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Introducción 

En Ja industria Metalúrgica,. se re~lizan. un. c:~nj~nto de p~ocedimientos y técnicas 

dedicadas a Ja extracción~ ··elaboración_ y· tratamiento de Jos metales y sus 

aleaciones. 

'.::i:~==~~::;~~:~::º~~~t.f ~~~~i~~~~r~~~¡~Ji~: ":.:::.::~::; 
tratamientos mecánicos~ ténni~o~ .'.O 1e~i§·~~~·~.(~-~~:'.f?~··;~s".:J'· ~ejor utilización. 

:_;,--:;:;(,-~~ _ _,.:"-"..::J;;_.:,::__,>i.·.c_ 

En cada uno de sus procesos ·se~:·g~~~.r~~~~}f~~~~,_~,~~s· -·que según su origen y 
características,. pueden clasificarse corn~·;:::Peli~6SOs o "º petisrosos scsún 1a 

normatividad mexicana. 

Un residuo peligroso es aquel qu~ sin importar su estado fisico, por sus 

características corrosivas,. reactivas,. explosivas,. tóxicas,. inflamables y biológicas­

inf"ecciosas representan un peligro para el equilibrio ecológico y el ambiente y un 

residuo no peligroso es aquel que no representa un riesgo a la salud ni al medio 

an'lbicntc. C1 3 > 

En la industria metalúrgica, uno de sus residuos que se generan en sus diversos 

procesos, son las escorias de f"undición.. las cuales dependiendo de sus 

component:es y propiedades., se pueden utili7-a.r para obtener mezclas de 

sustitución de cemento Pórtland <14>., en la producción de ladrillos, hormigones., 

1nortcros y en mezcla con asfalto <6 > e inclusive las escorias básicas con alto 
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contenido de calcio y magnesio· se pueden utilizar en la recuperación de sucios 

sulfhtoácidos. OS> 

Parn determinar si unn ·.escoria cs':út.il>o no~·.eS necesario conocer tanto su 

composición. C¡u-¡~ic;~~ 'co~O~-~~S cnr~ctc~istic~ fiSi~as y para ello es necesario 

rcali:z.ar unn se.ríe' dci 8:.riÓÍi~is'.quf;;.¡~~~s-~--p~~bas '~;.Jeas a la muestra. 

En la parte químicri, 10s- :arláÜsis. ·C¡ue se -llevaron a cabo son de dos tipos: el 

cualitativo y el cunn.t,itativo.'' El primero consiste en identificar los constituyentes 

de los materiales o muéstras y el sCgundo consiste en determinar la cantidad de 

uno o más constituyentes que se encuentra en dichos materiales y para ello se 

puede cn1plcnr 'tanto ~étodos quimicos como instrumentales. 

Algunos de lo~ métodos instrumentales que se utilizan tanto en el análisis 

cualitativo y cuantitativo están .relacionados con los .f'enómenos que se producen 

al interactuar la ~dillc~Ó,~ elc::'?,tromagnética COl_'l el analito. Los métodos utilizados 

fltcron: Absorcióil -.-:Ató~ic~, " Emisión de }>)asma, Disparo de Emisión y 

Fluorescencia de. Ray~~ X. 

Una parte fundame~~,1,d'e,·1~-~xperimcntación, es el tratamiento o disolución de la 
~ - -,-; _,' -~-< .. ·C. ' .• ' ' 

rnuestrn, pnra-:e110, Se prÓbaron algunas técnicas de digestión ácida y de :Cusión 

alcalina seguida de una digestión ácida. 

A partir de los resultados obtenidos del análisis cualitativo,. se cuantificaron cinco 

metales de interés: 1-lierro, Manganeso, Estafto, Cobre y Cromo a través de dos 

métodos instrumentales como Absorción Atómica y Emisión de Plasma. 

La experimentación se realizó en la Ad"1inisrración Cenrral del Laboratorio y 

Servicio Cienliflco de la Dirección General de la Aduana y en la Facultad de 

Estudios Superiores Cuuutillán Ca171po ./. 
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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 

Ja muestra de escoria, se busca Proponer un método de reuso o de reciclaje. 

Además, se espera que con este trabajo se contribuya al establecimiento de las 

Prácticas de Lnboratorio de la materia de Tratamiento y Disposición de Residuos 

Peligrosos del Paquete Terminal en el área Ambientnl de Ja carrera de Química 

Industrial. 
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Objetivos 

OBJETIVO GENER-'1.L 

Identificar y cuantificar los metales más abundantes en una muestra de escoria 

de fundición .. a tr_avés ·d~ métoc:J.os qui,m_icos e instrum_entales. 

OBJETIVOS PARTICULARES 

Llevar u ·cabo JÍ:l: idcntificaci6ri ·de lo-s n-iCtales más abundaOtes en una muestra 

de escoria dC· f"undición a· traVés de tres métodos de·análisis cualitativo. 

De acu~_r:d~·-_a ~o·s ·i:ne~al.~~ ide~tifi~ados, _Jlevar a: cabo Ja cuantificación de 

aquellos .. que por _-_S':-1 imponancia sean de interés, por dos métodos de 
_- . - ; ' : ' ~ 

cuantificaciÓn:·Absorción:~~ómiCa y_Emisión de Plasma. 

Realizar el aná.1isis estadístico.para comparar tos dif"erentes tipos de disolución 

de la muest~ -~ _ios ~~~-·~é~6d9s de cuantificación. 

Contribuir al·-es~-~bte~Í:~¡·~~Ío,de las Prácticas de Laboratorio de la materia de 

Tratamiento ;,.Dls~si;,;ión'de Residuos Peligrosos del Paquete Terminal en el 

área de A..m.bi"ent'81 de··Ia"~a·~era de Química Industrial. 
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Generalidades 

1. La Industria Metalúrgica 

Ln Metalurgia es la ciencia y la tecnología que se utiliza para extraer metales de 

sus íuentcs naturales o rnenas con el fin de darles una fonna apropiada para el 

consun10 hu1·nnno y co111ercial. El inicio de la 1nctnlurgia se remota ni primer uso 

de Jos metales nativos corno el cobre y el oro por el hornbre prehistórico para 

producir arn1as y utensilios. <3• 12> 

Casi todos los 1netales se presentan en la Naturaleza en cornbinaciones químicas 

con otros elementos en fbnna de compuestos llamados minerales. Estos minerales 

1nctalireros están a su vez asociados con otros n-.inerales. El mineral o mezcla de 

111inerales que puede beneficiarse para el aprovechamiento de un metal se llama 

Mena. Algunos metales, como el cobre, el oro, el estaño, la plata y los metales 

del grupo del platino se presentan a veces en estado elemental o metálico y se 

conocen entonces con el nombre de metales nativos. 

Actualmente la metalurgia se distingue en extractiva o de producción y en 

adaptiva o de utilización. La primera tiene por objeto extraer los metales de sus 

n-.cnas por diversos métodos mecánicos y químicos. La segunda se ocupa de la 

fusión y el trabajo de los metales y sus aleaciones, la obtención de las fbrmas 

deseadas y la rabricación de esas f"'onnas para producir máquinas, utensilios y 

otros objetos deseados por el hombre. <12> Las etapas de ambos procesos se 

presentan en la Figura 1 . 1. 
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Generalidades 

&tTactiva > 
~-

Formación de 
aleaciones o en 

la f orn1a desc::ada 

~ 
~ 

Refinación o 
purificación 

del metal 

Concentr:lción de la Mena o 
pretrnta.miento de la n1isma. 

_...-igura 1..-1 Diagrama de las etapas del proceso Metalúrgico. 

l . l METALURGIA EXTRACTIVA 

1 . 1 . l Etapa de concentración 

La preparación de los nlinerales es .el p~n1er pas,o .. en .Ja producción de los 

rnetales. Se define como ta sepa.ración: .. rn~·c~~.i.~a-~.~·~ .-U~ ~ineral en dos o más 

productos,, uno de los cuales ccinúene.fa.·fTI~Y<?!":Parte'dCt·~coÍnponente útil llamado 

concentrado. Para obtener este concentr3.dó,. primero se reduce el tamai'io del 

sólido por medio de ta trituración Y·ta mOlie~da. <12> 

Esta etapa se basa en la dif"erencia de las propiedades fisicas y fisicoquimicas de 

los minerales y del material indeseable que le acompaña,, el cual se llama ganga. 

Por ejemplo,, la magnetita, un mineral de hierro,, se puede concentrar moviendo la 

Mena finamente dividida sobre una banda transponadora que pasa por una serie 

de imanes,, es decir se aprovecha 1as propiedades magnéticas del hierro~ otro 

proceso de separación es la flotación la cual se basa en las dif"crentcs capacidades 

del mineral y de las partículas de la ganga para ser uhun1edecidas"" por agua. <21 > 

El proceso se emplea para separar minerales cuyas superficies son hidrof'"óbicas 

(no se humedecen por et agua) y hidrofilicas de la ganga. El proceso es 

particularmente imponante para tratar procesos de menas de sulf'"uro. En este 

TESIS CON 
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Generalidades 

proceso, la lV'lena triturada se alimenta a un tanque que contiene una mezcla de 

agua. aceite y detergente.,. donde se agita mientras se Je inyecta aire. La ganga se 

hunde .. en tanto que se f-'"'orman burbujas en los minerales sulf"'uro recubiertos por el 

aceite. Las bUrbujas flotan entonces hacia la superficie.,. donde se separan los 

n1incralcs. 02> La Figura 1.2 1-nucstra el proceso de flotación. 

Fi~ura 1 .. 2 Esquema de Ju flotación. por n1cdio de la cual un mineral se separa de 
una gran cantidad de ganga. 

1 . 1 .2 Reducción del mmer"al 

El método que se emplea para la reducción o purificación de minerales. depende 

de la f'uerzac.del enlace del ion metálico con el anión. Cuando el enlace es más 

Cucnc .. o más activo, se requiere ntás energía para reducir a los metales. por tanto .. 

el proceso es más costoso. 

Los 1netales menos activos se encuentran en estado libre y por lo tanto. no 

requieren reducción.,. algunos ejemplos son Au. Ag y Pt. <21 > En la Tabla 1. 1, se 

muestra algunos procesos de reducción para algunos iones metélicos. 

Exiten varios métodos para la reducción de los minerales como la pirometalurgia. 

hidromctalurgia. electrometalurgia, etc. 

FALLA DE ORIGEN 4 
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ION METAi ICO PROCl~SOS DE REDUCCIÓN CARACTERISTICOS 
Lit.io. 1..r• 
Pot:usio K+ 
Calcio, 'e:i:+ 

Sodio, N;,j .. 
Magnesio, !\1~2+ 
Aluminio. Al + 

MangJncso. Mn-+ 
Z.rnc, Zn:?+ 
Cromo, c¡-2+, Crs+ 
1 Iicrro. Fe:+. Fe'+ 
Plomo, Pb- .. 
Cobre, Cu:· 
Pl.:.tt;.1, t\g' 
.\tcn.:urio. J l~h 
Platino, Pt :?+ 

Oro, Au .. 

Electrolisis ele fa sal fu nclicla 

Rc .. -.u .. ~ion del oxicJO con coque (carbono) 
o monoxic.Jode carbono (CO) 

El demento se encuentra en libertad o se obtiene 
fücilmcnte por tostuciOn del sulfuro o del Oxit.lo 

Tabla 1 .. 1 Procesos de reducción para algunos metales. 

I-::1 cn1pleo de calor para alterar o reducir al mineral se tlan1a pirometalurgia. Los 

productos acabados de este proceso son la mata~ speiss,. metales o aleaciones 

listos para fabricación o uso, o bien n1etales impuros que después son refinados 

clectrolíticamente. Las operaciones más importantes en la pirometalurgia son: 

Es el calentamiento de la .Mena para provocar su descomposición y Ja eliminación 

de un producto volátil, el cual puede ser C02 o H20. Con frecuencia los 

carbonatos son·. calcinados para eliminar el C02 y f"ormar el óxido del metal. La 

Ecuación 1. 1 muestra esta reacción. 

PbC03 <•> ---• PbO<•> + COz <o> Ec. 1.1 

TESIS coNf 
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li'l Tostación 

La tostación o torre-facción es Ja operación de caJentar :'minerales o concentrados 

sin JJegar a f"undirJos con el fift dé: ~~~~~¡;iÍ-.;.:~J~~ri -:c~~~i·~~ químico o fisico que 

faciJite eJ tratamiento en aJgunas operaci.o~e.S.·po~~eri~reS~ 

El tostado 

calcinación. Uno de los pro~Cs~S;.: ,'~p~'éd.~~\·~-~~;·i~?~~~~~C-~-6~- de menas de sulf"uros 

en donde el meta] se conviene.en ~~X:f?~::·~--:~ri_"·~·~t?_t:<·~-ib·r~~ como se n-.ucstra en la 

Ecuación 1 .2 y 1.3. 

2 ZnS(s) + 3 02 ~. 2 ZnO<s> + 2 502 (g) Ec. 1.2 

HgS + 02 Ec. 1.3 

·rnn1bién se puede producir el n1etal li_bre cuando hay una atmósfera reductora. El 

111onóxido de carbono proporciona: esa at~ósf"era. <3
•
12> La Ecuación 1.4 muestra 

esta reacción. 

PbO <•> + CO (gl ~.. Pb <•> + C02 (gl Ec. 1.4 

I~ Sinter1zac16n o acalomerac16n 

En este método, el material finamente dividido se aglutina f""ormando una masa 

porosa ceJular; esta aglomeración es ideal para los altos hemos, ya que, el tamai'io 

de partícula es más dificil que sea arrastrada por el viento f""uera del homo. además 

la porosidad contribuye a exponer más superficie a los gases que toman parte de 

la reacción e impide que los materiales se apchnacen en el homo. <12> 

6 



Generalidades 

0 Fusión 

Es un proceso en el cual, los materiales .fbrmados en el curso de· las reacciones 

quimicas se separan en dos o más capas.- Con f'recuencia la f'~sió;.. comprende una 
·- - - . . - - . 

etapa de tostado en el mismO horno. La rcducC.ión en-. la f'~sió_~ .. ~-~el~_-hBc::erse con 

carbón o con monóxido de carbono. ·_En -este proceso ,'·se·:· .. FOñnarl· dos capas 

irnportnntcs en Jos homos de rundición. el metal . f'undi~O ·y: ,la- -escoria. El· metal 

fundido puede consistir casi completamente de un solo· metal~-~: ,bie~,,; de una 

solución de dos o más 1nctales. ···.<~~-- -

La escoria f"undida. es el producto residual de la f'usión de·tos~rri¡~-~l-alc~. consta 

principalmente de minerales de silicato Cundidos- co~ \·aí~~Í~~~b~,-'~ '._fbsf"atos. 

fluoruros y otros con"lpuestos iónicos co1no constitu~_cnte~·.:_:J:;.~~~'.;_~:s~~'6.~_¡"'~\··~e -fbnna 

cuando el óxido de un metal básico. por ejemplo el ca:o~~ 'r~a~c;·¡~;¡á a altas 

tcrnpcraturas con sílice Cundido. Si02 <3 >,. como se muestra _en_ la Ecuación 1.5. 

