soluble Purcinlmcnlc_ soluble, cambio de color de
' . algunos granitos a verde.
SO, Insoluble, solucién incolora. Insoluble, solucién incolora.
NauOH Insoluble. insolublc.
HCUHNO; Parcialmente soluble, solucion amarilla|Parcialmenie soluble, solucién amarilla
clara con desprendimiento de gas. clara con desprendimicnto de gas.

Tabla 4.1 Resultados del Anidlisis Preliminar.
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ez Andhsis Sistemiatico de Cationes

Los pasos del analisis sistematico, se muestran en la Tabla 2.1. A continuacién se

muestra los resultados y la forma en que fueron identificados en la Tabla 4.2,

"Tabla 4.2 Resultados del Analisis Sistematico.

Ier. reactivo HC/

Elemento | Plomo, Plata y Mercurio.

Resultado: | Negativo para los 3 ¢lementos.

Mcrodo: Separacion de PhCI: por solubilidad (esta sal ¢s mucho mas soluble ¢n agua caliente
que la sales correspondientes a Ag y Hyg) y posterior precipitacion con HaSOy4 cn este
caso no precipita.

Iin los casos de Hg vy A, se separun ¢ identilican con una solucion de amoniaco, en
donde la plata sc huce soluble y ¢l mercurio forma particulus negrus: estas no sc formun;
la plata no se identifica.

Elemento | Silice.

Resultado: [ Positivo debido u lu nuturaleza de la muestra,

N ¢rodo: Insolubilizicion de lu silice v silicatos con 1ICIL.

2do. reactivo HaS

i1 color del

precipitado es amartllo clare, por lo cual se descarta L existencia de tHg. Bi, Phy Cu.

Elemento

Arsénico.

Resultado | Negativo.

NMérodo A unas gotas de As que se encuentra en forma de AsOy”, se adiciona HNOs gy y 10 gotas
de molibdato amonico 0%, se calientua a buno maria, se forma un precipitado y solucion

R amarilla.

Elemento | Antimomo

Resultudo | Negativo

Ncrodo 2-3 gotuas de ShY con +-5 gotus de rodamina B al 0.01% sc anade 5-6 gotas de benceno y
s agita; se esperu en la luse organica un color violaceo.

Elcimento | Estano.

Resultado | Positivo, coloracion verde.

NMétodo 5-6 gotus s¢ le adiciona una pequena cantidad de Fe en polvo para reducir ¢l Snde 1V a
11, se centrifuga y al liquido limpio, se Ie adiciona unas gotas de una solucién de azul de
mutilcno, se esperua un cambio de coloracion.

Elemento | Cobre.

Resultado | Negativo.

Nétodo Sc trata con 5-6 gotas de NH; concentrado, sc espera una coloracion azul por la

formacion de Cu(NH;)+™".
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Continuacion de la Tabla 4.2 Resultados del Analisis Sistematico.

Jer. reactivo NHoCl/ NHOH

Sc abticne

un precipitado de color marron.

Elemento | Hicrro.
Resultado | Positivo, precipitado de color azul
Método

A unas gotas sc e adiciona unas gotus de hexacionoferrato (I1) de potasio, precipitado
de color azul.

Elemento

Cromo.

Resultado

NMcétodo

| Positivo, precipitado de color amarillo y otro blanco .

A unas gotus sc vierten en un exceso de NaOL L Se agita, sc calienta suavemente y sc le
adicionu 2-3 gotus de 11:0: v se calicnta, la solucion se torna de color amarillo, se
centrifuga y al liquido se e adiciona 2-3 gotas de acctato de plomo, cl precipitado es de
color amurillo.

Elemento

Alumima.

Resultado

Positivo, precipitado blanco.

Mciodo 5-6 gotas sc e udicionu una pequena cantidad de NuOI1 1 hasta Hegar 2 un pll= 6.
Elemento | Manganceso.

Resultado | Negativo.

Nctodo ~ |Se evaporan unas gowas, para climinar ¢l 11ICL sc retoma con HNO3 y sc anade una

pequena cantidad de PbO;, se calicnta en bano muaria, el liquido debe tornarse violeta
caracteristico del permanganato.

Fto. reactivo: HaS

1l precipitado que se obticne ¢s de color blunco amarillento, se descarta ¢l Coy Ni.
Elemento | Zinc.
Resultado | Positivo, precipitado de color blanquecino.
NMétodo Sc evapora a scquedad para climinar ¢l TINO;s, ¢l residuo se retoma con 4cido acético,
anadicndo eventualmente unas gotas de acetato de sodio hasta un pll = 2.5, se truta con
NusS; precipitado blanco.
lemento

Resultado | Negativo.

Manganeso.

Netodo Sc repite la reaccion de PhO, N
Elemento | Niguel.

Resultado | Negativo.

Meérodo Se trata con NH; hasta un pH = 9, se anade unas gotas de dimetilglioxima, se forrna un

precipitado rojo-fresa.
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Continuacion de bt Tabla 4.2 Resulados del Anailisis Sistematico.

Solucion filerada

A lu solucion filtrada resultante, se concentra puara climinar la mayor parte de amoniaco, sc le anade
I ml de HICl y se evapora para eliminar el 1128, NuaS y ¢l exceso de 1ICI, se disuclve ¢l residuo en
acido acetico (pll=4,5) vy se investiga los cationes alculino-terrcos y alcalinos en forma de acetato.

Elemento | Bario.
Resultado | Negativo.
Mctado Se truta dos o tres gotus de la muestra con cromato potisico, se [orma un precipitado

amarillo de cromato de bario ((reuccion especifica).

t cmento

Estroncio.

Lll?gultudo

Negativo.

Mctodo

De Ia solucion precipituda de Ba, se centrifuga y sc separa, al liquido se le anade un
volumen iguul de ctanol, en presencin Sr., se {orma un precipitado amurillo de SrCrO..

Ele

mento

Culcio.

Ruesultuc
NMetado

Positivo.

A unus gotas, se anade 2-3 gotas de oxalato de amonio, se forma un precipitado blanco
de oxalato de caleio.

l.os clementos que se identificaron a través del analisis sistematico se presentan
ecn la Tabla 4.3,

Tabla 4.3 lementos identificados cualitativamente
Cr Sn Fe St

Zn Al Ca
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1.2  ANALISIS INSTRUMENTAL

5] Disparo de Emisién

Los elementos que se identificaron por medio de este método se presentan en la
Tabla 4.4 LT '

§ ‘. Dispiro de Emision
Cr g Sn Ti
Cu “Al w
Zn Mn Mg 7

Tabla 4.4 Resultados del Analisis Instrumenial por Disparo’de Emision.

= Fluorescencia de Rayos X

LLas lecturas reportadas son Cps. (Cuentas por seguhdb); este valor no es
representativo de la cantidad de elemento présente en la rﬁuestra, sin embargo da
una idea (no exacta) de la proporcion en que se encuentra. Los elementos que se
identificaron por este método se presentan en la Tabla 4.5.

Fluorescencia de Rayos X

Elemento Cps Elemento Cps
Al 30550 Ca 92540
Cr 923 Cu 3868
Fe 88480 Mn 11850
Sn 200 Sr 2719
Ti 1933 Zn 748
Zr 10640 As 2714
Ni 565 K 2145

‘Fabla 4.5 Resultados del Analisis Instrumental por Fluorescencia de Rayos X.
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1.3 DRISCUSION DEL ANALISIS CUALITATIVO

La Tabla 4.6, muestra los resultados del analisis cualitativo, de acuerdo al
procedimiento utilizado.

Mcrodo
Quimico Disparo de Emisién | Fluorescencia de Rayos X
Cr Cr Cr
Zn Zn Zn
Sn Sn Sn
Fe FFe IFe
Ca Ca Ca
Si Si Si
Al Al Al
Cu Cu
Mn Mn
Ti Ti
Mg Ni
w Sr
As
Zr
K

Tabla 4.6 Resultados del Analisis Cualitativo.