CaOc1¡ -+- SiOz c1¡ ~- CaSi03 (1) Ec. 1.5 

l.IJ Conversión 

Es el proceso de e~in:i:inar· impurezas de un metal o de un compuesto metálico en 

fusión mediante J~ ·i~yección de aire a través del líquido. Las impurezas se 

trunsf"orman en comPucstos gaseosos que se volatilizan y líquidos que se eliminan 

en íorn1a de escorias. 

La conversión tiene dos aplicaciones importantes: Ja conversión del arrabio en 

acero por oxidación de las impurezas .. como el silicio y el manganeso,. y además 

del carbono; y en segundo Jugar Ja conversión de matas de cobre para eliminar el 

hierro y el azurre y un porcentaje de las impurezas secundarias usuales,. que son el 

plomo, el arsénico, el anti1nonio y el selenio. Como las oxidaciones que ocurren 

TESJE. CON 
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Generalidades 

en In conversión son :n1uy exotérmicas, proporcionan el calor necesario para 

llevar a acabo el proceso Sin la adición de con1bustible. <• 2 > 

L~ Dest1lac16n 

Es Ja vaporizac1on de metales o compuestos metálicos con recuperación 

subsiguiente del vapor condensado en fbrma' liquida o sólida. La destilación suele 

conducirse en un sistema cerrado de retortas y condensadores. El proceso de 

destilación se usa solan-.ente para Jos metales o los compuestos metálicos que 

tienen puntos de ebullición relativamente bajos, como el mercurio, el cadmio y el 

zinc. 

La operación pirometalúrgica 1nás ilnportante en Ja industria de la Siderurgia es la 

reducción del hierro. El hierro se presenta en muchos minerales dif"erentes .. pero 

las fuentes n'lás importantes son los minerales de óxido de hierro .. hematitu Fe2 03 

y magnetita Fe20-i. La reducción de estos óxidos se ef'ectúa en un alto horno .. 

con10 el que se muestra en la Figura 1.3. Un alto hamo es esencialmente un 

reactor quimico capaz de una operación continua. Los hornos mayores son de 

n-.ás de 60 n"l de alto y 14 m de ancho. Cuando Iuncionan a toda su capacidad 

producen hasta JO 000 toneladas de hierro al dia. El alto horno se carga desde la 

parte superior con una 1nezcla de Mena de hierro, coque y piedra caliza. El coque 

sirve como combustible,. produciendo calor a medida que se quema en la pane 

interior del hamo,. la piedra caliza (CaC03) sirve corno f"ucnte del óxido básico 

para la f"onnación de la escoria~ el aire que entra al alto horno por el f"ondo 

después de un precalentamiento, es necesario para la combustión del coque. 
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Figura 1.3 Alto horno para la reducción de Hierro. 

Generalidades 

En el horno .. el oxigeno y el vapor de agua reaccionan con el carbono del coque 

para f'ormar monóxido de carbono~ en Ja pane superior del hamo se calcina Ja 

piedra caliza y los óxidos de hierro son reducidos por el CO y H2- La reducción 

de otros elementos que haya en Ja Mena se erectúa en lns panes más calientes del 

horno .. donde el carbono es el principal agente reductor. 

El hierro Cundido se recoge en la base del horno., este está cubierto por una capa 

de escoria fundida.,. Iormada por la reacción de CaO con la silice existente en la 

Mena. La capa de escoria sobre el hierro f"undido ayuda a protegerlo de 

reaccionar con el aire que entra. El hierro producido en el horno puede moldearse 

en lingotes sólidos o se pueden utilizar directamente en la f'abricación de acero. 
(-l.12) 

Las operaciones pirometalúrgicas requieren de grandes cantidades de energia y 

suelen ser una fuente de contaminación atmosférica, otra Corma de extraer.,. 

reducir o en ocasiones purificar los metales es mediante reacciones acuosas o 

también conocido como los procesos de hidrometalurgia; el más importante es la 

lixiviación~ donde el compuesto que contiene el metal que se desea se disuelve en 
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f'onna selectiva; entre las soluciones acuosas más comunes se encuentran los 

ácidos,. las bases o una sal. Con frecuencia, el proceso de disolución comprende la 

f'onnnción de un ion complejo,. el cual se precipita ya.Sea como el metal libre o 

como un compuesto iónico insoluble. 

Los métodos electrolíticos que se suelen' utilizar.· para reducir un compuesto 

metálico permiten obtener el metal libre o re~n~do,. este proceso se conoce como 

e lcctro1nctnl urgia. 

Los procedimientos elcctrometalúrgicos se pueden dif'ercnciar de acuerdo a si 

comprenden la electrolisis de una sal f'"undida o de una solución acuosa. Los 

n1étodos clcctroliticos son muy importantes para obtener los metales más activos,. 

corno el sodio ... el magnesio y el alu1ninio en estado libre. C3~ 

1 . 1 .3 Refinación o purif1cac16n de los metales 

Los n-1etalcs que se obtienen de los procesos de reducción casi siempre son 

impuros; por ello es preciso someterlos a otros procesos de purificación 

(refinación). Esto puede consistir en la destilación del metal cuando es más volátil 

que sus impurezas9 también se pueden purificar electroliticamcnte en donde el 

1nctal impuro es el ánodo y la muestra más pequeila de metal puro es el cátodo. 

Ambos se sumergen en una solución del ion metálico deseado. 

La refinación por zona suele emplearse cuando se desea obtener n'letales de alta 

pureza para usarse como celdas solares y semiconductores. Un calentador de 

inducción se encuentra en tomo a una barra de sólido hnp1.1ro y se despla.7..a 

lentamente de uno a otro extremo de la misma. Al desplazarse,. f"unde porciones 

de la barra que recristalizan lentamente cuando el elemento de calentamiento se 

aleja. La impureza no puede adaptarse al cristal con tanta f'"'acilidad como el 

elemento de interés, por lo que en su mayoría se despla?..a a lo largo de Ja porción 

'1~Ji'urr• n 111r 
.l..!Hi.!) ul.J.\ 
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fundida hasta llegar al extren"lo. Los pasos repetidos del elemento de 

calentamiento permiten obtener una barra de alta pureza. C2n 

l .2 METALURGIA ADAPTIVA 

1 .2. 1 Formación de aleaciones 

La metalurgia adaptiva .se ocupa de la utilización de los materiales y las 

aleaciones. Comprende todos los procesos relacionados con el uso de metales y 

objetos n1etálicos paru el .Í"lorribre.· Las operaciones principales son la f"undición .. el 

tr<ltamiento térmico .. toda clase.~e procedimientos de confbnnación y f"abricación 

y los ensayos de. lnboratorio~,con el microscopio, los rayos X y otros medios 

11sicos. 
,: .: , ' 

. ... , 

Una aleación pu~dC .défiri~r~~:- como una mezcla con propiedades met{alicns 

formadas por dos ·o : m-ás·.,~.~~T;e.ntos, uno de .los cuales tiene que ser un metal. Las 

aleaciones se hacen »·gCitCrii.1mcntC mezclando.. -f'undiendo y colando la mezcla 

resultante.. por ej~m~i~. ___ al : a:Cero se añaden rerroaleaciones para producir los 

diversos aceros de_· a~C"a.ción_. Lá.s aleaciones suelen tener propiedades superiores 

que no pueden alca'Ozarse en los componentes metálicos. Las aleaciones se 

llaman binarias, ternarias, cuartenarias, etc., según el número de elementos de que 

se componen. Las propiedades de las aleaciones dependen en gran parte de la 

naturaleza y el número de -f'ases sólidas~ como soluciones sólidas.., metales puros .. 

eutécticas, euctectoides .. etc. 

En Jos tratamientos térmicos se aplican las operaciones de calentamiento y 

cnF"riamiento que se realizan en metales sólidos y aleaciones... con el fin de 

cambiar sus propiedades fisicus. Son operaciones de tratamiento térmico el 

recocido... la refinación 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 formación de una solución sólida o de la precipitación de las 

TESIS CO!'J 
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f'ases componentes de una solución só1idn. Estos cambios pueden ir o no ir 

acompañados por Ja transfbnnación aJotrópica de los cristales metálicos. 02> 

Los metales y ]as aleaciones se usan en gran variedad de fom"lns .. perfiles y 

tamai'ios. Estas se producen principalmente por vaciado y por el trabajo mecánico. 

El proceso más sencillo para fbrmnr un objeto:es el vaciado o f"'undición. Esta 

operación implica vaciar el metal o la alea.ción en un moJdc y dejar que 

soJidifique en éL Los principales métodos de vaciado son el vaciado en arena., en 

rn.oJde permanente, el vaciado centrirugo.; continuo, a cera perdida y eJ vaciado en 

n1atriz o a presión. 

El proceso me~ánico incluye el larr:iinado, la fbrja, el estirado de ala1nbrc .. el 

estirado por presión, ·et prensado y otros métodos mecánicos de confbnnación. 

Las propiedades metá1icas de los metales trabajados son.. por lo general .. 

superiores a los de vaciado. 

Los polvos n'lctúlicos .. se producen por precipitación en un liquido, granulación .. 

vaporización y condensación subsiguiente y metalización. Los metaJes en polvo 

se usan como pigmentos y para otros usos químicos variados. CJG.2J) 

TTj' S· f C' r.Q?.T J1
JL. ~U V .l\ 
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2. R.esiduos de la Industria Metalúrgica 

La contaminación es uno de los_ problemas ambiCntales más importantes que 

at'Cctan al mundo y surge cuando,. por presenci'a cuantitativa o cualitativa de 

n'luteriu o energía,. se produce url desequilibrio ambiéntal~ Es· decir,. es la adición 

de cualquier sustancia al medio ambiente'.'" en· cantid~~eS,.ta.Íes'.'".que cause erectos 

adversos en los seres humanos.. animales,. vege~áleS o materiales que se 
.. ;'., .. 

encuentren expuestos a dosis que sobrepasen 16s niveles_:de.:_l~s-·_que se encuentran 

regularmente en la naturaleza. <9 > 

.... ,.,. .. 
Cu.ando se refiere a una contaminación antropogénicn .. Cs_e~_:resultado del desfhse 

en la relación consumo de energía y explotación d~. ma:;.~,·-.d~·;:·Obi-a. y materias 

prin1us .. bajo un esquen'la de desperdicio. Es una fbnn~--- erl ·-~6nd~ ~e· demuestra Ja 

ineficiencia de Jos sistemas de producción .. en los que no se toma en cuenta el 

valor del sustento natural y Jos mecanis1nos de ahorro indispensables para Ja 

subsistencia de este proceso. Siendo una de las consecuencias más graves la 

producción de los residuos. n.9 > 

Por definición de Ja Ley General de Equilibrio Ecológico y la Protección al 

An1biente (LGEEPA),. se entiende que un residuo es cualquier material generado 

en Jos procesos de extracción .. beneficio .. transfbrmación,. producción., consumo, 

utilización control o tratamiento cuya calidad no permita usarlo nuevamente en el 

proceso que Jo generó.. es decir se entiende con'lo el ren'lancnte 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, tóxicas .. inflamables o biológico-inf"'ccciosas,. representan un peligro 

para el equilibrio ecológico o el ambiente. <13> 

TESIS cot,T 
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El problema de Jos residuos peligrosos,. desde el punto· de vista jurídico~ es que 

todos Jos mecanismos de control se dan en una fbrma generalizada desde el 

esqucn1u legal de su existencia y pocos son Jos mecanismos de control para evitar 

su generación. y casi nulos tos 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 ejen1plo. es citado del texto: Concepro de Ñfa11eJo de I-l.e.•;iduos 

I~eligro ... ·os para el giro de la J;-u11diciñ11: l\4a11ual de ..lvfi11i111i=acic511. 7"'rala"1ie1110 y 

1:>;.,1~osic:i<';,1(6>. cstablccidn en la Zona Metropolitana de .Ja Ciudad de México,. 

dicho rnanual es realizado por la Cotnisión Ambiental Metropolitana en 

colaboración con la Sociedad Alen1ana de Cooperación Técnica (GTZ) y la 

industria emplazada en esta zona. 

El manejo y minimización de los residuos industriales. se sustentan en Ja 

identificación de los puntos críticos de generación del proceso productivo y de la 

logística interna de la empresa; las empresas considerndas son f"undidoras de 

1netales f"'errosos principaln1ente de hierro,. acero y hierro dúctil, así como de 

rnctales no f'"errosos tales como aluminio. plomo:o bronce, estaño, magnesio,. latón,. 

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

A continuación se describe brevemente Jos puntos criticas de generación de 

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

l-!'.l Industria Fundidora de Metales Ferrosos 

Las etapas in1portantes por Ja generación de residuos en el proceso de la 

f'undición de metales rcrrosos,. son: 

TESIS CO!\T 
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La Cabricación de Jos moldes y corazones a base de arena y dif"erentes 

aglutinantes (moldeo). 

La f"undición de los m"etales y el vaciado del metal liquido· erl.. los moldes 

(fundición). 

La limpieza de las pie7-B.S. f'undidas (maquinado). 

La rccircutación de Jás arenas gastadas. 

La etapa de f'undición de los metales se 11eva a cabo en hornos de calentan'liento 

(hornos de cubilote,. hornos de inducción .. hornos eléctricos) con incorporación de 

difCrentes ele1ncntos de aleación y sustancias adicionales. Para el vaciado del 

n1ctal .. cuya ternpcratura debe estar naturalmente por encima del punto de f'usión .. 

el n-aetal liquido se transfiere a un caldero. Los residuos generados en esta etapa 

son escorias .. pedaceria de 1naterial ref"ractario y otros 1nateriales,. Jos cuales se 

registran bajo Jos siguientes conceptos en la Tabla J .2. 

Poh.·us. 

E.~c.1rias. 

Ln<lns. 

Matcrial<..""S gastados: c1c 
Prc.xluccic..">n. 

Ticrr..ts c.Jc n:cupc1..1dón. 

Escorias de Fundición. 

Lodos con contenido de mct.alcs del lavado de gases. 

J\latcrial rclrJctario del horno (ladrillo y piedr-J calizJ) y 
crisoles. 

"rabia 1 .. 2 Residuos generados en el proceso de fundición de metales rcrrosos. 

Las escorias son mezclas f"undidas f"omiadas por óxidos y silicatos metálicos que 

pueden contener rosratos. boratos .. suJCuros .. carburos o haluros. 

Las escorias se f"orman durante la f"usión de las menas o durante la refinación de 

los metales brutos> y generalmente,. contienen elementos que no se reducen 

durante el proceso de reducción o elementos que se oxidan durante el proceso de 

refinación; por lo cual la escoria recoge algunos de los componentes indeseables 

1 TESIS CON 
~LLA DE ORIGEN 15 



Generalidades 

de Ja Mena y debido a su inmiscibilidad con e1 f'undido metálico se separa e1 

metal de sus componentes indeseables. Para dar a la escoria los valores deseados 

de punto de f'usión, viscosidad .. densidad o propiedades químicas se añaden a 

veces tUndentes como la sílice en la fusión de la Mena de cobre, la cal y la 

n-iagnesita en la f"abricación de acero .. cte. 

Los ref"ractarios son materiales resistentes al calor que se utili7-an como 

recubrimiento de hornos, en techos y duetos para gas, etc. Los crisoles y tubos de 

laboratorio están hechos de ref"ractario de alta calidad. Al igual que las escorias, 

los reíractarios están compuestos generalmente de los óxidos de los metales 

rnenos nobles como la sílice,. alúmina ... magnesita, cal u óxido de cromo, en una 

composición tal que se alcance el 1uás alto punto de fusión posible. También se 

utili7 .. a corno rclractarios ciertos materiales que no son óxidos como el carbón y el 

carburo de silicio. 

Actuahnentc los residuos generados So~ ·;.depositados tanto en basureros que no 

cuentan con n-iedidas de seguridad, co1no-· en rellenos sanitarios con sistema de 

irnpermeabili7..nción y recolecciÓn d¿, ii~fvi8dos. 

A4oldeo ... v c/es,,10/deo (1\40/des de arénaJ 

En la f"abricació.n de los moldes de arena se generan restos de material que 

contienen aglutinantes no endurecidos todavia. Durante la colada (vaciado) se 

generan escorias y restos de metales. En el desmoldeo se generan arenas gastadas 

que estaban expuestas a dif"erente tensión térmica. Durante el proceso de 

lundición,. las arenas de corazones están más expuestas a tensiones y ef"ectos 

térmicos por lo cual presentan granos f'racturados y aglutinantes quemados. Las 

arenas de moldeo, excepto de algunas áreas no son tan expuestas a tensiones y 

efectos térmicos por lo cual son más aptos a un proceso de recuperación. Por este 

motivo.., las cajas de moldeo y las arenas de corazones deben tnantenerse,. en la 
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medida de lo posible separadas.. en especial,. cuando contienen dif"erentes 

aglutinantes. La Tabla 1 .3 muestra estos residuos. 

Arena.o.; de fundición 
73Stadac;. 

Escoria<.;. 

Arenas quemadas o gastadas de moldeo y dcsmoldco. arena 
sllica ucmada. 
Escorias de fundición de hierro y acero. 

Tabla 1.3 Residuos generados durante el moldeo y desmoldeo en-fl.indidoras de 
n'lctalcs ferrosos 

La disposición de los residuos generados en el moldeo y desmotdeo se lleva a 

cabo.,. siempre y cuando las arenas no sean sometidas a una recuperación interna,. 

en basureros o rellenos sanitarios . 

.1\fuqui11ado (c .... ·rnerilc1do ... v pulido) 

La limpieza y ajuste de las piezas f'u_ndi_das se reali7..a mediante procesos de 

n"laquinado que inCluyen operaciones de esmerilado y pulido,. asi como el impacto 

con arena o partículas metálicas (granallado),. generando los polvos presentados 

en la Tabla 1 .4. 

Polvos. 

De hierro mezclado. polvos del granallado y del sand-blastco. residuos 

metálicos de opcrJcioncs de esmerilado. residuos del pulido (pasta y pelusa 

de Lela). cepillos impregnados de pasta y metales . 

.. rabia 1 .. 4 Residuos generados durante el proceso de n'laquinado de las piezas 
fundidas en la f'undición de metales f'crrosos. 

Estas operaciones son básicamente mecánicas .. por lo que muchas requieren de 

aceites de corte y lubricantes para f'acilitar el trabajo,. asi como evitar el desgaste 

prematuro del equipo. Las operaciones de maquinado encontradas en las 

industrias varían ampliamente entre si,. por lo que la generación de residuos 

dependerá de la operación de maquinado a la que el producto se vea sujeta. 
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Actualmente estos ·polvos se reciclan y reusan parcialmente, de lo contrario se 

depositan en los ba5ureros o rclJCnos sanitarios. 

. . - . . ' ' 
JlesiduOs asociados al 1nan~e11in1ie11JO de lcip/a111afu11didora 

En el manejo de Ja maquinaria o 'el mantenimiento de Ja misma, especialmente de 

las mallas de cribado, me.zcladOÍ"'as ·de arena, prensas, puJidora.s y esmeriles se 

generan aceites gastados .. utensilios· de trabajo impregnados con aceites y grasas 

con10 trapos .. estopas y guantes; estos residuos son depositados generalmente en 

los basureros o reJlenos sanitarios, sin embargo de acuerdo con Ja legislación 

n1cxicana.. se consideran residuos peligrosos {NOM-052-ECOL-1993 y Pl-tOY­

N<>l'\.·1-052-ECOL-1999) y uno de sus tratamientos es el confinan'liento controlado. 

1.11 lndustna Fundidora de Metales No Ferrosos 

En lus tundidoras de metales no ~errases se utiJi7..an principalmente aluminio .. 

bronce (estaño-cobre), plomo .. magnesio, latón (zinc-cobre), zamak y zinc. Los 

procesos de f"undición más Trccuentemente usados son: 

Fundición de metales no ferrosos. 

Vaciado en mol~,es-. é:le arena y por máquinas de inyección a presión, en el 

cual el metaJ·ya H9uido se prensa en moldes de acero. 

Maquinado (esmerilado y pulido). 

J•u11dición de nieta/es 110 ferroso.•; 

La f"undición de los direrentcs metales se lleva a cabo en hemos de crisol, de 

cubilote, de piso, de inducción o de reverbero. Los residuos generados se 

presentan en la Tabla 1.5. 

18 



Generalidades 

Polvos. 

Escorias. 

Lodo .. ._. 

l\.lat:crialcs gastadc.>."i de 
orc.xlucción. 

Polvos recolectados del horno. 

Escorias de bronce. aluminio. cobre. estano._ zinc y ak-aciones 
de zamak. latón y bronce. 
Lodos del lavador e.le gascs. 

:O.latcrial rcfr-Jctario del horno (piedra caliza y ladrillo) y 
crisoles. 

Tabla 1.5 Residuos generados durante el proceso de f'undición de metales no 
ferrosos. 

I'roce.•oo de V"aciado (Colada) 

En el caso de que se cn1pJeen rnoJdes de arena para las pie7..as a rundir .. el tipo de 

arenas quemadas que se generan es comparable a las generadas en Ja f"undición de 

1nctaJes ferrosos,. salvo que estas contienen residuos de 1netales pesados. 

En el proceso de Fundición en máquinas de inyección a presión se generan otro 

tipo de residuos. Si la instalación de f"undición se encuentra separada de la de 

inyección y eJ meta) liquido se transfiere deJ caldero de f'usión hacia la instalación 

de inyección manualmente con una cuchara, Ja cantidad de natas y escorias se 

incren-.enta considerablemente. Va que en eJ momento de extraer el metal,. la nata 

que se encuentra en la superficie deJ 1netal fundido se debe apanar y 

consecuentemente se forma inmediatamente una nueva capa de natas sobre la 

superficie del meta) reluciente que se mezcla con la nata ya existente y aumenta 

de esta Jorrn.a el volumen de residuos. Si el homo de f"undición y el área de 

inyección se encuentran en una misma instalación,. se evita la formación de 

escorias. Los ·residuos generados en el proceso de vaciado se muestran en la 

Tabla 1.6. 
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Arenas. 

Escoria."i.. 

Medios de produt.-ciOn 
g.Lo.;tados.. 

. ·\ccit1..-s y/o materiales 
impn.-gnados con aceite 

.-\rcnas de moldeo. dcsmoldco y de corazones qucmac.las o gastadas 
(fabricados a base de aglutinantes como bcntoniLa. silicatos de sodio y 
resinas org.:inicas ). 
Escorias de aluminio. cobre. plomo estano )'zinc y escorias de bronce. 

latón y de zamak. natas de aluminio y de zamak y salpicadurJS de 
Zamak. 
Crisoles <..le carburo <..le silicio. fibrJS ccr.1micas y material rc.:frJctario 
del hl">rno . 

Aceites lubricantes de mantenimiento gastados y dcsmoldant.cs. 

Tabla 1.6 Residuos generados en el proceso de vaciado y desmoldeo en la 
fundición de n1etalcs no ferrosos. 

Actualn-.cntc ... la mayor parte de las arenas de moldeo se depositan en rellenos 

sanitarios o basureros n-.unicipalcs. Las escorias y natas se tratan intemamcnte, o 

bien se venden para trata111icnto externo o se depositan ta1nbién en basureros, sin 

embargo al igual que los residuos asociados al mantenimiento,. estos se 

consideran peligrosos y uno de sus trata1nientos es el confinamiento controlado. 

A·faquinado (Esn1eri/ado _v I'u/ido) 

' . , .. 
En la '"°rabia l. 7 se presentan los· pr~nc:.~Pales· .... rcsiduos ·generados en procesos 

tnecánicos como esmerilado .. pul~<!O<)',_-~fil,~d_Ó- d~~ los-metales. La mayor pane de 

las partículas metálicas que se ·generan son directamente reincorporadas al 

proceso de f"undición. 

/\.ctuahnente 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 

externamente. Los aceites de cnf"riamiento o lubricantes gastados se reutilizan en 

su mayor parte en las cementeras como combustible alterno. Las estopas 

in-ipregnadns de aceite y los guantes se acopian en tambos mientas se 1nandan a 
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confinamiento o se lavan y se reusan. El )avado se recomienda solamente cuando 

1as aguas generadas en este proceso puedan ser tratadas de manera adecuada. 

Polvos. 
Residuos de maquinado. 

RL-siúuos de méralc.:s. 

Polvos y pelusas. 
Restos de csmcrilac.Jo. 
Rebaba de duetos de inyección. chatarr..i .. recortes )~ rebaba de 
las diferentes aleaciones. 

-\<.-cites 0 utensilios de trabajo rr.-ipos. estopas y guantes viejos de lona usados. 
in1pn.-gnad .. >:s con aceite. 

rrahla 1 ... 7 Residuos generados durante el proceso de maquinado de las piezas 
f""undidas en Cundidorus de ITlCttl)CS no JerrOS<>S. 

?.2 LEGISLACIÓN AMBIENTAL MEXICANA 

Al definirse corno material peligroso a los elementos .. sustancias, cotnpuestos, 

residuos o mezcla de ellos que independientemente de su estado fisico .. 

.-cprescntan un riesgo al ambiente, la salud o a los recursos naturales .. por sus 

características CRETJB., se plantea que los residuos son pane del ciclo de vida de 

los materiales y que ambos son peligrosos porque poseen las mismas 

características. 

Esto lleva a plantear la necesidad de establecer un enf"oque integral en la gestión 

de los materiales quimicos peligrosos., que lleve a lograr su manejo seguro y 

atnbientalmente 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 transponan .. 

almacenan., comercializan, utilizan .. reciclan o convierten en residuos que se tratan 

o confinan y además tainbién se plantea el clasificar a las actividades altamente 

riesgosas por su vinculación con dichos materiales y residuos peligrosos .. ya que 

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

propiciar un accidente. 
Tºh,)i;) Cfl 1\T 

FALLA DE üRu ... ~N 
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En la actualidad, en nuestro país la regulación y el control del manejo de los 

materiales y residuos peligrosos así como de las actividades altamente riesgosas 

es una competencia tederal a cargo de la SERMANAT, a través de sus dos 

órganos desconcentrados, el Instituto Nacional de Ecologia (INE) y la 

Procuraduría Federal de Protección al Ambiente (PROFEPA), así como de otras 

secretarias con competencia co1no Ja Secretaria de Salud (SSA),. de Trabajo y 

Previsión Social (STPS). de Comunicaciones y Transpone (SCT). entre otras. <7> 

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

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

apartados. 

Tabla 1.8. Regulación e.Je los Residuos Peligrosos por la LCiEEP:\ 

Definición. 

CorTipctcncia. 

Acti\.;dadcs consid . .-\lt. Ricsg. 

l.incamicntos ~cncr..1ks. 

Regulación e.Id manejo. 

Rcsponsahifidac.I. 

Control de la Gcnc1..1ción . 

Evaluación c.Jcl Impacto Amb. 

Otros lineamientos. 

Titulo Primero. Capitulo l. Artfculo 2·. Fr.u.:ción XX.."X.11. 

Titulo Primero. Capitulo 11. Articulo S"'. 1--:rJcción \'J. 

Titulo Cuarto. C:::tpítuJ~,\'. 

Titulo cU:.,rto. Capítulo VI. 

Titulo Cuarto. Capítulo VI. Art.Iculo 150. 

Título Cuarto. Capitulo VI. ArUculo 151. 

Título Cuarto. Capitulo VI. Art.ículo HI y 142. 

Titulo Primero. Capitulo IV. Sección V. Articulo 28 y 29. 

Reglamento de la LGEEPA en Materia de Residuos 
Peligrosos (DOF. 7 de abril de 1993). 

TRSIF r:n~,r 
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Las normas y acuerdos que regulan a Jos residuos peligrosos se muestran en la 

Tabla 1.9. 

Normas Of1c1ales Mexicana para el Contr-ol de Residuos Pehgr-osos. 

l'ROY-N0/\1-052-ECOL-1999 

1'0/\1-053-ECOL-199 l 

l:.stablccc las carJctcrtstieas. el procedimiento ele 
idcntificaci(ln. clasificación y el listado de los Rcsic..luos 
l">clil:'rosos. 
DcLcTrninación e.Je Residuos Peligrosos por su Toxicidac..I al 
ambiente. 

-·N~~.o=/\7!-'0~5=--1~-l~~~c~o=L--~19~9~¡----t7lrn.:nmpatibilidad entre e.Jos o m:ls Residuos Peligrosos. 

·"'01'1-055-ECOL-199 ¡ 

1'0M-056-ECOL-199l 
:-0:0:\1-057-ECOL-1991 

Cnnfinamiento conLrolac.Jn de Residuos Peligrosos. excepto 
ICls 1..tcliactivos. 
Ohr.t..c:; comnlcmcntarias de un cnnl inamicnto controlado 
Diseno~ construcción y operJción de cele.las de un 
cnnlinamicnto. 