Como se puede observar casi la mitad de los elementos presentes en la muestra cle
escoria de fundicion, fueron identificados por el analisis quimico, dicho analisis
es util, ya que permite tener una idea del comportamiento de la muestra. Sin
embargo, a pesar de que es un buen método, esta limitado por la cantidad
presente de los elementos (concentracién limite), de la disponibilidad de los
reactivos necesarios y de que en el procedimiento del ensayo no se contamine la
muestra. ’

Por otro lado, el analisis instrumental, tiene la capacidad de identificar un mayor
numero de elementos, sin requerir algan tratamiento extra de la muestra, esto es
una gran ventaja, pues se¢ evita que cn el tratamiento de esta se pierdan (se

volatilicen), enmascaren o sean dificiles de separar. Pero va estar en funcion del
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numero de placas de identificacién con que sc cuente para el equipo de disparo de
emision o de los programas establecidos, como en el caso de fluorescencia de
rayos X.

De acuerdo con los elementos identificados en la muestra de escoria, ésta puede
provenir de una industria que manu'factura el hierro en alto horno. Por lo general,
este tipo de escoria esta constituida” de FeO s:oz, CaO AlzO3, MgO. ademas de
algunas impurezas en cantldades vanables de MnO TIOz, S, P2Os, ZnO, Pb, Cu y
metales alcalinos. 19 o w

Pero ademas en este tipo de hormo,’ es cor'nﬁh' que se lleve a.cabo la reduccioén de
otras menas de oxidos que cumplen con 10s Mismos principios de fabricacion del
hierro como son los é6xidos de los metales de Pb Sn, Cu y Ni los cuales son mas

nobles que el hierro. ¢'®
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2.  Analisis (Cuantitativo

Los resultados se presentan en el orden mostrado en el diagrama de la Figura 3.2,
Los elementos que se seleccionaron paré c‘uantiﬁcar, a partir de los resultados del
analisis cualitativo y que ademas. son de ‘interés, para la continuacion de este
proyecto multidisciplinario son’ cinco: ‘Hierro, Manganeso, Estailo, Cobre y
Cromo : '

2.1 DISOLUCION DE LA MUESTRA

Sc consideran los resuliados obtenidés en las pruebas de solubilidad, en donde se
observa, que la muestra tratada simpvleme‘nte: con acidos o mezcla de éstos, no se
disuelve por completo. Esto se debe ala présénéia’de silicatos y silice que como
se ha visto anteriormente son componentes de las esconas ,de acuerdo a los
resultados del analisis cualitativo y de la. blbllograﬁa consul(ada.,

Por ello se prueban tres tipos de digestion ;'ncida, a dos de‘ ellas en las mezclas se
les adiciona HF; este acido tiene la capacidad de disolver los silicatos y la silice;
la otra digestion, es similar al método de precipitacién de la silice. También se

prueban tres tipos de fusion alcalina seguida de una digestidn acida.

(2] Digestion scida:

La Tabla 4.7 muestra los resultados de la digestidon acida.

Digestion Acida
HCVHNO; | HNOYHF/H2SO4 | HNOyHCVHEF

Disolucion

Completa

Incompleta &= £ E

Tabla 4.7 Resultados de la digestion acida.
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l.os residuos de cada digestion tienen la siguiente apariencia:

« HCI/HNO;: soélido parecidp a‘la érené, iiy:lve co;lor,blanco con algunos granitos

HNO;/HF/HZSO.a. sohdo n.

coloide. pero existe la posnblhdad que dicho sdlido sea de este snhcato i

A partir de estos resultados, se selecciona para cuantificar.- los elementos, la
digestion con HCIVHNO3 y HNO3/HF/H2S0,, en donde la primera’es s:mllar al
método de precipitacion de la silice y en la segunda se espera que el residuo sea

el F2SiFs. Los resultados se comparan con la fusion alcalina.
= Fusién alcalina seguida de una digestidn dcida

I_a Tabla 4.8 muestra los resultados de la fusion alcalina seguida de la digestion

acida. -

IFusion Alcalina / Digestion acida
NaxCOs3 NaxOy/NaOH KFHSO4

Disolucion

Completa

Incompleta ®

Tabla 4.8 Resultados de la fusnon alcahna

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN 72




Resultados y discusién

Los residuos de las fusiones tienen la siguiente apariencia.

= Na;COas: sdlido mixto de colof_ négro, Blanéo y:algunos gfatiitbs de color

amarillo.

por lo cual, se decidio utili?‘ér €sta par. cuanul‘car los elementos seleccnonados.

Este meétodo, es la base para cornpara os resuhados. Las otras dos se descartan

porque es deficiente la dlsoluclon de la muestra.

2.2 CUANTIFICACION POR ABSORCION ATOMICA A PARTIR DE LA DIGESTION ACIDA
CON HCI/HNOZ, -

Como se menciond anteriormente, se hicieron cuatro repeticiones por muestra. La

nomenclatura para referirsc a las muestras es la siguiente:

nRm en donde n indica el numero de muestra.
m indica la repeticion.

Las concentraciones en ppm de cada muestra y el promedio de estas, asi como el

analisis estadistico para cada elemento se presenta a continuacion.
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je4] Hierro

Curva de calibracién de Fe

A 008
0.06 -
/
0.04 P
& " y = 0.0016x - 0.0006
002 - — 2
o R’ = 0,.9991

0 o= T

0O 5 10 15 20 25 30 35 40 45 ppm

@ Curva de calibracidn de F
, O e e S e Fe)J

Gratica 4.1 Curva de calibracion
de Fe en A A

Resultados y discusién

Muestra AT T hpm de Fe
IR1 0.0323 170.6375
IR2 0.0350 18-.8+437
IR3 0.0343 18L.607+
IR+ 0.0355 187.9+457
2R1_ | 003293 | 1554494
2R2 0,0500 | 263.1995
2R3 0.0340 | 180.0643
2R+ 0.0333 175.5967
3R1 0.0310 164.0420

|__3R2 | 0.0356_| 187.0639
3R3 0.0347 183.5788
L3R4 1 00330 | 174.3375

Tabla 4.9 Concentracién en ppm de
Fe en la muestra de escoria

En este caso debido a que las tres muestras de laboratorio son submuestras, se

considera que las doce mediciones, pertenecen a una sola muestra.

Como se puede observar el valor maximo de la muestra 2R2 y minimo de 2R1, se

pueden encontrar fuera del conjunto de valores. Segiun cl Método de Dixon y

Grubbs, se determina que:

- Método de Dixorn

Para n = 12 con un 5 2% de riesgo.

Valor maximo -

Valor minimo

e

Criterio Teute = I'n

(Xn — Kn2)/(Kn — X2)
(263.1995 — 187.0639)/( 263.1996 — 164.0420) = 0.7678
(X3 — X))/ (KXo — X))
(170.6375 — 155.4494)/(187.9457 — 155.4494) = 0.4674

Maximo 0.7678 =< 0.546 Se descarta el valor de 263.1995 ppm.
Minimo 0.4674 = 0.546 Se conserva el valor de 155.4494 ppm.
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- Método de Griubbs

Paran = 12 con un 5% de riesgo.
Media = 184.0305 ppm.
Desviacion estandar = 26.7575 ppm.

Resultados y discusion

Valor maximo Taie = (X, - ;')/ S — (263.1995 — 184.0305)/26.7575 = 2.9588
Valor minimo Tenle = (.; -x1S — (184.0305 — 155.4494)/26.7575 = 1.0682

Criterio Teate = Ttabin
Maximo 2.9588

2.176 Se descarta el valor de 263.1995 ppm.

=
Minimo 1.0682 = 2.176 Se conserva el valor de 155.4494 ppm.

Solo se descarta el valor maximo de 263.1995 ppm y se calcula los valores de
media, desviacion estandar, coeficiente de variaciéon e intervalo de confianza.

- Media: 176.8333 ppm.
- Desviacion estarndar: 3.0727 ppm.
- 1t Cortf. al 95%%: 176.8333 = 2.0617 ppm.
15 Manganeso
Muestra | AT T T ppm de Mn
Curva de Calibracidn de Mn IR1 0.0342 1193606 |
005 - 1R2 0.0-483 168.2285
A - 1IR3 0.0349 122.1123
c.04 T TR+ 0.0349 | 132173+
0.03 " 2Rl 0.0354 133.7356
002 oy = 0.0036x + 0.0003 2R3 0.0369 | 1289990 |
0.01 o R? = 0.9998 2R3 0.0360 | 1259409
0.00 = . ] I 2R+ 0.0369 1284601 _
012 345678891011213 3R1 0.0353 123.2045
3R2 0.0380 131.9438
® Curva de calibracién de Manganeso 3R3 0.0374 | 130.7067
—— Lineal (Cur-va de calibracién de Manganeso) IR+ 0.0381 1338286

Grafica 4.2 Curva de calibracion de Mn en AA, Tabla 4.10 Concentracion en ppm de
Mn en la muestra de escoria.