~~:: .~::: ::~~: :: ::~~-~-~------~ ~S~~:~~c~c ~~e ~-~~~~~ªL~ k~~~~~~~-:-~-~-,~-;--"-!u7·i:7:;-~-~-<l'c--s--t~i-n-a'cl~o-s-a~la-l 
-------------- ~-·- __ -~-E-~1.,osición linal de los Residuos Sólidos. 

Scp~1r..ti..:ión. cnva$u.lo. ulmucenamicnto. n:colccción, 
:--..:<"}:'\1-087-ECOL-199:) transporte. trJtarnicntn y disposición final Ue los residuos 

_ _ ______ _______ __ _ ___ J~!_!grosns l~ioló~os, lntccciosns. 
Acuerdos para et control de Residuos Peligrosos. 

r-.7·\_c_u_c-rcJ',-,-c--n-'d-o-n'd~c- se expide el Primer Listado ele Acti\'ida<lcs altamente ricsgosas, 
publh:udo en el Diario Olicial de la FnJcrJción el 28 de marzo de 1990 . 
.-\cuerdo en donde se expide el SL"gundo Listado de Actividades altamente riesgosas. 
publicado en el Diario Olida! de la Fc<.krJción el 4 de mayo de 1992. 

·rahht 1.9 Normas Oficiales Mexicanas y Acuerdos para el Control de Residuos 
Pe 1 i grosos. 

2.2. 1 Leg1slac16n aplicada a las escorias producidas en la lndustna Metalúrgica 

Como se ha vist:o ant.criormcn'tc,. las escorias generadas en la Industria 

Metalúrgica,. son el product:o residual que se Corma durante la Cusión de las 

menas o durant:c In refinación de Jos metales en bruto y generalmente 

contienen clemcnt:os que no se reducen durant:c cst:c proceso o elemcnt:os 

<¡uc se oxidan durante el proceso de refinación. 

TESIS CON 
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Según el PROY-NOM:-052-ECOL-1999.,, se considera a las escorias como 

Residuo Peligroso por el Giro Industrial de Beneficio de Metales al cual 

pertenece, en donde independientemente el fin del metal, representan-.un peligro 

para et equilibrio ecológico o el ambiente. 

? . Disposiciones finales de las escorias 

El "'"'tirar"' los resid,~os sin ningún control.,, ha tenido· como -consecuencia 

situaciones graves de· contaminación ambiental, lo anterior hri_ traído··_ consigo el 

costo y la .pérdida de la capacidad de los suelos de suste~tBr:. .. J~-~~ procesos de 

degradación de la materia orgánica.,, así co1no de la f"ertilid8:d,:_~'.~-.1?i~n·:e_1.·deterioro 

de Ja calidad.del.agua. A esto se suma Jos costos del morii~~~~:~:.-~~->~~~.~-tB.minantes 

para detenninar la magnitud del problema y priorizar"- las acciones de 

remcdiación, asi como los derivados de dichas acciones. 

Por ejetnplo en México existen 134 sitios abandonados e ilegales con residuos 

peligrosos que Ja PROFEPA ha encontrado<7> antes de 1999. La Tabla 1.10 

muestra estos sitios. 

Para evitar esta contaminación desmedida, es necesario implementar una correcta 

administración de todos los residuos que se generan, cualquiera que sea su origen. 

En la actualidad, el esquema ambientalista aceptado para la disposición de 

residuos peligrosos se muestra en la Figura J .4. 
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Generalidades 

Estado 

Baia California Norte 
lklia California Sur 
Campeche 

Chiapas 
Chihuahua 
Cnahuila 

G uanajuato 

1lidalgo 

No.de Principales residuos 
SiLios 

8 Solventes. metales pesados. oolvo de fundición. aceites. 
2 lalt:s. escorias de fundición. 
4 Aceite quc1nado. residuos biológico-infecciosos. lodos de 

ncrtoi-.ación. 
17 
13 
15 

1() 

1() 

6 

J>laguicidas. hidrocarburos. residuos hospit.alarios. solventes. 
l lidrocarburos. compuestos qulmicos. aceites gast.ados 
tv1etaks pesados. jales. aceite residual. hidrocarburos. 
biológico-iníccciosos. compucst.os quimicos. 
1 lic..lrocurhuros. insct:t.icidas. 
Escorias de fundición. biológicos-infecciosos. compuestos 
quirnicos. lubricantes \.'"astados. 
Aceites. rnctalcs pcs;idos. orp;,anoclor..1c.Jos. lodos. escorias de 
1 unúición. aceites gastados. 
Escorias de lund.icitm. natas de pint.ur..1s. 

7 Ticrr..ts de.: hlanquco~ tctn1cloroctilcno. lodos. residuos de 
bacterias. t.krr..1 ccmtaminada con dicsc:Ly combustible. 

-\.IZU:Cl~~S- ---·-~~- ,_. --.----- Tambores mct:.11icns vai.:ins v llenos sin ic.lcntific<.u;i1."m. 
~~---- 5 Residuos hospitalarios. ialcs. hidrocarburos. 
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Esl:1,.-irias de luntlición. aluminio. plnrno. cadmio. nfqucl~ 
aceite. cbnun.'ls. hidrnt:arbun"'ls. 
Industriales peligrosos. 
Residuos hospiLalarios. as bes Lo. escorias de fundición. niquel. 
lodos. botes e.le nintur..1. 

-1~ahh1 1.10 Sitios abandonados e ilegales con residuos peligrosos que ha 
encontrado la PROFEPA antes de 1999. ' 7

' 

Según el esquen-.n de la Figura 1 .4,. se debe primero buscar In manera de no 

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

utili7..ada dé el mayor rendimiento posible,. adcn-.ás de buscar In manera de no 

1:1tilizar como materia prima sustancias peligrosas. 

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

que se generen,. de tal f'onna que se vea a éstos como materia prima y no como 

desechos. 

Tl~,Jl~~ f;ON 
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Aprovechamiento Integral 
de: la materia prima. 

Disposición finnl en 
confinamiento . .seguro. 

Reciclamicnt:o y 
reutilización de 

residuos. 

lnrint-r:.riñn. 

Generalidades 

FiJ!:ura 1.4 Esquema de la disposición de Jos Residuos Peligrosos. 

En tercer lugar. se debe de tratar los residuos cuya reutilización no es posible,. a 

fin de nulificar su potencial nocivo sobre el medio ambiente a través de la 

aplicnción de 1nétodos químicos,. t1sicos,. biológicos o con"lbinación de todos ellos. 

En esta etapa también se contcrnpla la incineración de los residuos,. el cual tiene 

Ja conveniencia de reducir el volurncn de éstos .y por lo tanto el espacio que 

ocupan:. sin embargo. Jos gases de combUstión,. que en ocasiones pueden incluir 

gases sumamente tóxicos .. tales coano las dioxinas,. contaminan In atmósf'ern,. por 

lo que estos contaminantes podrían depositarse nuevamente en el suelo, o bien en 

los cuerpos de agua:. además,. las cenizas generadas durante dicho proceso 

requieren de una disposición especial,. dada su naturaleza tóxica. 

En cuarto lugar .. se debe contemplar un confinamiento para aquellos residuos 

cuya situación no f'ue solucionada en alguna de los tres pasos anteriores. Este 

confinan"liento debe de garanti7..ar el estado natural del medio circundante (aire ... 

agua,. suelo) imposibilitando la aparición de f"ugas y/o accidentes que deriven en 

derrames Cuera de control. <9
) 

Idealmente,. estos dos últimos,. deberían de suprimirse para evitar cualquier daño 

íuturo al medio a..rnbiente y así tener bases sustentables en la utilización de 

recursos. 
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Cuando se busca la manera de recicJar o reutilizar los residuos que se generan,. es 

necesario caracterizarlos según sus componentes y propiedades. Las Escorias 

dependiendo de su caracterización,. se pueden utili7..ar para: 

n) Obtener una mezcla de sustitución de cemento Pórtland. Una de tas 

propiedades más importantes de las escorias granuladas de alto horno es su 

hidraulicidad,. o sea la capacidad de reaccionar con el agua. <14> 

h) Preparación de horn1igones y 1norteros. 

e) Reuso de las escorias Y. de 1a:S arenas gastadas de fundición en la producción de 

cementos y ladri11os y, e.n m"ez:~Jas con asf'alto. <6 > 

d) Las escoria~ y natas. ~rorl:uci~ó.s .Cn la f"undición pueden molerse y el metal se 

recupera a través de dif"crentes métodos de separación magnéticos o 

neumáticos. La fracción metálica se puede volver a Fundir. 

~) Las escorias básicas de siderúrgica, subproducto de la industria del acero de 

reacción alcalina y con suficiente contenido de calcio y magnesio,. se puede 

utili7-"1.r en la recuperación de sucios sulf'atoácidos. Este tipo de escoria tiene un 

excelente poder neutralizante de la acidez del suelo. <13> 

iESIS CON 
VALLA DE ORIGEN 

27 

----~-----------------------------------



2 

MARCO TEÓRICO 



Marco Teórico 

1 • Análisis cualitativo inorgánico 

El análisis cualitativo es: una rama de la química analítica que se ~oc_~pa de la 

identificación de los dilerentes constituyentes -de· un c~n1pue~t~ o ·mezcla de 

con1pucstos. 

'. 
Se basa en la observación de ciertas propied3des ''.. fi~icas:: .. ';;.~ químicas '.··de los 

::;~:·~:· r::c:::t:~:sá~i:::b:::~~:::s; ::1::¡:1:~ 1:tJ~a:~K~:f¡:~ei-1f!e~~::::: 
solubles,. <4 > este tipo de análisis identifica- part~~ .. -d«?~' ~~-o-1TiP:UeS:t:C!~ .··canlO· son: los 

c.:lcn,cntos libres. los cationes y aniones. 

l. l ANÁLISIS PRELIMINAR 

lJn análisis cualitativo completo de una sustancia desconocida comprende desde 

la torna de muestra hasta el análisis sistemático de cationes y aniones pasando por 

el análisis preliminar. 

Para fines de análisis,. ya sea la muestra un sólido, liquido o suspensión,. después 

de haber obtenido una muestra bruta, es necesario tomar una muestra de 

laboratorio; cuando éste es un liquido .. no of"rece la complejidad de un sólido por 

la racilidad con la que se consigue una muestra media homogénea. Basta agitar 
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bien el líquido y proceder a su filtración si contiene materias sólidas o 

precipitados en suspensión. 

Si se trata de, ui:i f"ragmento sólido, se Je debe pulverizar a fin de que In muestra de 

laboratorio tenga la misma composición que la muestra bruta, esto se puede hacer 

con un mortero y pistilo de acero o de ágata, existen otros morteros más 

económicos, pero tienden a ser más porosos y a rayarse con más f"aciJidad, Jo cuaJ 

provoca Ja contaminación de Ja muestra con el ~aterial del mortero o restos de 

•nuestras tratadas antes con el instrumento. 

Antes del análisis, los sólidos suelen secarse a 1 1 O C a fin de eliminar el agua 

absorbida .. en algunos casos el agua se retiene a estas condiciones, y en otros 

cusas la elin,inación del agua causa cambios significativos en las propiedades de 

la •nuestra. El calentamiento puede provocar la evaporación de componentes 

volátiles de la n1ucstra,,. o bien hacer que se descomponga. CtO) Una vez obtenida la 

•nuestra de laboratorio, se realizan las siguientes pruebas: 

Estado fisico .. color~ olor .. cte. 

Ensayos por vía seca: calentamiento en tubo de ensaye y pruebas a la flama 

(en este tipo de análisis también se puede incluir la prueba de las perlas de 

bórax) 

1;;¿:i Ensayos previos por vía seca 

Este tipo de ensayos se denominan ..... por vía seca"", porque se realizan sobre la 

sustancia seca y no se llevan a solución, en el caso del ca/e11tan1ie1110 e11 1uho de 

e1L\·aye .. se observan los cambios que se producen, primero con calor débil y 

después por calentamiento al rojo vivo, los f"enómenos que se pueden observar 

son cambios de color,. desprendimiento de vapores:o fbrmación de sublimado en 

las paredes, etc. 
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La~\· prueba ... ; a Ja ..flcuna. se basan en el hecho de que los compuestos de algunos 

metales, cuando son volatilizados por una llam~ emiten vapores que impanen a 

la llama misma, colores característicos. Estas coloraciones aparecen mucho más 

tYt.cihnente cuando más volátiles son las sales, los cloruros son los más aptos para 

colorear la llama; por ello es conveniente humedecer la sustancia con HCI antes 

de examinarla a la llama. 

El análisis preliminar también incluye ensayos- por vía húmeda en donde a través 

del tratamiento con ácidos y álcalis, se observa e1 desprendimiento de gases, los 

cuales son identificados con pruebas especificas, se· utiliza este. en~ayo para 

identificar aniones como nitritos~ nitratos, carbonatos, cloruros, sulf"uros, etc. <2 > 

l .2 ANÁLISIS SISTEMÁTICO 

El análisis de una sustanc~~-. se: P.1:1e~e realiza~ me~ia~te reacciones espec{fic:as o 

rnediante un procedin1ie1110.·-sistenlá1ico. Una reacción especifica para un ion 

determinado puede· uSarsC~_-Cn: d~termin0.das condiciones experimentales, aún en 

presencia de otros ione~~:-g"i~ q-·.je-.·~st~S interfieran. 

Sin embargo.. las· reacciones especificas no son muchas.. no obstante hay 

reacciones que no siendo específicas en si, pueden hacerse especificas operando 

en condiciones experimentales adecuadas:. por ejemplo la reacción de la 

dimetilglioxima con el níquel (IJ) es especifica cuando se elimina el hierro(II) .. 

cte. Por otra parte~ las reacciones que dan un mismo resultado con varios iones 

son más nUJTlerosas. 

Las reacciones que dan un mismo resultado sólo con pocos iones se llaman 

... ;electivas. Cuanto menor es el número de los iones que reaccionan de este modo,. 

tanto más selectiva es una reacción determinada. 

Cuando no es posible o conveniente usar reacciones especificas,. la investigación 

de los dif'erentes iones se logra sólo después de haber investigado y eliminado 
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todos los otros iones que puedan interf"erir; en tal caso, se debe proceder según un 

orden determinado, este procedimiento se denomina análisis sistemático. 

En el análisis sistemático los iones se separan no ·aisladamente sino en grupos, es 

decir,. se aprovecha· ~el mismo comportamienté> de" un ciéno número de iones 

respecto a un detenninado reactivo, denominado reactivo de grupo. 