- Afétodo de Dixorn y Grubbs: Al evaluar entre el valor maximo 168.2285 ppm
y el valor minimo 119.2906 ppm por los dos métodos se encuentra que se

descarta el valor de 168.2285 ppm.

- Media: 126.3087 ppm.
- Desviacion Fstcandar: 4.5368 ppm.
- Inr. Confianza al 95%26: 126.3087 x 3.0477 ppm.
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Resultados y discusiéon

Estaflo
Curva de calibrocién de Sn Mucstras | _ATPPT ppm de Sn
1Rt 0.0042_ | 39833
A 0.06 1IR2 0.0051 +.8849
0.05 1IR3 0.00-48 +.5959
0.04 1R 0.0043 -+.098+4
0.03 2R1 0.0263 26.0531
= 0,001 0.0002 - e
002 Y . o998 FIt] 0.0255 35.2672
0.01 - 2R3 0.0333 33.0735
o &= — e T3Ra_T00312 |7 308304
o 10 20 30 40 50 60 TTT3R1T | 0.0308 | 30.4994
] 353 3
@ Curva de calibracién de Sn ;::; ggézg ;;;;3;
Lineal (Curva de calibracién de Sn) - 31{—4‘ - 4“0’.03]8 31 .4804
Grafica 4.3 Curva de calibracion de Sn en AA. Tabla 4.11 Concentracion en ppm

de Sn en la muestra de escoria.

Mérodo de Dixorn v Grubbs: Se descartan las mediciones de las muestras 1R1
a 1R4 debido a que se encuentran por debajo de la media de los valores entre
2R1 a 3R4; esto se puede deber a un error asociado a la lectura en el equipo
de absorcién atomica.

Media: 30.6849 ppm.

Desviacian Fstcrndar: 1.208) ppm.

Ine. Confianza al 95%4: 30.6849 = 1.0102 ppm.

Cobre
Muestra ppmde Cu
" - 1R1 9.6395
Curva de Calibracién para Cu R2 115712
ot 1R3 12.2290
o8 | - IR+ 10.6757
2R1 9.9421
0.06
oon // 3R2 11.0257
) / y = 0.0050x - 0.0004 2R3 11.6906
ooz . . 3R+ 116161
2z .
0 et = 0.9945 3R1 12.2197
012345678 91011121314151617°°™ 11.8861
1.8422
® Curva de Calibrocién de cobre | 51851 ]
———— Lineal (Curva de Calibracién de cobre) 21851 |
Grafica 4.4 Curva de calibraciédn ‘Tabla 4.12 Concentracion en ppm de
de Cuen A A, Cu en ia muestra de escoria.
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Resultados y discusioén

- Método de Dixon y Grubbs: Se. aceptan todos los valores, de acuerdo a los

dos métodos.
- Aledias

- Desviacicorn Estandar:

11:1247 ppm,
1.0370 ppm.

- Irir. Corfianza al 9526: - 11. 1247 4 0.6589 Ppm.

c2) Cromo

Curva de calibracién para Cr

A 0.20
0.15 ./.
0.10 /0/
Y = 0.0135x + 0.0007
0.08 -—" R? = 0.9999
-
0.00 &= — ppm

012 3456 78 910111213

& Curva de calibracion para Cr
—— Lineal (Curva de para Cr)

Grafica 4.6 Curva de calibracion
de Cren A.A.

Mucestras | ATPI® ppm de Cr
1R1 0.0516 3.7546
B IR2 0.0490 3.5667
0.0521 38040

38799

3R+ ] 0.0559 |

Tabla 4.13 Concentraciéon en ppm de
Cr en 1a muestra de escoria.

- Método de Diron y Grubbs: Se evalGia el valor maximo de 4.0734 ppm y
<l valor minimo de 8.5667 ppm y sc descarta este Gltimo.

- MNMediar 3.9625 ppm.
- Desviaciorn FEstdndars 0.1080 ppm.
- Int. Confianza al 9596

3.9625 = 0.0725 ppm.
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Resultados y discusién

2.3 Cuantificacién a pértlr de la dléestlén scida con HNO;,/HF/H?SO‘|

Los resultados para absorcton a(omxca se calcularon a partir de las ecuaciones de
las rectas de las curvas de cahbraclén, utilizadas: para ‘la’ fusidn alcalina seguida
de

submuestras.

“teniendo un total de tres

la dibestxén‘" cnda. Se: anahza cada muestra

2.2.1 Absorcién AtSmica

l.os resultados obtenidos a través de la cuantificacién por absorciéon atémica para

este método de disolucidn son los siguientes:

Hicrro Manganeso Estano Cobre Cromo

Muestra [AT™T ppm AT ppm  [ATT [ ppm  [ATEFC ppm [AT™ ] ppm
1 0.0931 | 4252294 10.0527 | 2199750 [0.0037 199676 1 0.0200 9.514110.0237 8.1357
2 0.0807 | 401.5000 ] 0.0508 231.1364 1 0.0058 341176 1 0.0100 5.0794 { 0.0221 8.26+41
3 0.0002 | 444.5545 | 0.0515 231.9982 | 0.0084 -48.9225| 0.0133 6.757810.0222 8.2197
Medlia 423.7613 227.7032 34.3359 7.hn71 8.2065
. s 215647 10.6701 14.4787 1.886- 0.0652
Iirror max +53.5741 +26.5082 » 359700 +-$.6865 +0.1620

Tabla 4.14 Concentracién en ppm y analisis estadistico para cada elemento

2.3.2 Emisién de plasma

Se analiza cada muestra, haciendo un total de tres submuestras. Los resultados
mostrados en la Tabla 4.15 son concentraciones promedio en ppm, para cada
clemento en la digestiéon acida con HNO3y/HF/H2SO, y cuantificados por emision

de plasma.

abla $.15

Muestra _ppm Fe ppm Mn ppm Cu ppm Cr
1 312.000 143.0000 7.000 4.600
2 254.000 129.0000 3.400 4.200
3 288.000 131.0000 4.600 +.400
Medis 284.6667 134.3333 5.000 4.400
s 29.1433 7.5719 1.8330 0.200
Error Max -72.4019 +18.8111 -4.5539 20.4969

Concentracion en

ppm y analisis estadistico para cada elemento.
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2.4

Resultados y discusi

on

Cuantificacién pbr Absorcién Atdmica a partir de la fusién alcalina con Na,O./NaOH
seguida por digestidn dcida con HCI ) :|

Como se menctono anterlormente se hicieron cuatro repetxcnones por muestra. La

nomenclatura para refenrse a las muestras es la siguiente:

Fan

en donde Fn indica el nimero de muestra.

m  indica la repeticion.

Las concentraciones en ppm de cada muestra y el promedio de estas, asi como el

andlisis estadistico para cada elemento se presenta a continuacion.

1 Hierro

Mucstm AR ppm de Fe I
. FIR1! 0.0453 2144222 |
Curva de Calibracién de Hierro para e! FIR2 0.0349 168.2927
0.070 método de Fusién FIR3 0.0349 170.6231
A 0.060 /’ FIR4 0.0393 189.941+4
0.050 - F2R1 0.0335 164.5129
gg;g P F2R2 0.0353 172.7723
. ¥ = 0.002x + 0.0004 -
0.020 /. R* = 0.999 F2R3 0.0374 1738722
oo | _-* F2R- 00337 166.0020
0.000 ~ PP F3R1! 0.0401 1934698
<] 5 10 15 20 25 30 35 FF3R2 0.0342 168.1592
@ Curva de Calibrocidn de Hierro F3R3 00332 167.8252
_ ——— Lineal (Curva de Calibracién de Hierro) "3R4 _..00345 170.1597

Grifica 4.6 Curva de calibracion
de Fe en A.A.

- Mérodo de Dixon y Grubbs:

- Se descarta el valor de 214.4222 ppm.
- AMedia:

- Desviacién Estandar:

- Ine. Confianz=a al 95%%:

173.2391 ppm.
9.5567 ppm.
173.2391 x 6.4198 ppm.

Tabla 4.46 Concentracién en ppm de

Fe en la muestra de escoria.
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Resultados y discusion

Manganeso
Nucstra A3 Tnm ppm de Mn
Curva de Calibracién de Mn para el método a FIR] 0.0202 87.9135
de Fusién FIR2 0.014+ 64.0798
A 0030 . FIR3 0.0145 65.4168
0.025 o« FIR4 0.01-34 64.1424
0.020 - ./ 2R1 0.0147 66.6456
0.015 7 ¥ 0.01-4-4 65.0315
0.010 ./. ¥ = 0.0022x - SE-05 0.0151 64. 7215
z ., . 22
0005 /./ R" = 09934 0.0140 63.6726
0.000 = ppm __0.0137 | 60.9162
o 2 4 6 8B 10 12 14 00126 57.2139
l = G s ente N de mn) I 0.0164 74.2530
oomss | sai14s9

Grafica 4.7 Curva de calibracion de Mn en A.A.  1abla 4.17 Concentracion en ppm de
Mn en la muestra de escoria.

- Método de Dixon vy Grubbs: No se descarta ningun valor.
- Media: 68.1797 ppm.
- Desviacion FEstandar: 9.2424 ppm.
- Lru. Confianza al 95%%: 68.1797 + 5.8724 ppm.
5] Estafo
. . Mucestras ASSm ppm de Sn
Curva de calibracién de.Sn para el método FIRI 0.0018 10.1129
de Fusién FIR2 0.0021 12.0516
0.004 - FIR3 0.0018 10.4730
A 0004 P FIRS 0.0020 11.4890
ppied P 2R 1 0.0023 13.4-487
0.002 /” F2R2 0.0027 15.7251
0.002 p y=0.0017x - 7E-19 F2R3 0.0027 1-4.9270
oo /./ R® = 0.9969 F2R+ 0.0022 12.9025
0,000 &< N 3 - FF3R1 0.0029 16.6265
00 o5 10 15 20 25" F3R2 0.0027 15.8033
o Curve de calbracion de FF3R3 0.0029 16.9402
[‘ ~—— Lineal (Curva de « cnlubmcléﬂ de Sn) 1°3R+4 0.0021 _12.3283

Grafica 4.8 Curva de calibracién
de Sn en A.A. Tabla 4.18 Concentracion en ppm de

Sn en la muestra de escoria.
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Resultados y discusion

Mérodo de Dixon y Grubbs: No se descarta ningan valor.

Media:
Desviacion Kstandar:

Irie. Confianza al 2525:

Cobre

Curva de Calibracién para Cu para el método

de Fusién
0035 .
0030
0025 /./
0.020 -
0015 -
o010 _— ¥ = 0.0189x + 0.0004
0.005 /«' R’ = 0.999
0.000 ¢ , , + ppm
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0
* Curva de calibracidn para Cu

__~— Lineal (Curva de calibracién para Cu)

Grafica 4.9 Curva de calibracion
de Cu en AA.

13.5690 PPM.
2.3809 ppm.
13.5690 == 1.5128 ppm.

Muestras ATERm ppm de Cu !
FIRL 0.0084 4.0428 |
FIR2 0.0061 29423
FIR3 0.0065 3.1924
FIR+ 0.0101 5.0120
F2R1 0.002+ 1.0519

{___F2R2 0,0031 L3134

[ Far3 0.0030 1.2929

I rara 0.0026 11605 |
F3R1 0.0037 1.7018 1
IF3R2 0.0052 25270 |
IF3R3 0.0052 25220 |

__ P3R4 _ 0.0054 26402 |

Tabla 4.19 Coﬁcentracién en ppm de

Cu en la muestra de escoria.

Métodeo de Dizon y Grubbs: No se descarta ningan valor.

Nedia:
Desviacicn Istdndar:

Irtt. Confian=a al 95%:

2.4584 ppm.
1.2258 ppm.
2.4584 x 0.7789 ppm.
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Resultados y discusion

= Cromo
Curva de Calibracidn de Cr para el método Muestras AdS¥nm ppmde Cr
de Fusién FIR1 0.0103 3.6402
A 006 FIR2 0.0073 2.6139
005 FIR3 0.0086 31353
004 FI1R-¢ 0.0091 3.2798
003 12R1 0.0079 2.8883 ]
) F2R2 0.0072 2.615+4
ooz ¥=0.0265x + 0.0002 F2R3 0.0076 26245 |
oot R*=0.9997 F2R4 | _©0.0068 24831
0.00 &= Ppm F3R1 | _ 0.0097 34941
[eXo] 0.5 1.0 1.5 2.0 F3R2 0.0087 _ 3.1916
[ %= furva g colibracién de co ] LE (00084 | 730728
le?gum de calibracién de Cr) Rt 0.0086 31635
Grafica 4. 10 Curva de calibracién Tabla 4.20 Concentracion en ppm de
de Cr en AA. Cr en la muestra de escoria.
- Alétodo de Dixon y Grubbs: No se descarta ningan valor,
- Medic: 3.0169 ppm.
- Desviacion Isstandar: 0.3734 ppm.

- Iy, Confianz=a al 9526: - 3.0169 = 0.2372 ppm.

2.5 Cuantificacién a partir de la fusién alcalina con Na,O/NaOH seguida por digestién con HCE 1 ¢

Como se menciohé anteriormente, en esta cuantificacion se observa por una parte
la reproducibilidad del meétodo de digestion y se comparan los métodos de
cuantificacion ‘en una muestra. Los resultados para absorcion atomica se
calcularon a partir de las ecuaciones de las rectas de las curvas de calibracion,
utilizadas pafa la fusién alcalina. Se analiza una vez cada muestra, haciendo un
total de tres muestras.
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Resultados y discusion

2.5.1 Absorcion Atdmica
Hicrro Mangancso Estano Cobre Cromo
Muestra | AZT™ Ppm ATOTTRE ppm AT Lom AT ppm | A ™| ppm
1 0.0317 ] 151.9417] 0.0152 | 67.2992] 0.0021 | 11.9931] 0.0079 3.8527) 0.0083 | 29676
2 0.0297 | 145.0495 | 0.0146 | 65.9316| 0.0034 { 19.8020( 0.0060 | 2.9336| 0.0077 | 2.8022
3 0.0300| 1436893] 0.0183 | 80.9797[ 0.0025 | 14.2776] 0.0063 | 3.0308| 0.0073 | 2.6012
Media 146.8935 71.4035 15.3576 3.2724 2.7903
s 44245 8.3214 +4.0149 0.5049 0.1835
Error max = 10.9919 +20.6731 199743 2125444 :0.4558

Tabia 4.21 Concentracion en ppm y analisis estadistico para cada elemento.

2.5.2 Emision de Plasma

Sc¢ analiza cada muecstra,

mostrados en la Tabla 4.22

haciendo un total de tres submuestras.

Los resultados

son concentraciones promedio en ppm, para cada

clemento en la fusidn alcalina seguida de la digestion acida y cuantificados por

cmisién de plasma.

Mucstra rpm Fc ppm Mn ppm Cu ppm Cr
1 182.0000 79.6000 0.9200 2.6400

2 200.8000 96,4000 0.0000 2.1200

3 209.6000 92.0000 0.0000 2.2000
Media 197.4667 89.3333 - 2.3200

s 14.0987 8.7117 - 0.2800
Error Max. -35.0259 =21.6428 - =0.6956

Tabla 4.22 Concentracion en

PpPm y analisis estadistico para cada elemento.
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Resultados y discusién

2.6 Discusién de los resvultados del Andhisis Cuantitativo

En Ila Tabla 4.23, se muestran los resultados de las concentraciones promedio en
PPM para cada elemento de acuerdo al método de disoluciéon de la muestra y

cuantificacion.