El uso de este tipo de reactivo, permite subdividir el complejo procedimiento del 

análisis en varias operaciones más simples y sobre todo permite el análisis de 

sustancias de cotnposición desconocida De hecho, si se ai'liade a la muestra un 

determinado reactivo de grupo y no da un precipitado, se excluye por lo tanto Ja 

presencia de todos Jos iones del grupo en cuestión. Los métodos de análisis por 

reconocimiento individual (F.Feigl,. G.Charlot, etc.) evitan las subdivisiones de 

1os grupos y de las separaciones relativas y todo ion es investigado directa1ncnte 

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

La subdivisión tradicional del análisis sistemático, propuesta por Bunsen y 

Fresenius,. quienes la idearon alrededor de 1840,. tienen ciena similitud con el 

sistema periódico MendeJciev (creada 30 años después):. sin embargo la 

dif'erencia sustancial, reside en que e] sistema periódico se basa en la estructura 

electrónica de los ele1ncntos y de Jos grupos analíticos y el sistema tradicional se 

basa en cuestiones de orden práctico,. es decir se aprovecha de analogias 

particulares o de dif"erencias sutiJes en el comportamiento quimico 

Sin embargo las propiedades de los compuestos están estrechamente Jigadas a las 

posiciones de los elementos en el sistema periódico,. es decir a su estructura 

electrónica. Por ejempJo,. por Jo general Jos sutruros más solubles están Cormados 

por cationes con estructura de gas noble, mientras los insolubles están fbnnados 

por cationes que no tienen esta estructura. <2 > Actualmente la subdivisión analítica 

de los elementos se basa en sus propiedades periódicas,. quedando como se 

presenta en la Tabla 2. 1. 
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Tabla 2.1 Esquema resumido de la investigación sistemática de cationes. <
2
l 

Sustancia por examinar. Se trata con HCI ( 1 er. reactivo). 

Precipitado: 
Solución filtrada. Se red1suelve en HCI y se trata con H,S (pH.,0.5) (2do. Reactivo). 

Prec¡p1tado: 
Solución filtrada: Se oxida al Fe(ll) a Fe(lll). Ll solución se trata con NH,CI + NH,OH 

Oxido de vt' Sulfuro de: (oH~9) (3er. Reactivo). 
y cloruros de Precipitado: 
Ag. Pb, Hg 1, Solución filtrada que contiene NH,CI + NH,OH, se trata con (NH,),5 
1nsolub1hz.ic16n As, Sb, Sn. Pb, H1dróx1dos de o con H,S (4to. Reactivo). 
de sílice y 61, Cu. H~, Al, Fe, Cr, Mn. 
silicatos. Cd Se disuelve en frecip1IJdo: Solución filtrada: 

Sn' HCI y se analiZJ 
con ensayos Sulfuro de Zn. Co. N1. M~. Se evapora para ehm111.1r H,5. 5e 

Se disuelve en agua especíkos. 
Se d1suel1•e en HNO, y se 

disuelve el residuo en .leido acético 
regia y se anahz.i (pH.,4,5) y se investiga los cationes 

con ensayos anal1z.¡ con ensayos alcahno-terreos y alcalinos con fos 
específicos. 

específicos. 
ensayos especfficos. 

4° Gruro 

I"· Grupo. 2' Grupo 3"Grupo 
Subgrupo de los Subgrupo de los sulfuros. 

5' Grupo. 
hidróxidos. 
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2. Métodos Instrumentales 

A n'lediados de los años treinta,. o antes, los químicos empezaron a explorar las 

propiedades físicas de los analitos como la conductividad,. potencial eléctrico,. 

absorción o emisión de Ja luz, razón masa a carga, fluorescencia, etc., para la 

resolución de Jos problemas analíticos. Muchos de estos f"enómenos en los que se 

basan los métodos instrumentales se conocían desde hace más de un siglo, sin 

cn-ibargo su aplicación se retrasó por taha de una instrumentación sencilla y 

fiable. 

En la Tabla 2.2 se enumera la mayoría de las señales analíticas que se suelen 

utilizar en el análisis instrumental. Las seis primeras señales están relacionadas 

con la radiación electromagnética. En la prin'lera,. el analito origina la sei'ial 

radiante; las cinco restantes implican can1bios en el haz de radiación producidos a 

su paso por la n1uestra. Las cuatro siguientes son eléctricas. Por último,. cuatro 

señales diversas se agrupan conjuntamente.< 17> Además de los numerosos métodos 

indicados en la ,~abla 2.2,. existe un grupo de procedimientos instrumentales que 

se utilizan para separar y resolver compuestos estrechamente relacionados como 

son por ejemplo la cromatografia. 

-Mé1odoS 1"S1rumen1a1es 
Emisión de radiación Espectroscopia de emisión {rayos X, UV. visible, de electrones, Auger}; fluorescencia, 

fosforescencia y luminiscenda (rayos X, UV y visible) 
Absorción de radiación Espectrofotometrla y fotometria (rayos X, UV, visible, IR): espectroscopia fotoacústica; 

resonancia magnética nuclear y espectroscopia de resonancia de espín eledrónico. 
Dispersión de la radiación Turbidimetria; nelelometria; espetroscopia Raman 
Refracción de la radiación Refractomeltia; inlerferome\ria 
Difracción de la radiación Métodos de difracción de rayos X y de eleclrones 
Rotación de la radiación Polarime1ña, dispersión rolatoria óplica; dicroismo circular 
Potencial eléctrico Potenciometria; cronopotenciome1ria 
Carga e~rica Coulombimetria 
Corriente eléctrica Polarografia; amperometria 
Resistencia eléctrica Conductimetña 
Razón masa a c<irga Espedromettia de mas.as 
Velocidad de re<icc.ión MCtoclos cinéticos 
Propiedades térmicas Conductivklad 1Crmica y mt?lodos de enlalpia 
_Badiactivic!C!?_ ... ·- _ Métodos de activación y de dilución isotópica 

Tabla 2.2 Señales utilizadas en los métodos instrumentales.. 
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2. 1 ESPECTROSCOPÍA ATÓMICA 

1-listórícamente, el término espectroscopia se rercria a una rama de Ja ciencia en Ja 

que la luz,. o radiación visible, se descomponía en sus longitudes de onda 

componentes, originándose así espectros, que se-usaban para estudios teóricos de 

Ja estructura de la materia o para análisis cualitativos y cuantitativos. Sin 

cn1bargo.., con el tiempo, el significado de espectroscopia se amplió para incluir la 

utilización de no sólo la luz sino también de otros tipos de radiación 

electro1nagnética. La Tabla 2.3, muestra los intervalos de longitud de onda y de 

f'recuencia de las regiones del espectro que interesan para fines analíticos así 

como los nombres de los diversos métodos espectroscópicos asociados con cada 

uno. 

Emisión de r.iyos gamma 

:\bson.:irtn, emisión. fluon.-sccnciol 
y d.ifr..11.:dón de r..tyos X 

:\hson.:1ón ullr.tv1olcta e.Je '\.";Jeto 

Absorción, emisión, fluorescencia 
y ulu-.iv1olct...;.t v1s1hlc 

Abson.:ion y d.isr,,..:rsi<m llaman 
1nfr.irn,jo 

Ahsorcit"m de microondas 

Rcson;incia de csp1n clcctronico 

Rcsonanct.i m.:.tgnl:tit.-a nuclear 

• 1 A , lffou nm • lffºcm 
1 nm a 10-9 m .. 10"7 cm 
1um·10~ m • tff"cm 

lnten.ff.1.lo habitual de 
lom?:ilud de onda• 

o.nos -- 1.-1 A 

0.1 -- IOOÁ 

JO - ISOnm 

180-780 nm 

0.78 - 300 µm 

0.75 - 3.75 mm 
3cm 

0.6- IOm 

lnten.-alo habitual de 
numero de: onda cm·1 

lx106 a SxJO'' 

5x104 a l.3x104 

l.3xl04 a 3.3x.101 

13-27 

0,33 

l.7x.10"2 a lxl01 

Ti¡x., de tran!iición 
cuántica 

Nuclear 

Elt."<:tronL-s internos 

Electrones de enlace 

Electrones de cnface 

Rotación/vibr..aciOn de 
moléculas 

Rocacion de moleculas 

Esptn de los electrones 
en un campo m:J:gnCtko 
Esptn de los núcleos en 
un campo magnt:tico 

Tabla 2.3 Métodos espectroscópicos generales basados en la radiación 
electromagnética. 

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

clectromagnét.ica ya sea de absorción~ emisión o fluorescencia de la materia. 

TESIS COW 
FALLA DE ORIGEN 
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Como se muestra en Ja Figura 2. 1, el espectro electromagnético abarca un 

intervalo enorme de longitudes de onda y f'"recuencias, pero hay dos regiones· del 

espectro que dan inf'"onnación·3tómica: la ultavioleta/visible y la.dC ~;,ós -X~ <17
•
18> 

'r-º'-'-,---='r-0 '-'-,---;'r-º'...,'-r--;'r-0 ·-· -,--.:;
1º=-g-.---.:r'º'-"'--.---':r .. '---.--;1 ·o'" .... ~· 

A9'!'09X. H 

""'''"" -
····~1-----1 
. ""'~ .... -· Wf'•rn:tfo" 

_,,·. 

, .... -.. e:~·,:~~/'.~.. -:.·/_- . 
2.1. 1 Princ1p1os de la AbsorC1Ón at61TÍ1ca 

Los rnétodos de absorción, -se basan en la -disminución de la potencia (o 

atenuación) de la radiación.electromagnética como consecuencia de la absorción 

que se produce en su interacción con el anaJito. Es decir, cuando la radiación pasa 

a través de una capa de un sólido, un liquido o un ·gas, ciertas .f'recuencias pueden 

cliininnrse selectivamente por absorción, un proceso en el que la cncrgia 

electromagnética se transfiere a los átomos, iones o moléculas constitutivas de la 

n"luestra. La absorción promueve a estas particulas desde su estado normal a 

temperatura ambiente, o estado f'"undamental .. a uno o varios estados excitados de 

energía más elevada. 

La excitación sólo puede producirse mediante un proceso electrónico en el que 

uno o varios de los electrones del átomo se promocionan a un nivel de energía 

rnás alto. Las longitudes de onda uhravioleta y visible tienen energía suficiente 

para originar transiciones sólo de electrones 1nás externos o electrones de enlace. 
<17J 
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2. 1 .2 Pr1nc1p1os de Ja Em1s1ón atómica 

Los n"létodos de emisión,. utilizan Ja radiación emitida cuando un analito es 

excitado' por ene.rgia térmica. eléctrica o e~ergia radiante, es decir, Ja radiación 

electromagnética' se origina cuando las partículas excitadas (iones, átomos o 

moléculas) se relajan a niveles de menor.energía cediendo su exceso de energía 

en fonna de f'otones. La excitación puede producirse por diversos medios, tales 

como el bombardeo con electrones u otras partículas elementales, la chispa de 

corriente alterna de potencial elevado, el tratamiento térmico en un arco o una 

llan1a,,. o la absorción de radiación electromagnética. 

Las partículas elementales radiantes (átomos o iones atómicos) que están n1uy 

separados entre si.. corno en el estado gaseoso.. se comportan como cuerpos 

independientes y .. a rnenudo, producen radiaciones que contienen sólo 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 

el que todas las longitudes de onda están tan próximas entre si que la resolución 

no es f'"'actible por inedias ordinarios. Tanto los espectros continuos como los de 

lineas tienen imponancia en química analítica; Jos primeros se emplean con 

lrccuencia con10 f'ucntcs en métodos basados en la interacción de la radiación de 

la materia, como la espectrof'btometria; los segundos son imponantes porque 

permiten la identificación y determinación de las especies ctnisoras. n 7
' 

2. 1 .3 Pr1nc1p1os de los Rayos X 

Los rayos X se definen como una radiación electromagnética de longitud de onda 

corta producida por Ja desaceleración de electrones de energía elevada o por 

transiciones electrónicas que implican electrones de los orbitales intemos de los 

átomos. 
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Los rayos X para usos analiticos se obtienen de tres maneras, (1) por,b~mbardeo 

de blanco metálico con un haz de electrones de elevada energía. (2) Por exposición 

de una sustancia a un haz primario de rayos X con el objetiv~ de ·g~·ni:~r,un haz 

secundario de fluorescencia de rayos X y por último. (3)'_u~Úi:i~:~d~\i.iria-.iuente 
radiactiva cuyo proceso de desintegración da lugar a una-emi~ÍÓr{-~:f~· rriY~~·.x. 

Las fuentes de rayos X. al igual que los emiso.res-'del :u1ir'..~i'.o;;.~a! y visible. 

producen un espectro continuo y otro disconth~~o,."·ambo~ tipOs·-~ti~nen interés en 

análisis. ·C1 7 J 

2.1.4 Prrnc1p1os de la Fluorescencia y fosforescencia. 

La fluorescencia y la f'osf'orcscencia son procesos de cn'lisión ... de imponancia 

analítica, en los que áto1nos o moléculas se excitan por n'ledio de la absorción de 

radiación elcctro1nagnética; la emisión radiante se produce cuando- tas especies 

excitadas regresan al estado f'undamcntal. La fluorescencia ocurre más 

rit.pida1ncntc que la Cosf'orescencia y suele finalizar unos 10·3 s _o menos después 

de la iniciación de la excitación. 0
7 J 

2.2 MÉTODOS DE ATOMIZACIÓN EN ABSORCIÓN Y EMISIÓN ATÓMICA 

Los 1nétodos atómicos se clasifican según el n'létodo de atomización proceso por 

el cual .. los constituyentes de una solución se convienen en átomos o en iones 

elementales al estado gaseoso. La precisión y exactitud de los métodos atómicos 

dependen en gran medida de ta etapa de atomización. 

La Tabla 2.4 enumera los métodos comunes de atomización y los nombres de los 

procesos que se asocian a cada uno de ellos. OH> 
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,'\fc;todosdcatom~adón Temperatura ttpit·a 
dcaromkadónC 

Llama 1700-3150 

t:.k"Ctrotf'rmic:.1 i:?00-3000 

Plasma de Argon de 4000-6000 
:.u.:opfado por 
1nc.JucciOn 
Plasma de Argón de 4000-6000 
corriente continua 
An.:o EIC'ctrico 4000-sooo 

Chisp:.1 cltttric-..i 40000(?) 

Fundamcntodd 
rrn!todo 

Absorcion 
Emisión 
Fluorescencia 
Absorción 
Fluorescencia 
Emisión 
Fluorescencia 

Emisión 

Emision 

Emision 

Marco Teórico 

Dcnominadón dd mttodo 

E. de Absorción Atómica EAA 
E de Emisión Atómica EEA 
E. de Fluorescencia Atómica EFA 
E. de Absorción Elcctrotcrrn.ica 
E. de Fluorescencia Atómica ElcctmtCrmica 
E. de plasma Acoplado Inductivamente ICP 
E. de fluorescencia e.Je plasma Acopl:ldo por 
inducción 
E. de plasma e.Je corriente continua DCP 

E. e.Je emisi<m de fuente de arco 

E. de emisión de fuente de chispa 

~~abla 2 .. 4 Clasificación de Jos métodos ópticos espectrales y atómicos 

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

cuantitativo de la 1nuestra de escoria es el siguiente. 