Tabla 4.23 Concentrucion Promedio en ppm pura cada elemento de acuerdo al metodo emplaido
DIGESTION ACIDA FUSION ALCALINA/ DIGESTION ACIDA
Elemento | HCHIINO, NINO/HE1:504 Na:0/NaOIi (12) Naz0/NaOH (3)
AA AA E.P AA AA Ep

Fe 176 8333 423.7613 281.6667 173.2391 146.8935 197 4667
Nn 126.3087 227.7032 13-4.3333 68.1797 714035 89.3333
Sn 30.6849 3-4.3359 - 13.5690 15.3576 -
Cu 111247 7.1171 5.0000 2.45844 32724 -
Cr 39625 B8.2065 +.4000 3.0169 27903 2.3200

Como se observa en la tabla, faltan los resultados de la cuantificacion de estafio
por emision de plasma para los dos métodos de disolucidn y los de cobre por el
método de fusion alcalina seguida de la digestiéon acida por emision de plasma.
En el primer caso no sé realizé la cuantificacidon ya que este elemento no se
¢ncuentra incluido en los programas de dicho equipo y en ¢l segundo caso, de las
tres cuantificaciones sélo registro un valor; esto se debe a un error de lectura del
equipo ¢l cual se puede deber a que la linea de emision (lineas del patron) y del
analito no sc¢ encontraban en la misma regién espectral, es decir no estaba
“calibrado” y para evitar cometer un’error en la estimacion de la concentracion,
se descartan estos resultados. Los bloques de resultados que se analizan son los
siguientes:

- Digestion acida con HCVHNO; y Fusion alcalina con NazOz/NaOH sepuida
de una digestion acida cuantificadas por absorcién atémica

- Fusion alcalina con NaxOz/NaOH (3) seguida de una digestion acida,
cuantificada por absorcion atédmica y emision de plasma.

- Digestion acida con HNOi/HF/H:SO, cuantificada por absorcion atomica y
emision de plasma.
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Resultados y discusién

- Fusiones alcalinas con Na>O/NaOH (12 y 3) seguidas de una digestiéon acida

cuantificadas por absorcién atomica.

[ca] HCI/HNO, vs NazO,/NaOHIdlge:':tlén dcida cvantificados por absorcidn atérmca

En esta comparacidn, se considera dos técnicas de disoluciéon de la muestra de
escoria, tanto por digestién acida como por fusién alcalina seguida de una

digestion acida. El método de cuantificaciéon es por absorcion atdémica.

Cuantificaciéon por absorcién atémica.
Zlemento HCI/HNO; (ppm) Na;O2/NaOH/dig. ac. (12)
(ppm)

¢ 176.8333 173.2391
Mn 126.3087 68.1797
Sn 30.6849 13.5690
Cu 11.1247 2.458-4

Cr 3.9625 3.0169

Tabla 4.24 Concentracion en ppm de HCI/ZTHNO:a vs NazO:2/ NaOH /digesaidn
acida por absorcion atomica.

Como sc pucde observar en la Tabla 4.24, los resultados dc las dos técnicas de
disolucién son distintas, excepto para Hierro y Estafio. Esto se corrobora al
compararse las medias, por medio de hipotesis estadisticas que implican dos
medias, con un 95% de confianza para cada elemento. El planteamiento es el

siguaicnte.

Hipotesis nula Ho = pia=pn donde: A es para el método de HClI/HNO;.
Hipotesis alternativa H, = pa>, <, & un B es para el método de NarO:/NaOFH/dig. dc.
Se acepta la He si ti<tc<t donde: t- es t calculada.

Se rechaza la Hosi ti>te>t, t es t de tabla de t Student en n-1 g.1.
Se reserva la Hosi tex=t,
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Resultados y discusion

ILos resultados son:

- Flierro - . =1.1875 = 2.086 ’ Sc acepta:

. Manganes’o‘ “t,_= 18. 8554 ’ t, = == 2.080 Se¢ rechaza.

- Estafo 7. - 18 6758 Ty = -2.101 Se rechaza.

- Cobre e =11.2514 [ " t, =+ 2.086 Se: rechaza.:: :
- Cromo te = 8.08‘18 R t, = == 2.080 ‘ Se rechnz.a. .

Por lo cual, se concluye que el meétodo de dlsolucxén de la muestra ‘de escoria,
influye en los resultados, esto se. puede debera la forma en que se Ileva a cabo o
por interferencias, es decir, en ¢l caso de la dlgestlon acnda, al realizar la
separaciéon de la silice, posiblemente los elementos continiien siendo parte de
esta. En los resultados se puede ver que en forma. general es menor la
concentracion para el método de fusién alcalina. Para la fusiéon alcalina, existe la
posibilidad de que el sodio del peréxido y del hidroxido, este aumentando o
disminuyendo la absorbancia. ¥® Sin embargo, estos dos métodos de disolucién

no parccen influenciar-en la cuantificacidén del Hierro.
[Ca) Absorcién Atémica vs Emisién de Plasma para la cisolucion con Na,O_/NaOr/digest. dc.

En este analisis, se compara los métodos de cuantificacion (absorcion atémica vs

emision de plasma) para un solo método de disolucidon NaxO:/NaOH/digestion

acida.
Disolucion con Na:0yNaOH/digestion acida (3)
Elemento Absorcion Atom. (ppm) Emision de Plasma (ppm)

Fe 146.8935 197.4667

Mn 71.4035 52.5333

Sn 15.3576 -

Cu 3.2724 -

Cr 2.7903 2.3200

Tabla 4.25 Resultados en ppm de A A vs E.P para la disolucién con
NaO/NaOH/digestion acida.
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Resultados y discusién

En la Tabla 4.25, se puede observar que los resultados de los dos métodos solo
son similares para el Cromo. Esta afirmacién se comprueba con una Hipdtesis
cstadistica que implican dos medias, con un 95% dc confianza para cada

elemento. El planteamiento es ¢l siguiente:

donde: A es para el método de Absorcion atomica.
B es para el método de Emision de plasma.
donde: t. es t calculada.
tr es t de tabla de t Student en n-1 g.l.

Hipotesis nula Ho = pa= pn
Hipodtesis alternativa H, = pua>, <, # pua
Se acepta la Ho si ti<te<t,
Se rechaza la Ho si te > te >ty
Se reserva la Ho Si to =t

Los resultados son:

- Hierro . =+ 4.303 Se rechaza.
- Manganeso =+ 4.303 Se acepta.
- Cromo = :j: 4.303 Se acepta.

Por lo cual, se concluye que.m b mente para un mismo método de

disolucidén, no u-nﬂuye el metodo de cuannﬁ acxén En ¢l caso de Hierro y Cobre,
1a diferencia de absorbancxa o la faha de esta, se puede deber a una descalibracién

de la linea de emisidn,

= Absorcién Atém!ca vs Emisidn de Plasma para la disolucién con HNO./HF/H S0,

En este analisis, se compara los métodos de cuantificacion (absorcién atémica vs

emision de plasma) para un solo método de disoluciéon HNOy/HF/H25Q,.

Disolucion con HNOYHF/H SO,
Elemento [ Absorcion Atom. (ppm) | Emision de P (ppm)

Fe 423.7613 284.6667

Mn 227.7032 137.3333

Sn 34.3359 -

Cu 7.u71 5.0000

Cr 8.2065 -4.4000

Tabla 4.26 Resultados en ppm de A A vs E.P para la disolucién con
HNOyHF/H2SOa,.
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Resultados y discusién

Como se puede observar en la Tabla 4.26, los resultados no son tan similares, esto
se comprueban con una Hipdtesis estadlstlca que implican dos medias, con un

95% de confianza para cada elemento. E] planteamxento es el siguiente:

Hipodtesis nula Ho = A= p:{ T »donde:A es para el método de A.A.
Hipdtesis alternativa H, = pa>, <, = pug- ., B es para el método de E.P.

Se acepta la Ho si th <t <t = " donde: i es t calculada

Se rechaza la Ho si >t >t o 1 es t de tabla de t Student en n-1 g.l.
Se reserva la Ho Si to =t

I.os resultados son:

- Hierro te = 6.6379 = % 4.303 Se rechaza.

- Manganeso t. = 9.4525 = =*=4.303 Se rechaza,

- Cobre te = 1.3941 th==+=4.303 Se acepta.

- Cromo te =31.3419 t = =+ 4.303 Se rechaza.

En forma general, se concluye que para un mismo meétodo de disolucién
(HNO3/HF/H2SOy4), influye el método de cuantificacidon. Esto se puede deber a
una inestabilidad de las lineas de emision.