[;;] Método de Absor-c16n Atómica Pasado en Ja atom1zac1ón con llama 

En Ja ntornización con llama,. una disolución de Ja muestra se pulveriza en una 

llama mediante un ncbuJizador,. el cua1 transf"'onna la disolución 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 

evaporación del disolvente se produce en la base de la lla1na .. que se localiza.justo 

encima del extre1no del mechero o quen1ador. Las partículas sólidas finamente 

divididas resultantes.., son arrastradas hacia la región situada en el centro de la 

llama .. denominada cono interior. En esta zona,. que es la parte más caliente de la 

llama, se disocia en átomos e iones elementales. Finalmente estos son conducidos 

hasta la parte más exterior del mechero o cono exterior,. donde puede tener lugar 

la oxidación antes de que las partículas atomizadas se dispersen en la atmósrera. 

Debido a que la velocidad de la mezcla combustible-oxidante es elevada,. sólo una 

fracción de la n1uestrn experirncnta todos estos procesos. CIK> 
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0 Método de Em1s1ón atómica basada en fuente de Plasma y Arco. 

Las f"uentes de plasma, arco y chispa presentan algunas ventajas con respecto a 

los métodos de llama y electrotérmicos, entre Sus··. vent8j~ .. está la menor 

interf"ercncin entre elementos, que es una consecuenéia' .directa de sus 

temperaturas 1nás elevadas; en segundo lugar se pueden o~tener. buenos espectros 

para Ja mayoría de los elementos con unas mismas'.· condiciones de 

experimentación; además otra de las ventajas de las f'~é~últes-:.más energéticas es 

que penniten Ja determinación de bajas concentracioneS d~:e1e1n~ntos que tienden 

a rormar compuestos rerractarios esto es, compué:stós qUe ·san ·muy resistentes a la 

dcscon1posición térmica o por otros tratamientos riSur:O~~s. - Por otra parte.,, las 

rucntes de plasrna perrniten la determinación de- n~, m~i~lé~ como cloro, bron10.,, 
''..." 

yodo y azurrc. ·>-~:~ .. :. 

A pesar de sus ventajas~ es poco probable que los métodos de emisión basados en 

fuentes de alta energía desplacen totalmente· a la absorción atómica de llama y 

electrotérmica. Esto se debe a que Jos métodos de absorción atórnica son más 

simples y menos caros, con menos costes de operación y mayor precisión. 

Las fuentes de plasma presentan diversas ventajas respecto a los métodos de 

emisión clásicos de arco y chispa, ya que este tiene mayor rcproducibilidad de las 

condiciones de atomización, Jo que da como consecuencia precisiones mayores. 

La mayor ventaja de las f'uentes de arco y de chispa es de que se adaptan más 

fücilmcnte a la atomización directa de muestras dificilcs co1no materiales 

rcCractarios,. minerales,. vidrios y aleaciones, sin necesidad de un trata.JTiiento 

laborioso de Ja muestra. 

Por definición,. un plasma es una mezcla gaseosa conductora de la electricidad 

que contiene una concentración significativa de cationes y electrones, la 

concentración de ambos es tal que la carga neta se aproxima a cero. En el plasma 

de argón que se emplea en los análisis de emisión.. los iones de argón y los 
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electrones son las principales especies conductoras,. aunque los cationes de la 

muestra también están presentes en menor cantidad. Los iones de argón,. una vez 

que se han fbnnado en un plasma, son capaces de absorber suficiente potencia de 

una f"uente externa, como para mantener un nivel de temperatura en el que la 

ionización adicional sustenta el plasma indefinidamente. 

Existen tres tipos de f"uentes de alimentación, una consiste en una f'uente de 

corriente continua (de) capaz de mantener una intensidad de varios amperios 

entre los electrodos su1ncrgidos en una corriente de argón, las- otras dos utilizan 

potentes campos de radiof"recuencia y de microondas -a. trá.vés de·· Jos cuales fluye 

el argón. 

En el caso de las fuentes de arco y chispa, la excitación d~-_Ja muestra tiene Jugar 

en el pequeño espacio existente entre el pa:r de eiectródos:.:~EÍ-paso de electricidad 

entre los electrodos a través de este pequeño espacio, ·proporciona la energía 

necesaria para atomizar la 1nuestru y excitar los ·átomos resultantes a estados 

electrónicos tnás altos. 

Las ruentcs de arco usual para un análisis espectroquirnico está constituidas por 

un par de electrodos de grafito o metal separados unos pocos milímetros. El arco 

se pone en ignición ntediante una chispa de baja corriente que provoca la 

momentánea lormación de iones que t:ransfbnnan en conductor el espacio entre 

los electrodos; una vez iniciado el arco, Ja ionización térmica n1antiene la 

corriente. Altemativamente, puede iniciarse el arco juntando Jos electrodos para 

producir e] calor necesario para la ionización~ luego~ se scpar-u en la distancia 

deseada. 

Algunas de las caracterist:icas de las f"uentes de arco es la fbrrnación de este por 

rnedio de electricidad, la cual produce el movimiento de los electrones y los iones 

que se f'orman por ionización 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 precisión que se ·puede obtener con el arco, es por lo 

general menor a la· qúe se logra con la chispa y muy inf"'erior a la que se obtiene 

con un plasma ~··.':1-n~·.·Únma:·;por,·_~tra_part~, una f"uente de arco es más sensible a 

las trazas de un e··~~c;::~··o··~-~--~-"ª··.~uestra, que una f'uente de chispa. (17) 

2.3 MÉTODO. DÉ FLLÍÓRE~C~~CÍA DE RAY.05 X 
- ,·-.,-'> ., -" 

'.'-" . ~\>~·-<". _.·_: ' -
Cor·no se había visto ~~tc:?,ri0nner1te ... _ los rayos X para usos analíticos se pueden 

obtener de tres maO.eras: 

Por bombardeo de uii blanco rnetñlico con un haz de electrones de energía 

elevada. 

Por exposición de una sustancia a un haz prin-iario de rayos X con el objetivo 

de generar un haz secundario de fluorescencia de rayos X. 

Utilizando una -fuente radinctiva cuyo proceso de desintegración da lugar a 

una emisión de rayos X. 

En los dos últimos dos casos.. la excitación se produce nonnaln'lente por 

irradiación de la muestra con el haz de rayo X de un tubo de rayos X o una f'uente 

radiactiva. En estas condiciones,.- Jos elementos de la muestra son excitados por 

absorción del haz primario y emite sus propios rayos X fluorescentes 

característicos. La fluoreScené:ia de rayos X es uno de los métodos más 

a111pliarnente utilizados de entre todos los métodos analíticos para la 

identificación cuali-tativa de elementos que tienen número atómicos mayores que 

el oxigeno (>8); además también se utiliza para el análisis elemental 

sen1icuantitativo o cuantitativo. {17) 

Una de las grandes ventajas de este tipo de análisis,, es que la muestra no es 

destruida y se puede utilizar sin la necesidad de un tratamiento previo. Este 

n1étodo es muy bien adaptado al análisis cualitativo,, donde la identificación 
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automática de las lineas .. se puede hacer en pantallas visuales. Para el análisis 

scmicuantitativo, el soft'-Yarc puede estimar la composición de la muestra. Sin 

cn"Jbargo el análisis cuantitativo puede causar serios problemas,,. sobre todo en In 

referencia de Jos estándares. <5
J 

? . Análisis E..stadístico 

En un anál~sis_.·qUín_iic~, habitualmente se busca que los .dat~s -_~bteni~os. sean 

precisos y exactos,.sin embargo, cada medida fisica esta_sujeta· a un grado de 

incertiduanbre que .. en el n1ejor de los casos puede ser reduc'ido a un nivel 

aceptable. 

Los errores que pueden afectar un análisis son de dos tipos: determinados (es 

decir, aquellos en donde se conocen las causas y se pueden corregir u obtener un 

valor definido) e indeterrninados (aquellos en donde no se puede identificar la 

causa y se pueden analizar estadistica1nente). 

La estadística clásica proporciona una descripción matemática de los procesos 

aleatorios como los errores indetenninados y se aplica a un número infinito de 

observaciones, es decir cuando se aplica a pequeñas series de datos (2 a 30 

resultados) conduce a menudo a conclusiones f'alsas.. sin embargo se han 

desarrollado modificaciones a las relaciones estadisticas, como es la e~fitin1ació11 

e.le la proporción de la nicdia, en donde el teorema del limite central (intervalo de 

confianza), esta dado por una distribución alternativa a la normal, como es la 

distribución de r Srude,,L. <1 7 > 

El cálculo 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 eJ caso deJ intervalo de confianza cuando se conoce eJ tamaño de la población,. 

se hace una corr~cción por población finita, para este análisis,. no es necesario 

hacer la corTección ·pues· se desconoce dicha población. La Ecuación 1 muestra Ja 

ronna de calcular el Intervalo de Confiariza. 

Intervalo de confianza ti(1ª ·X ~) 
'i""'·I) """" 

Ec. 2.1 

Parte del análisis estadístico,. consiste en establecer un criterio para descartar una 

observación que parece eStar f"uera deJ grupo. 

recotncndados son: <H> 

Algunos de los criterios más 

Se rechaza cuando se sabe que se ha cometido un error. 

Por medio de la regla 2.Sd. En donde se calcula. Ja· inedia Y Ja ·desviación 

pro1nedio de Jos resultados buenos,. posteriormente se calcula la desviación 

del resultado sospechoso a partir de la media de los resultados buenos y si 

Ja desviación del resultado sospechoso es por lo menos 2.S veces Ja 

desviación promedio de los resultados buenos,. se descana el resultado 

sospechoso. En esta regla el lin-.ite para descartar es demasiado bajo y 

f'rccuentemente son rcch37...ados datos válidos. 

Por medio de la regla 4d. Esta regla es similar a la anterior. Ambas reglas 

sirven para excluir un resultado de un grupo de cuatro a ocho resullados. 

Por medio de la ,/-'ruehu Q. Esta prueba es estadísticamente correcta con una 

confianza elevada deJ 90% de que el resultado sospechoso estuvo Jigado en 

realidad a un error especial. Se aplica para 1 O observaciones. 

Por medio del Mélodo de LJixon. Prueba estadística <20> 

Por medio del Aefé1odo de Gruhhs. Prueba estadística <20> 

Estas dos últin1as pruebas estadísticas se basan en aceptar o rechazar el dato 

1nayor o menor del conjunto de datos. A1nbas pruebas se utilizan para descartar 

datos. 
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En el Método de Dixon <2º> se llevan a cabo los siguientes pasos: 

1. Se ordenan en íonna creciente Jos valores. 

2. Se selecciona el valor má.xin-.o y n-.inimo. 

3. Se busca el valor de I\n> en la Tabla 2.5, de acuerdo al número de muestras se 

utiliza las ecuaciones .. ya sea para el valor más alto o más bajo. (rca1c.J) 

N Si se sospecha de Xn Si se sospecha e.Je X 
(valor máximo) ("~.iJor mlnimo) 

3 :=. n ~ 7 r1<• (Xn X. 1)/(X0 - X1) (X, - X1)/(Xn -Xi) 

8 ~ n ~JO r11 (X. X. 1)/(X0 - X,) (X, X1)/(X •. , - X1) 

IJ:?:.n~l3 r:-1 (X. X •. ,)/(X0 X,) (X1 - X1)/(X •. 1 - X 1) 

14 ~ n ~ 25 r:u (Xn - X •. ,)/(X0 - Xj) (X1 - X1)/(X •. , - X1) 

pl-abln 2.5 Método de Dixon. 

4. Se co1npara el valor de I'c;il..:. y se cornpara con el valor de r 0 a un o/o de riesgo 

que se encuentra en la Tabla 2 del anexo. 

5. El cri1erio de aceptación es el siguiente I'..:ulc :::S r 0 • 

El Método de Grubbs <20> se lleva a cabo de la siguiente n-.anera: 

1. Se calcula la n-aedia y la desviación estándar. 

2. Se calcula r tanto para el valor más alto y el más bajo con la Ecuación 2.2 y 

2.3 respectivamente. 

Valor más alto Ec. 2.2 

Valor más bajo Ec. 2.3 

3. El criterio de aceptación es I"'ca.1c :s rt.nbla; en donde Ttabla se obtiene de la Tabla 

3 del anexo. 

Otros estudios estadísticos comprenden la rormulación y prueba de Hipótesis para 

no más de dos parámetros poblacionales y de las técnicas de análisis de variancia. 
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DESARROLLO EXPERIMENTAL 



Desarrollo Experimental 

1 • Origen de la muestra 

Para el unúlisis cualitativo y cuantitativo se cuenta con tres muest.ras de Escorias 

Lle Fundición .. las cuales se encuentran trituradas. 

Dichas rnuestras,, provienetl de una Industria Metalúrgica en México,, Jos procesos 

ele los cuales se generan las escorias, pueden ser de Ja rusión.de las menas o de la 

refinación de los me~ales brutos, las cuales se llevan a· cabo en hornos de 

calentamiento como Jos hornos de cubilete .. de inducción .. eléctricos,. etc. 

2. Análisis Cualitativo 

La identificación cualitativ~ de los elementos presentes en la muestra, se llevó a 

cabo por métodos tanto (¡uimicos como instrumentales. En la Figura 3. 1 se 

muestra a través de un diagra"ma. los pasos del análisis cualitativo realizado. 

TESIS CQ~T 
FALLA DE ORIGEN 

47 



.. 
"' 

Figura J. l Diagrnma del Aruilisis Ci111/1111riw t•mpleado a la> muestras de Escoria. 

3 muestras de Escorias. 

Análisis Preliminar ) 1 Análisis 1 1 Fluorescencia 1 
Sistemático de de Rayos X. 

a) Estndo Flsico l' color. Cationes. 

b) Ensayos por vla seca. 

Calentnmiento en tubo 

de eruaye. 

c) Ensayos por vla húmeda. 

Pruebas de solubilidad. 