Reproducibilidad de la técnica de disolucidn por Na,O/NaOH/dig. dc. por Absorcién Atémica

En este anadlisis se. considera la misma técnica de digestion y de cuantificacion,
pero se varia‘ el lugar en donde se hace la disolucién; una se realiza en la
Administracion Cerntral del Laboratorio y Servicio Cierntifico de la Pireccién

General de la Aduana y la otra en la Facultad de Estudios Superiores Cuautiticn.

El! fin de este analisis es el de reproducir la técnica de digestion en los
laboratorios de la FESC para posteriores practicas.
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Cuantificacion por absorcién atémica.
Elemento N2,O2/NaOH (12) (ppm) Na,Ox/NaOH (3) (ppm)
Fe 173.2391 146.8935
Mn 68.1797 71.4035
Sn 13.5690 15.3576
Cu 2.4584 3.2724
Cr 3.0169 2.7903

Tabla 4.27 Resultados en ppm para la comprobacion de la reproducibilidad de la
técnica de disolucion con Na;Oz/NaOH/dig. ac. por Absorcion atdmica.

Como se puede observar en la Tabla 4.27, los resultados parecen ser similares,
esto se comprueban con una Hipodtesis estadistica que implican una media, con un

95% de confianza para cada elemento. El plantecamicnto es el siguiente:

Hipotesis nula Ho = pa= tin donde: A es para el método realizado en la FESC.
Hipotesis alternativa H, = pua>, <, %+ un B es para el método realizado en ACLSCOGA.
Se acepta la Hosi i<to<t, donde: t- es t calculada.

Se rechaza la Hosli i >to> 1t t es t de tabla de t Student en n-1 g.l.
Se reserva la Ho Si tox=t, .

lL.os resultados son:

= 2.160 Se rechaza.

- Hierro

- Manganeso =4 2 160 Se acepta.
- Estafio te -1.0272 t *= 2. 160 Se acepta.
- Cobre te =-1.1015 == 2.160 Se acepta.
- Cromo te = 1.0004 HW=x2.160 Se acepta.

En forma general, se concluye que la técnica de disolucion por fusion alcalina
seguida de una digestién acida, es reproducible entre laboratorios. En el caso del
hierro, la diferencia se puede deber a una inestabilidad de la flama cuando se
atomiza la muestra, en este proceso suele quedarse en la cabeza del quemador
residuos de sal, provenientes de la fusion alcalina y de la posterior digestion
acida.

Debido a que la digestion acida con HNOiy/HF/H>SO4 presenta una diferencia de
resultados entre los métodos de cuantificacion asi como entre las técnicas de
digestion, se descartan estos resultados.
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Resultados y discusién

Los resultados que se utilizan para determinar la concentracién promedio de cada

uno de los cinco elementos analizados son:

Tabla 4.28 Concentracion Promedio en ppm para cada elemento de acuerdo al método empleado
DIGESTION ACIDA FUSION ALCALINA / DIGESTION ACIDA
Elemento HCUHNO, Na0/NaOH (12) Na,O¥NaOIH (3)
AA AA AA E.P
Fe 1768333 173.2391 146.8935 1974667
Mn 126.3087 68.1797 71.4035 89.3333
Sn 30.6849 13.5690 15.3576 -
Cu 11.1247 2.-4584 3.272+4 -
Cr 39625 3.0169 2.7903 2.3200

Utilizando ¢l método de Grubbs y Dixon se descarta ¢l valor mayor y/o menor,

para estimar la concentracion promedio de cada uno de los metales en

LLas concentraciones son:

Por otra parte,

segun el

= 173.6082 ppm.

88.8063 ppm.
14.4633 ppm.
2.8654 ppm.
3.0224 ppm.

la muestra.

proyecto de norma PROY-NOM-052-ECOL-1999

publicada en el Diario Oficial de la Federacion el Viernes 22 de Octubre de 1999,

uno de los criterios que definen a un residuo como peligroso es la Toxicidad al

Ambiente; en dicha norma se establece las concentraciones maximas permitidas

de constituyentes inorganicos cuando se someten a la prueba de extraccidén. Las

concentraciones maximas son:
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Resultados y discusion

No. INE Const. Inorganico Concentracion mixima
permitida gmgél.!

c.lol Arsénico 5.0
C.LO2 Bario 100.0
C.1.03 Cadmio 1.0
C.1.O+ Cromo hexavalente 5.0
C.1.05 Niquel 5.0
C.L06 Mercurio 0.2
C.1.07 Plata 5.0
C.1.08 Plomo 5.0
C.1.09 Sclenio 1.0

Comparando los resultados obtenidos en la cuantificacion, se.puede observar que

el unico metal que se considera téxico al ambiente’es el cromo; elicual no excede

i concentracion maxima permitida.

Sin embargo a pesar de que el cromo. y-los: dem:

toxicos al ambiente, las escorias en general so

industrial. . Lt
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Conclusiones

Sc identificaron y cuantificaron cinco metales: Hierro, Manganeso, Estaiio, Cobre

y Cromo.

En la identificacién de los mecétales, los:m{.‘.lodos instrumentales empleados tiencen
varias ventajas sobre el analisis sistemitico tradicional, debido a que no necesita
ningan tratamiento previo en la rﬁucStré, lo cual permite que no se contamine,
enmascare o volatilicen los elementos, sin embargo este Gltimo ticne la ventaja de

que permiten tener una idea general del comportamicnto de la muestra.

Para la cuantificacién de la muestra, fue necesario probar wvarias técnicas de
disolucién en donde se observé que la fusion alcalina con NaOz/NaOH scguida
de la digestion dacida con HCI 1:1, resulté ser una mejor técnica de disoluciéon de
la muestra de escoria de fundicién, que la digestion acida con HCVHNO; ¢
incluso para aquellas en donde se utilizé acido fluorhidrico, pues esta técnica

permite que la silice y los silicatos se disuclvan en su totalidad.

La cuantificacidén se realizé utilizando las técnicas de Absorcidon Atémica y
Emisiéon de Plasma y a partir del analisis estadistico se compararon las diferentes
técnicas de disolucién y los dos métodos de cuantificacion, en dicho analisis se

encontré que:
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. Conclusiones

e Las técrucas de

|soluc16n emplcadas v cuanuﬁcadas por Absorcnén Atémica

lnfluyen en’ Ios resultado xcepto: pam ‘el chrro con un nivel de confianza del

- ! “métodos cuantnfcacnén para la digestion  dcida  con
lINO;/l-I!’/HzSO4. |nfluyen en los resultados.

Experimentalmente - se. Qbseri(é que el meétodo de la fusiédn alcalina con
Na>O/NaOH/dig. ac. con 'HCI 1:1,. presenta algunos inconvenicentes como la
inestabilidad de. la flama’ cuando se atomiza la muestra, en este proceso suele
quedarse en la cabeza del quemador residuos de sal, 1a cual pudiera interferir en

la lectura de absorbancia aumentandola o disminuyéndola.

En ¢l método de lddigestiéh acida con HCIVHINOj3, posiblemente en el proceso de
la separacién c'le, 1a silice ¥ silicatos se lleva una porcién de los metales o no se
esta “rompiendo™ adecuadamente la matriz de las escorias.

En cuestién ambiental, segin el proyecto dec norma PROY-NOM-052-ECOL-1999
publicada en el Diario Oficial de la Federacién el Viermes 22 de Octubre dec 1999,
uno de los criterios que definen a un residuo como peligroso es la Toxicidad al
Ambicnte; en dicha norma se establece las concentraciones midximas permitidas
de constituyentes inorganicos y comparando cstos parametros con los resultados
obtenidos sc observa que de todos los elementos analizados el inico metal que es
considerado téxico al ambiente es ¢l Cromo y este no excede la concentracién
maxima permitida. Sin embargo a pesar de que ¢l Cromo y los demas metales no
sc¢ consideran tdxicos al ambiente, las escorias en general son residuos peligrosos

por su giro industrial.
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Concluaiones

contribuir en ¢l proyecto

Por otra part y
mulndnsc:pl :

Ademas; 'a‘] ;
empleadas en; lns pr{\ctlcas de Laboratorio de la materia de
Tratamiento y lsposu:lén de ‘Residuos’ Peligrosos del Paquetec Terminal de

Ambiental de Ia carrera de Qui’mlca Indusmal.
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Anexo

Cuantificacion por imision de¢ Plasma

Digestion dcida con HNOJHI/11:804. (ppm)
Elementos
Mustra ® \ig ~ Si Sr Ti =n v Mo P Al
1 0.500 118.00 0800 1310 1.30 4390 270 1.80 1.60 870.0
2 0.400 108 26 0800 15.10 1.20 S0.40 2.60 2.00 L70 2 991.0
- 0500 | 11397 | 0.600 1490 (N3 49.30 270 | 200 | 180 956.0
FFusion alealina con Nu-Oo/NaOl 1 seguida de una digiestion acida con 1HCL 11 (ppm)
IHementos
Mucstra B iy N 5 Sr T Zn V[ e 3 Al
1 192 88 40 040 74400 1.00 3856 11.36 180 196 7.57 468.00
2 0.80 130.00 7.72 94-4.00 1.36 61.60 16.48 1.52 1.68 4.63 +404.00
3 0.88 12440 3.08 848.00 1.28 54.40 16.36 056 1.52 5.67 37480

fabla 1 Resultados (concentracidon en ppm) de otros elementos incluidos en los

programas del equipo de Emision de Plasma para los métodos de disolucion de
digestion acida con HNO3/HF/H;SO, y 1a fusion alcalina con NaxO2/NaOH segulda
de una digestién acida con HCL 1:1
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Tabla 2 Valores para el uso de T Prucha He Dison,

"Tabla 3 Valores para el uso de fa Prueba de Grubbs. ™

Statlstic - Number of Risk of False Rejection
Observations, 0.5% 1% %% 10%
n
3 9998 W 86
4 o6 889 65 6m
To s 81 M oen  s;
6 068 860 )
7 8067 S M
8 6 S A
T § o o6% s
069 8 AT AW
1l a3 61 5% 31
Iy 6 s 86 AW
B 69 615 s 46
WO &M e 56 Am
5 7 616 S5 An
Is 6 &4 55 s s
17 605 517 4% 438
B S8 Sl A1 AN
U IR T T TS ST
NS S5 40

Number of Risk of False Rejection

Date 01% 08% 1% % 10%
Points

LI5S
149
1780
201
2201
23%8
2492
0 2606

Y= T I " S VOR S PPy

15 2991

00 3230 3001 2884 2557 238
25 3389 3035 3009 2663 2486
50 3780 3483 3336 2956 2768

100 4084 3754 3600 3207 3017

Tabulated values obtained in part from ASTM E-178 {15] which
should be consulted for more extensive tables. Sec page 37 for
discussion of treatment of outliers. Original reference: F.E.
Grubbs and G. Beck, “Extension of Sample Sizes and Percentage
Poimts for Significance Tesis of Qutlying Observations.
“Technometrics. TMCTA. 14 (No. 4): 847-54 (November 1972).
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Propicdades fisicas y quimicas de los metales cuantificados por
Absorcion Atémica y Emision dc Pl m

CROMO
Descripeion
Nombre [ Cromo__|Simbolo [ Cr
Nimero atémico i 24 | Peso atémico | 51,996

Propicdades Elcctronicas

Valencia 2.3.6 Elcctronegmatividad 1.6
Radio idnico

(estado de oxidacion) 069 (-3)
Radio atémico 1,27 Estructura electndnica [Ar[3d>4s’
Potencial primers

deionizucion (e\') 6.80

Radio covalente 1.27

Propictdades Fisicas

Densidad (mly  [719 [Puntode chuliicion € [2665
Punto de fusion C 11875 i

Tabla 4 Propicdades Electronicas y Fisicus del Cromo.

Metal que es de color blanco plateado, forma compuestos colorecados. Su mineral mas importante en
forma industrial es la cromita Fex(CrOs)s, el color de cicrias gemas como las esmeraldas y el jade se
deben a la presencia de cromo, ¢s tambi¢n duro y quebradizo. Sin cmbargo, €s relativamente suave y
ductil cuando no estd tensionado o cuando esta muy puro.

Sus propicdades mecanicas, incluyendo su dureza y la resistencia a la tension, determinan la
capacidad de uatilizacion. El cromo tiene una capacidad relativa baja de forjado, enrollamiento y
propicdades de manejo. Sin embargo. cuando se encuentra absolutamente libre de oxigeno, hidrogeno,
carbono y nitrogeno ¢s muy dactil y puede ser forjado y mancjado

Sus principales usos son la produccion de aleaciones anticorrosivas de gran durcza tenacidad y
resistentes al calor, a la atraceion y como recubrimiento para galvanizados. Se utilizan para el blindaje
de autos, proyectiles, caja de seguridad y maquinaria para cortar y machacar.

Debido a que las aleaciones conteniendo cromo son muy resistentes a la accién de los sdcidos, se

emplean en cuchilleria inoxidable. Es muy utilizado también para proteger otros metales, pues da una
capa mas protectora que la del niquel, el dep6sito de cromo es muy duro, inatacable y poroso.
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COBRE
Descripeion
Nombre | Cobre [ Simbolo { Cu
Numero aLtdmico 1 29 | Peso atémico i 63.54
Propiedades Electronicas
Valencia 1.2 Electroncgatividad 1.9
adio covalente Radio ignico .
Radio covalente 1,38 (estado de oxidacion) 0.69 (+2)
Radio atémico 1.28 Lstructura electronica [Ar 3P4
Potencixl primero
de jonizscion (€V) 77
Propicdades Fisicas
Densidad (g/ml) l 8.96 l Punto de ebullicion l 2595

Punto de fusion ¢ | o83 |

Tabla 5 Propicdades Electronicas y Fisicas del Cobre.

s uno de los principales metales de trunsicion ¢ importante metal no ferroso. Su utilidad se debe a la
combinucion de sus propicdades quimicas, fisicas y mecanicas, asi como a sus propicdades cléctricas y
suabundancia. 1 cobre fuc uno de fos primeros metales usudos por los humanos.

I mayor parte del cobre del mundo se obtiene de los sulfuras mincerales como la calcocita, covelita,
calcopirita, bornita y cnurgita. Los mincrales oxidados son la cuprita, tenorita, malaquita, azurita,
crisocola y brocuntita.

131 bajo potencial de ionizacion del clectron +s' da por resultado una remocion facil del mismo para
obtener cobre (1), o ion cupreso, Cu’, y cl cobre (11), o ion caprico, Cu®”, sc forma sin dificultad por
remocién de un electron de la capa 3d. Tiene dos is6topos naturales estables ®®Cu y **Cu y nueve
isotopos inestables rudiactivos. El cobre no ¢s magnético, es un poco paramagnético.

Su conductividad térmica y eléctrica son muy altas. s uno de los metales que pucde tenerse en estado
mids puro, ¢s moderadamente duro, ¢s tenaz en extremo y resistente al desgaste. La fuerza del cobre
csta acompanada de una alta ductibilidad. Las propiedades mecanicas y eléctricas de un metal
dependen en gran medida de las condiciones fisicas, temperatura y tamano de grano del metal.

Las principales aplicaciones de los compucstos de cobre son en la agricultura, en especial como

fungicidas e insecticidas; como pigmentos; en soluciones galvanopldsticas; como conductores
cléctricos; en celdas primarias; como mordentes en tenido, y como catalizadores.
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ESTANO
Descripeion
Nombre | Estano | Simbolo { Sn
Numero atdmico 50 | Peso atémico 1 118.69
Propicdades Electronicas
Valencia 2.4 Electronegatividad [K:)
L e Radio idnico
Radio covalente 1.4 (estado de oxidacion) 071 (++4)
Radio atémico 1,62 Estructura clectronica IKr|4d™5s75p"
Potencial primero 737
de ionizucion (¢V) el

Propicdades Fisicas

Densidad (g/mb) | 730 [ Puntodecbuliicion G I 2270
Puntode fusion C 173319 |

Tabla 6 Propicdades Electronicas y isicas del Estano.