1 

Disparo de 
Emisión. 

e 
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§· 
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2.1 ANÁLISIS QUÍMICO 

2. 1 .1 Anáhs1s Prehmmar 

Las pruebas que se reati7_a_ron en el anülisis preliminar son: 

0 Estado físico y color 

0 Ensayos por vía seca 

Ca/en1an1ien10 en tubo de e11~'"ª>"e: Se'-introduce 'una pequeña cantidad de In 

sustancia en el tubo .. se calienta con cuidado sobre la_ 1lá.n1a 1nanteniendo el tubo 

horizontattnente y se observan t~s cam'b~Os_ que· Se producen, primero con calor 

débi1 y después por calenta111iento al_ l-oja·· vivC» lo~( fenómenos que se pueden 

observnr son: cambios de color, desf.>~~nd.iz:n.ier.ito de vapores, formación de 

sublin1ado en las paredes., etc. <2 > 

l~l Ensayos por vía húmeda 

/>rueha."• de solubilidad: A la n1uestra se le trat?- con dif'erentes ácidos y álcalis 

en lrio y en caliente, los reactivos que Se.utilizan son: 

Agua (en f'rio y en caliente). 

Ácido Clorhídrico (en frío y en caliente). 

Ácido SulCúrico (en frío y en caliente). 

Ácido nítrico (en f"rio y en caliente). 

Hidróxido de sodio (en frío y en caliente). 

Ácido Clorhídrico y Ácido Nítrico (en frío y en caliente). 
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2. J .2 Análisis S1stemát1co de Cationes 

La investigación sistemática dé tOS cationes por vía húmeda requiere que la 

sustancia por ariatiza.r. s~,.··diS~eIV~- ·en un disolvente o en una mezcla de 

disolventes,. así tia.mbién,. :.e~-_;:.-:iJtP~f~~.~te-. ~investigar y eliminar eventualmente 

sustancias que puedan intfiúfe,i:i~~ en ·et '3.nálisis como son Jos silicatos,. dióxido de 
·~:: ·-_::·».o,,:· .. 

silicio y cianocomplejos~ 

En Ja preparación de la solución .-e~·: la· que· se. c:teben investigar los cationes,. se 

consideraron los result"ados.··d~~ t~\~~~~~as. de. ~~tUbilÍdad,. .an,~ec.~de1:ues· de la 

n1ucstra y los procedimientos· tradicionales su~~rid~s· en .la literatura· (Arñ.neo,. 

1981. Burriel. 1998). 

Con10 se hn visto anterionnente las escorias son mezclas-· de· ~·ólido~-· 'r.j~didos 
!armadas por óxidos y silicatos metálicos. por lo cual,. se separan los silicatos en 

una cápsula de porcelana,. para ello se trata una cierta cantidad de la muestra con 

1-ICI y se 11cva a sequedad a fuego lento~ el residuo seco se humedece 

eventualmente y finalmente se retoma con una pequeña cantidad de HCI por dos 

o tres veces; con este tratamiento la sílice pennanece como residuo 

con1plctamcnte insoluble,. al mismo tiempo se destruyen o volatilizan los 

siguientes ácidos: HCIO. HCIO>. HBr. HBrO. l-IF, l-11, H2S. 1-hSO,. H2S20.,. 

l-l2S204,. H2S20a .. HN03,. H2CO.:i,. HCN,., SCN,. Jos cloruros volátiles como AsCh,. 

SbC'3,. y HgCl2,. pueden perderse total o parcialmente en esta operación. <2
' 

0 1 er. reactivo: HCI 

Dado que,. en e1 tratamiento de la muestra se emplea HCI,., el análisis sistemático 

de cationes se inicia a partir de la solución filtrada y del residuo que se generan 

en este. Véase Ja Tabla 2.1 para verificar el seguimiento del análisis sistemático. 
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El residuo obtenido de la separación de la sílice y los silicatos se 'trata con HCl 

diluido y se calienta ligeramente se espera que rormen los precipitados de los 

clcn-aentos del sexto grupo Pb, Ag, Hg y W, los cuales se pueden encontrar en 

fbnna de cloruros, su precipitado es de color blanco. 

0 2do. reactivo: H,.S 

A la solución filtrada se trata con HzS en un pH ácido, se espera que precipiten 

con10 sulruros tos elementos que se muestran en la Tabla 3. 1. 

Precipitado COior Prccipit.ado ¡ Color 
As2Ss y As:i51 AmarillO ______ ---11-gS~- ---N~'c-·g-Tr_o __ __, 

Sh;S·S)~ sb;S;----·-¡-Ñar.inja---~-- ---1-if;S-;--·- -- Negro 

, SnS2 ___ --¡ AmarillO- --- - CuS Negro 

1~~-- ---~- \ ~ci[~~ -- --cds· Amarillo 

·1~abln 3.1 Colores y precipitados esperados en el en1pleo del 2do. J?.eactivo del 
análisis sistemático. 

0 3er. reactivo: NH~CJ I NH""OH 

./\. la solución filt:rada se elimina el exceso de H2S por calentamiento y se adiciona 

1-INO, para oxidar el Fe, se adiciona el NH4CI I NH40H, se ebulle para flocular el 

precipitado y eliminar el exceso de NH3. Se esperan los hidróxidos de 1os 

elementos que se muestran en Ja Tabla 3.2. 

Precipitado Color Prccipit:ado Color 

Al(Ol-J) 3 blanco Fc(Ol-1)1 marrón 

Cr(OI-J), Gris/verde Mn(OI-1)2 Blanco/marrOn 

·1~nbln 3.2 Colores y precipitados esperados en e1 empleo del 3er. Reac1ivo del 
análisis sistemático. 

51 



Desarrollo Experimental 

0 4to. reactivo: H~ 

Ln solución anterior, se satura con H2S y Na2S,. (esta solución se encuentra en un 

pH básjco), se agita ·y se calienta hasta que el precjpitado haya coagulado. Se 

esperan los súlf'uros de los elementos mostrados en la Tabla 3.3. 

Precipitado color 

ZnS Blanco 

CoS Negro 

NiS Negro j 
-~ns ____ ---ro-sa-

~¡~nbla 3.3 Colores y precipitados esperados en el en1pleo del 410 . ./?,eactivo del 
análisis sjstcmático. 

0 Solución Fiitrada 

La solución filtrada resultante, se concentra para eliminar la mayor parte de 

a1noniaco,. se le añade un mililitro de HCl y se evapora para eliminar el H2S, Na2S 

y el exceso de HCI,. se disuelve el residuo en ácido acético (pH== 4,.5) y se 

investigan los cationes alcalino-terreas y alcalinos en íorma de acetato, de Ba,. Sr .. 

Ca. Mg, K y Na. <2 > 

2.2 Anáhs.15 lns.trumental 

El análisis cualitativo instrumental por los métodos de Fluorescencia de Rayos X 

y Disparo de Emisión, se realiza.ron en la Ad'"inistración Ce111ral del .Laboratorio 

_v .._'-,'ervicio Cientifico de la Direcció11 General de la Aduana,. para ambas técnicas 

la muest:ra sólida se analizó directamente. 

El aná1isis por el método de Fluorescencia de Rayos X .. se realizó en un equipo 

.. <:.~f¿_~ 303 Espectrón1etro Sec11encia/ de F/uorescet1cia de I~ayos X Sierne1&S con 
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cambiador de 10 y 72 muestras, mientras que el análisis de Disparo de Emisión se 

cf"ectuó en un Speclrographic anal,y=er AIU.... ('Applied Research I.-aboralory). 

n1ode/o 26J00-2. 

En el caso del equi~c:;> de FJuorc:scencia, se cuenta con ~] sof'b.vare Spectra P/u.-.·, el 

cual puede identific~ ~os ·e1er:'"l-entos en -iorma individual, o por programas~ para el 

análisis de Ja muéstra se identificaron de ambas ·fbnn~. Dicho software cuenta 

con 6 programas preestablecidos. en donde se agrupa'.n los elementos de interés 

para el laboratorio. Los programas se muestran en lá...Tabla 3.4. 

Nombre del Prog_r-J_m_a ___ Eco,'l~c~m~c-n_to_s~---------------------• 
Fertilizantes Si~ J> y K 
ELEIPET CI, Si, P. S y Al 
ELE2UF Bu. Fe. Ti. Cu)' K 
METALICOSJS Sb.Sn.Cd. Zr.Sr. Pb. Zn. W,Cu. Ni.Ca. Fe. Mn.Cry11 
REFIUF Zn, Cr >'Ca 
REF2J>ET Si v Al 

.. r,tbla 3_4 Programas e1npleados en el software Spectra Plus det·equipo de 
Fluorescencia de rayos X. ~ 

TESIS C0~1 
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?. Análisis Cuantitativo 

A panir de los resultados obtenidos en el análisis cualitativo, se seleccionaron 

cinco elementos: cobre, manganeso, cromo, hierro y estai'io; los cuales, se 

cuantificaron por Absorción Atómica y por Emisión de Plasma. 

La cuantificación por Absorción Atómica se llevó a cabo en la Facultad de 

.1-..:,·1udio.'\· .s~uperiores CuauliL/cín Ca111po J, empleando un Espectrofbtómetro de 

Absorción Atómica SpcctrAA-200, Vnrian. 

En el caso de la cuantificación por Emisión de Plasma se llevó a cab~ en la 

/1drninia\"Lració11 Central del I-aboratorio.y -~'!~~Ci.<?· C!enti.fico de la Dirección 

Cieneral de la Aduana, el equipo utiliz8do es un .. Espectrómetro de Emisión de 

Plasma Tenno Jarrell Ash, Iris Advantáge., 

En la Figura 3.2, se muestra los pasos del análisis cuantitativo que se llevaron a 

cabo. 



..,. ..,. 

HCVHNOi 

Absorción 
Atómica' 

Figura 3.2 Diagrama dd :\111íl1ii.1 C11a111H111nv rmplrado a bs murmas dr Escoria. 

3 muestras de Escorias. 

Disolución de la muestra. 

HNO/HF/H2S01 

Absorción 
Atómica2 

Emisión 
de Plasma' 

Fusión alcalina/ Digestión ácida. 

Absorción 
Atómica' 

Absorción 
Atómica2 

Emisión 
de Plasma' 

1 Se an.iliia por cuatriplkado cada muestra, teniendo un total de 12 muL~tras. L1 di!oludón y cuantifirndón se realiiaron en la Facultad de 
Estudios Superiores Cuautidán Campo l. 
1 Se analit1 una vez cada rimcstra, tmkmlo un total de 3 lllllL'Str.rs. l.1 disolul'ión se 1L'alit1 en los laboratorios de la Aduana y se cuantlfirn en la 
Facultad de Estudios Su¡k·riorcs Cuautitlin Campo l. 
1 Se analit1 una vez cada muestra, teuiendo un total de 3 muL~tr.u. L11lisolud6n y a1:1ntifirndón se reallia en los laboratorios de la Aduana. 
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3. 1 DISOLUCIÓN DE LA MUESTRA 

Para In disolución de la muestra se consideran los resultados obtenidos en las 

pruebas de so~..;Í:>ilidad,. en donde se observa., q~-e:ia'-~muestra tratada simplemente 

con ácidos o mezcla de estos,. no se disuelve! Po~;~Completo. Esto se debe n Ja 

presencia de silicatos y siHce que coni.o :·se·· :~~_ha visto anteriormente son 

componentes de las escorias. 
. -> ',, 

Se prueban tres tipos de digest:iones ácidas.,'·~c;~.i~:~-~~ti~i~s .. se seleccionan dos para 

cuantificar los elementos y de igual f'orrii-~~·~:e"·.-~i-:~~ggi¡~{i:'r~;;·:r-Usiones alcalinas y se 

selecciona una para In cuantificación, com~"~-~e-~ ~~~-;~-~'.;~}i~· ._1~--~igura 3.2. 

~:7:~::~:~::~:::~:,·::~:::~?;:;:1~:~~¡~:[~~~~~~;~;;0:".:::;u:: 
::~::: :::::~~:::~:.3?~~:2.::t~4~~~~~~j&t.;,,;:7d::.=~:;: 

' '. '. _, ,_,,,~~ ~ ~-~:·.i: .. 

En el caso de la Fusión alcalina, se eÍige J~--~~~-~i'á{d_~:~~202 y ~aOH,. seguida de 

In digestión ácida,,. para permit:ir que se disuelva toda ·ta muestra. 

Las digestiones ácidas que utilizan HF,. se realizaron en la Adn•i11i..vtració11 

C "entra/ del Laboratorio y Servicio Cie111(.fico de la LJirecció" Ge,,era/ de la 

Aduana. al igual que la f'usión alcalina con Na202/NaOH y con KHSO. por la 

disponibilidad del material necesario. Sólo el método de la f'usión alcalina con 

Na202/NaOH se repite en Ja FES Cuautitlán. 
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3. J. J D1121est16n .ácida 

En las digestiones ácidas con HF,·las muestras se pulverizaron en un mortero con 

pistilo de ágata,. posteriormente se tamizaron en una malla de· 75 µm o 0.0029 

pulgadas. 

121 HCI / HN03 

En este caso se adicionó 1 g. de muestra seca a un matraz de bola ·de 100 mL,. 

aproxin1adamente 3 mL de agua desionizada para fbrrnar una past~ 7.5 mL de 

HCI 6M y 2.5 mL de HNO, concentrado, el matraz se deja tapado toda la noche a 

ternperatura ambiente. La mezcla se calienta moderadamente con un condensador 

ele reflujo de aproxirnadnmente 40 cn"l por dos horas y se deja enf"riar. El 

condensado se enjuaga con un poco de agua desionizada. La solución se filtra a 

través de un filtro de celulosa resistente a los ácidos .. lo recolectado se lleva a 

aforo de 100 n1L con HNO, 1 M o J-ICI 1 M dependiendo del elernento. 

Se pesan 0. lg de muestra pulverizada y tamizada en un vaso de teflón de 100 mL,. 

se adiciona 3 mL de HN03 concentrado y posteriormente 2 mL de HF 

concentrado... se cubre con papel Parafihn y se calienta casi a sequedad,. se 

adiciona 1.5 mL de H 2 SO_.,. se vuelve a tapar y se calienta brevemente. Se lleva a 

albro de 100 mL con agua desioni7..ada. 

0 HNO, / HCI / HF 

Se pesan O. 1 g de muestra pulverizada y tamizada en un vaso de tetlón de 100 mL,. 

se adiciona 10 mL de J-INO, concentrado, 5 mL de HCI concentrado y 3 mL de 

f-IF concentrado,. se cubre con papel Parafilm y se calienta. Se lleva a afbro de 

1 00 mL con agua desionizada. 
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3.1 .2 Fusión Alcalina seguida de una d1gest16n ~cada 

Las rnuestras que se utilizaron para la. f'usión se pulverizaron en un mortero de 

úgata con pistilo, posteriormente se tarriizaron.en una· mayá. de 75 µm o 0.0029 

pulgadas. 