Il estano se funde u baja temperutuny tiene gruan fluidez cuando se funde y posee un punto de
chullicion alto; es suave, tlexible y resistente u la corrosion en muchos medios. Una aplicacion
importante ¢s ¢l recubrimiento de cnvases de acero para conservar alimentos y bebidas. Otros
cmpleos importantes son: alcaciones para soldar, bronces y alcaciones industriales diversas. los
productos quimicos de ¢stano, wanto inorganicos como organicos, se utilizan mucho en las industrias
de galvanoplastia, cerimica y pliasticos, y en la agricultura.  El mincral del estano mas importantce es la
cuasiteriwa, SnO;>

Existen dos lormas ulotropicas del estano: estano blanco y estano gris. El estano reacciona tanto con
acidos fuertes comeo con bases fuertes, pero es relativamente resistente a soluciones casi neutras. En
muy diversas circunstancias corrosivas, no sc desprende ¢l gas hidrogeno del estano y la velocidad de
corrosion esta controluda por ¢l suministro de oxigeno u otros agentes oxidantes; en su ausencia, la
corrosion es despreciable.  Se forma una pelicula delgada de oxido estdnnico sobre ¢l estano que esta
expucesto al aire y ¢sto originua una proteccion superficial.  Las sales que tienen una reaccion acida en
solucion, como ¢l cloruro de aluminio y ¢l cloruro férrico, atacan a el estano en presencia de oxidantes
o aire. La mayor parte de los liquidos no acuasos, como los aceite, los alcoholes o los hidrocarburos
clorinados, no ticnen clectos obvios sobre ¢l estano o son muy pequenos.  El estano y las sales
inorganicas simples no son Loxicos, pero si lo son algunas formas de compucsto orgunoesiLanosos.

1il oxido estanoso, SnO ¢s un producto cristalino de color ncgro-azul, soluble ¢n los gcidos comunes y
en bascs fuertes. Se emplea para fabricar sales estanosas en galvanoplastia y en manufactura de vidrio.
Il 6xido estanico, SnOa, es un polvo blanco, insoluble cn dcidos y alcalis. Es un excelente opacador de
brillo y componente de coloruntes cerdamicos rosas, amarillos y marrones y de cuerpos refracturios y
dicléetricos. Es un importante agente pulidor del marmol y de lus picdras decorativas.

Xl cloruro estanoso, SnCla, es cl ingrediente principal en ¢l galvanocstanado acido con clectrolitos e
intermediario de algunos compuesto quimicos de cstano. El cloruro estdnico, SnCls, en 1a forma
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pentahidratada es un s6lido blanco. Se utiliza en la preparacion de compuestos organoestanosos y
quimicos para anadir peso a la seda y para estabilizar perfumes y colores ¢n jabones. El fluoruro
cstanoso, Snitz, compuesto blanco soluble en agua, cs un aditivo de las pastas dentales.

Los compuestos organoestanosos son aquellos en que existe al menos un enlace estano-carbono; el
estano sucle presentar un estado de oxidacion de +1V.

HIERRO

Descripcion

Nombre [ Micrro | Simbolo | [
Nomero atdmico 26 [ Peso atdmico { 55.847
Propicdades Electréonicas
Valencia 2.3 Electronegratividad 1.8
= Radio ionico
Radio covalente 1,25 (estado de oxidacion ) 0.6 (+3)
Radio atomico 1.26 | Estructurs clectronica [Ar])3d%4s”
Potencial primero
de ioni (V) 7.54
Propicdades Fisicas
Densidad (g/ml) [ 786 | Puntode ebullicion_ C I 3000

Punto de fusion ¢ 1536 |

Tabla 7 Propicdades Electronicas y Fisicas del Hierro.

El hicrro ¢s un metal malcable, tenuz, de color gris platcado y magnético.  l.os cuatro is6topos
estables, que se encuentran en la naturaleza, tienen lus masas 54, 56, 57 y 58. Los dos mincrales
principales son la hematita, FeaOs, y la limonita, Fe205.3H20. Las piritas, FeSz, y la cromita,
"¢ (CrOa)a, se explotan como minerales de uzufre y de cromo, respectivamente. El hierro se encuentra
cn muchos otros mincrales y esta presente en las aguas [redticas y en la hemoglobina roja de la sangre.

Quimicamente ¢! hierro s un metal activo, desplaza al hidrogeno del vapor de agua a altas
temperaturas; las limaduras de hierro y la lana de uacero arden en el aire y en el oxfgeno; el metal se
combina dircctamente con el azulfre y el cloro hamedo y desplaza al hidrogeno del dcido clorhidrico y
del deido sulfarico diluido.

£l uso mas extenso del hicrro es para la obiencion de aceros estructurales; también se producen
grandes cantidades de hierro fundido y de hierro forjado. Entre otros usos del hierro y de sus
compuestos sc ticnen la fabricacion de imanes, tintes (tintas, papel para hcliograficas, pigmentos
pulidores) y abrasivos (colcotar).

iiste metal es un buen agente reductor y, dependiendo de las condiciones, puede oxidarse hasta el
estado 2+, 3+.  IIn la mayor parte de los compuestos de hierro esta presente el ion ferroso, hierro(ll), o
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cl ion férrico, hierro(l11), como una unidad distinta. Por lo comiin, los compuestos ferrosos son de
color amarillo claro hasta café verdoso oscuro; ¢l ion hidratado Fe(1120)6™, que se cncuentra en
muchos compucstos y en solucion, es verde claro.

Le ion presenta poca tendencia a formar complejos de coordinacion, excepto con reactivos fuertes,
como el ion cianuro, las poliaminas y las porfirinas. El jon férrico, por raz6n de su alta carga (3+) y su
tamano pequena, Liene una fuerte tendencia a capturar aniones. El jon hidratado Fe(H20)6*". que sc
cncuentra en solucidn, se combina con O, I, CI', CN', SCN’, Ny, C;0.4% y otros aniones para formar
complcjos de coordinacion.

Un aspecto interesante de la quimicu del hierro cs ¢l arreglo de los compuestos con enlaces al
carbono. La cementita Fe;C, es un componente del acero. Los complejos con ciunuro, tanto del jon
ferroso como del férrico, son muy estables y no son intensamente magnéticos, cn contraposicion a la
mayor parte de los complejos de coordinucion del hierro.  Los complejos con cianuro forman sales
coloridas.

MANGANESO
Descripeion
Nombre T_Mangancso | Simbola I Mn
Numero atomico i 25 [ Peso atémico 1 54938
Propicdades Electronicas
Val, i 23467 Electronegatividad 1.5
i cer e Radio ionico
Rudio covalente 147 (estado de oxidacion) 080 (+2)

Radio atdomico 135 Listructura clectpdnica (Ar]3d>s”
Potencial primero
de ionizucion (eV) 746

Propicdades Fisicas

Densidad (g/ml) | 743 [ Punto de cbullicion” C [ 2150
Puntode fusion C | 1245 |

Tabla 8 Propicdades Electronicas y Fisicas del Manganeso.

Zs uno de los metales de transicion del primer periodo largo de la wabla periedica; se encuentra entre
¢l cromo y ¢l hierro. Tiene propiedades en comuan con ambos metales. Aunque poco conocido o usado
en su formu pura, reviste gran importancia practica en la fubricacion de acero.

1:l manganeso sc oxida con facilidad en ¢l aire para formar una capa de color castano de oxido.
También lo hace a temperaturas elevadas. A este respecto su comportamiento es mas parecido a su
vecino de mayor namero atomico en la tabla periodica (¢l hierro), que al de menor namero at6mico, el
cromo.
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Anexo

£2] manganeso cs un mctul bastante reactivo. Aunque ¢l metal solido reacciona lentamente, el polvo
metdlico reacciona con facilidad y en algunos casos, muy vigorosamente. Cuando se calienta en
presencia de aire u oxigeno, ¢l manganeso en polvo forma un oxido rojo, Mn;O4. Con agua a
temperatura ambicnte se forman hidrégeno ¢ hidroxido de manganeso(11), Mn(O11)2. En ¢l caso de
acidos, y a causa de que ¢l mMangancso ¢s un metal reactivo, se libera hidrogeno y se forma una sal de
mangancso(11). El mangancso reacciona a temperaturas clevadas con los halogenos, azufre, nitrégeno,
carbono, silicio, fésforo y baro. lLos compuestos de mangancso tienen muchas aplicaciones en Ia

industria. £l dioxido de mangancso se usa como un agente desecante o catalizador ¢n pinturas y
harnices y como decolorante en la fabricacion de vidrio y ¢n pilas secas. El permanganato de potasio

s¢ emplea como blunqueador para decoloracion de accites y como un agente oxidante en quimica
analitica y preparativa,
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