Se pesan 0.Sg de m.~~~tra en_,.un .. ~ris~1-~e·p1._~ti~c:>:Y:_~e·.~~i<?i.~na aproximadamente 

2g de Na2CO,, se lleva;_. a la mi.Jfla a 900 é::por"2 hi:>ras~ Se deja enfriar y el 
< '. ' • .- -· :. • •••• -. • " ' -,:. •• -. • 

sólido se pasa.·a· uO-_vnso de precipitlldo'dC.·:100 n1L'y;.finalmente se recupera con 

l·IN03 1 M y se:.~rora.·a··so niL ~o~· este_ .. n¡s~~-é~·¡d~: 

0 Na,o, / NaOH 

En un crisol de Zirconio se pesan 0 .. 1 g de --muestra pulveri7-ada y tamizada, se 

adiciona aproximadamente.2.Sg.dC NaOJ-1 y Na202 respectivamente; con la flama 

de un niechero Fisher se calie.nta hasta que se f""unde la mezcla,.. es decir.,. cuando se 

tornan de un color rojo. Se deja eníriar y se recupera transfiriendo e) crisol a un 

vaso de precipitado de 500 mL, 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 ácido, se enjuaga el crisol y el vidrio de reloj con agua desioni7..ada. 

Nuevamente se tapa el vaso de precipitado con el vidrio de reloj y se calienta 

hasta que se halla evaporado una parte de la solución. Se lleva a af°oro de 250 mL 

con HCI IM. 

0 KH50~ 

En un crisol de Platino se pesan O. 1 g de muestra pulverizada y tanlizada, se 

adiciona aproximadamente 2.Sg de KHSQ4 y se llevan a cabo los mismos pasos 

que la lusión anterior. 
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3.2 CUANTIFICACIÓN POR ABSORCIÓN ATÓMICA Y EMISIÓN DE PLASMA 

Una vez que se han seleccionado los e1em·entos y.los métodos de disolución,. se 

cuantifica por AbsorCión Atómica y se 'compara;/pOr ElniSiÓn de Plasma. 

En Ja Figura 3.2 se muestra un esquema de Jos pasos empleados en el análisis 

cuantitativo de las muestras de escoria; comci se ··puede observar se llevaron a 

cabo dos métodos de disolución: digestión ácida y f"usión alcalina/digestión ácida. 

De Jos cuales .. los resultados principales en la cuantificación son los obtenidos por 

la digestión ácida con HCl/HN0."1 y de la f'usión alcalina anali?..ados por 

Absorción Atómica. Cada una se analiza por cuatriplicado en Ja Nave de LEM de 

Quitnicu .. teniendo un total de 12 muestras por disolución. 

Con la digestión ácida de HNO_,/HF/H::?SO"' ... se pretende observar si se cuantifica 

en su totalidad cada elemento,. a pesar del residuo que queda en la digestión. Los 

resultados se con"lparan con 1os de la f'usión alcalina y se analizan por Emisión de 

Plasma para con1parar entre los dos métodos de cuantificación. Se analiza una vez 

cada 1nuestra.. teniendo un total de 3 inuestrns; la digestión se renli7..a en la 

.rld,,1i11buració11 C1.;u11ral del .Lahorarorio y ,~ervicio Cienr{/ico de la .l.:Jirecció11 

C.ieneral de le1 .rldua,1a .. al igual que Ja cuantificación por Emisión de Plasma y la 

cuantificación por Absorción Atómica se realiza. en la Fac11/1ad de Estudios 

.Superiores Cuautit/á,1 Ca,,1po 1. 

Par-d el caso de la f'usión alcalina,. se realiza la disolución tanto en la FESC con"l.o 

en la Adrninisrración Ce'11ral del Laboratorio y .. s~ervicio <-~ic11lifico de la 

L>irección General de la Aduana, de esta últi1na se anali7..a una vez cada·muestra .. 

teniendo un total de 3 muestras,. con el fin de observar la reproducibilidad del 

n1étodo.,. así también.., esas mismas muestras se cuantificaron por Absorción 

Atómica y Emisión de Plasma para comparar entre los dos métodos. 

La cuantificación por cada método se realizó de la siguiente manera: 
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0 Absorción Atómica 

Para cada elemento se. elabora una curva patrón; las longitudes de onda se 

seleccionan cuidando que no se encontraran cercanas entre si para evitar 

cualquier interferencia. 

La forrna en. que se reali7..a ta curva patrón de cada elemento, tanto para la 

digestión ácida como· para la f"usión alcalina/digestión ácida es la siguiente: 

Curvas de cahbrac16n para la D1gest16n Ácida con HCI / HN03 

El n1étodo utili7~do para disolver cada uno de los tne~ales de tas curvas de 

calibración íuc similar al empleado en la digestio.~ y. el :af'oro rue con l-JN03 J M 

para todos tos elen1entos excepto para el 1-licrro,· el cual requiere que se encuentre 

en soluciones de 1-ICI (misma concentración) .. l'.!ara ev~tar.que la absorbancia tenga 

una depresión en sus valores. El blanco t.iene'.el mismo procedimiento de Ja 

digestión pero sin muestra y se a.f'ora con ·el respectivo ácido. Los parámetros 

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

Curva de callbrac1ón para la fusión Alcalina con Na 2 0 2 I NaOH 

El rnétodo utilizado para disolver cada uno de los metales de las curvas de 

calibración f"ue el sugerido en los manuales del equipo,. se afbró con HCl IM. El 

blanco se prepara con el mismo procedimiento de una f"usión pero sin. muestra 

problema; esto es para tener una ref"crencia del erecto del sodio en las 

absorbancias. En estas mismas curvas se leyeron las muestras de la digestión 

ácida con HN03 /HF/l-hS04; el blanco es de HCI IM. Los parámetros utilizados 

en el equipo para cada elemento analizado se muestran en la Tabla 3.6 
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HIERRO 
l!.snindar: 1-licn-o nu-f:ilico lt1rific1do 

PaTdJTietntt in.stTUnlC'ntaks u.tili:::aJ.o,_ 
Mc!todo 1 Flama 1 l...onP. de onda 1 386 nm 
Com.lnutibk 1Act•tilt•no1 mA ~ lLi lLunlJ. 1 5 
~1IHrrte 1 N:O 1 U.anPo c..k Con(.·. J 0-40ppin 

ESTAÑO 
l~sfúndar: t.."Stafto 11tt."t:ilh7u ~ranulac.Ju 

J>dninu·rn,.. in\tTUffU"ntuks utiU;:cJd1" 
~¿todu 1 Flama . 1 LmP.. dc- omld 1 425.4 11111 

_!_~"nlnL\tihk _l_0t·~·tilt·nu 1 mA di! Ú.t Úun~I 7 
Sc11>ortl" . J N~l) I l~anJ?n d~ Cune. t ()..12 

lllERRO 
E~t;iuclar: 1lierro11wr:ilicu n1rificulu 

M~_t;~ú~-- 1 Fla111;1 / LmP. di! ontÚJ 1 372 nm 
( ;mnlnutib~ 1An·till"no1 mA de Út lamt1. 1 5 
-~'l'!.'!!~ 1 Nzl) 1 U.anl!.o cle Com:. 1 0-3 l ppm 

ESTAÑO 
l:s;;i11dar: '--stailu nu:r:.ilico .craru1lo1do 

Método l t=larna 1 Leme. c.k onda \ 235.S nrn 
Ccnnhiutih~ 1Al·rrill"no1 mA de la lamt1. 1 7 
SotHnte 1 N:i;O 1 U.an~o de Conc. 1 0-2. I Plltn 

CROMO 
l~nínth1r:l">icrornato de Potasio 1.trado :111alitico 

J'a.,-dTrU."tms irutn&mrntak.s u.tili:radc.is 
Mitodo 1 I=lama 1 l..onP. de onda 1 425.4 nrn 
Comlmstibk 1Acl.•tileno1 ntA ctt Ui lam11. 1 7 
~1IH1rt~ 1 N:i;() 1 RanPo de Con.:. 1 O-l.91nnm 
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l\.IANGANESO 
Estándar: Dióxido de Manganeso 

Método l r=Iarm1 1 LonP. cle ondu 1 403.1 
Onnbustibk 1 Acetileno 1 mA ~ la lamt1. 1 S 
Sot'°1'"te 1 N:O 1 Ranrro de Ccmc. 1 0-12 m:nn 

COBRE 
J!st:i11<lar: CoLn~ r11l.·t<ilko uorifkado 

l'ardYl'll:.'tnis instnc~ntaks utili:::culos 
Método \ l=lama 1 L.onP. t.k- onda 1 217 .9 nm 
CombustiMe 1A,·l'tilt·no1 m.A ck la lamt>. 1 4 
Sotn.nTe 1 N20 l /fonPo ele Conc. 1 0-18 onm 

, .. abla 3.5 Parátnctrns .... tili7.ados en el equipo 
de Absorcié1n At6mica. para la Curva de 
Calibración de la Digc.stil>n ,,-\ci<la con 
llCl/llN03 

MANGANESO 
Esr:ind:1r: Dióxido de ManJ,!aru-so 

PardnlC'tms irutncmental..!s utili::ados 
MtFtodo 1 Flama 1 L.onP. ele onda 1 403. l nm 
Cornb1utibk 1Acll"tilcno1 mA ck la la"Ynh. ' 5 

COBRE 
Est~inc.lar: Cobre 111ct:ilko purific.ido 

l'ar1JtnetTus irutTI&mentnk.s wtili:::ados 
M¿rodo \ Flama \ Lon~. de onda \ 324.8 nm 
('Annbwtibk 1 Acetileno 1 mA <k la ta~". 1 4 
Sol><nte 1 NzO 1 Ran20 cle Con.e. f 0-1-7 oom 

Tabla 3.6 Parámetros ., . ., utilizm.los en el 
cc1uipo de Absorci6n Atómica. para Ja Curva de 
Calibración de la Fusión Alcalina. 
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Desarrollo Experimental 

0 Em1s16n de Plasma 

El equipo uti~izndo e~ un ~spectrómetro de Emisión de Plasma Termo Jarre11 

Ash, Iris Advantage; dicho equipo~ cuenta con el software Ternio SPEC/CID 

Ve'rsión 2.2y, e'~ d0nde ·a -través de varios programas preestablecidos,. se agrupan 

los elementos de interés para el laboratorio. Dos de ellos se muestran en la Tabla 

3.7. 

Nombre del Program~ 

Acero 

.Aluminio 

Elementos 

AJ, Cr, l\.ln, Mo. Ni, P, Si, Ti. V, Zn 

n. Cr, Cu, Fe, Mg. Mn, Ni, Si, Sr, Ti, Zn 

.. rabia 3 .. 7 Elementos que contienen los prograrnas de Acero y Aluminio del 
Tcrn10 SPEC/CID 

Los resultados que no son de interés9 pero que se cuantificaron por este método9 

se presentan en la sección de anexo en la Tabla 1 • Así como las propiedades 

fisicns y quín1icas de los rnetales cuantificados por ambos métodos. 
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Resultados y Discusión 

1 • Análisis Cualitativo 

1 . 1 ANÁLISIS QUÍMICO 

Los resultados se presentan en el orden mostrado en el diagran1a de Ja Figura 3. 1. 

0 Análisis Preliminar 

Estdd<.l Físico 1 Las tres mucstr..is de Esl:oria son sólidos de tcxt:ura mixta. 
Color 1 Ncgro y gris. 

Calcnt. en tubo No se ohscrva c.lcsprcndimicnto ele gases. no sublima. no funde }' a temperaturas 
de cns .. Jyc: ultas. el sóltc.Jo se hace inL·andcsccntc (cok1r n'ljo). 

~
-~~' v1e1 húmeda 

Solubilidad 
¡;frente 1·1 io Caliente 

_Q__ _ _ Insoluble Insoluble 
Parcralmcnt.c soluble. solución amarilh.1 Parcialmente soluble. solución amarilla 

l JCI dara l:On c.Jcsprcndimicnto de gas. con dcsprcnc..limicnto de l!as. 

11~0. 

l loSO, 
N:.iOll 
llCl/llNO, 

Parcialmente soluble. 

lnsolubl~. solución incolor-..i. 
Insoluble. 

Parcialmente soluble. cambio de color de 
algunos grJnitos a verde. 
lnsolubl~ .. solución incolor-..i.. 
Insoluble. 

ParcialmcnLc soluble. solución amarilla ParcialmcnLc soluble. solución amarilla 
clar-d con c.lcsorcndimiento de 1ras. clara con dcsorcndimicnt.o de e:as. 

,-abla. 4. 1 1-tcsulta<.Jos del Análisis Prt..?li1ninar. 
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Resultados y discusión 

IZI Análisis 51ste:m.át1co de: Cationes 

Los pasos del análisis sistemático,. se muestran en la Tabla 2. 1. A continuación se 

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

Elc111cnto 
Resultado: 
~1étodo: 

rrabla 4.2 Resultados dd Análisis Siste1uñtico. 

Jcr. rcaccJvo HCI 

Plomo, P1"t<l y l\1crc:urio. 
Ncl!ativo parJ los 3 elementos. 
Scpar • .u:ión de PbCI= por solubilidad (esta sal es mut.:ho m<'.is soluble en agua caliente 
que Ja sales correspondientes a .-\g y l lg) y posterior precipitación con 1-l:!:SO .. en este 
caso no pn:l.:ipita. 
En los casos de 11~ y :\~. sc scpar.in e idcntilican con una solución de amoniaco. en 
dondc la pbta se h~H.:c soluble y cl rnen.:uriL"'l fonna particulas negrJs: estas no se Íl')rrn; .. m~ 

'-~----+'~ª~l"~''~ª~t~a no se idcntilic.1 
Elc1ncnto Sí111.:c. 
Resultado: Positivo dcbi<ln a la naturJlcza de la mucsu-...1. 

_-,:--c~l°:'.<:~t'o_ccc~l'o----r.-1~n~s,~,'-'luc'l~")ili_..ición dc la síliL"t.· \" silic..:atos i.:on l JCI. ---------------------i 
2do. rt...-;1c:rbufI.:.•S 

~0(.-dCI prccTpll:l~IO-~S-amarzlJn dan-,. por In cual s<..· descarta la c::o.:iStencia de 1 lg. Bi. Pb y Cu. 

Elemento Arsénh:O. 
!~-~-~-+-~----~~------~-·-------------------------------< 

Resultado Negativo. 
'll:tocJn :\unas ~otas cit.· :\s 1.¡ut.· sc cnc..:ucntr...1 en fnrma de :\so_.•. se :Jdiciona 1INOiiliJy10 gotas 

de mnlibdato Jmnnil:o 10%, se c..:alicnta a bario maría. s1.· fonna un precipitado y solución 
amarilla .. 

~iüC1Ticnt<l Antimo11ro 
Resultado Negativo 
'l<:todn 2- ~gotas de Sb'. t.:on -J-5 gotas de rodamina B al 0.01°,.b se unadc 5-6 gotas de benceno y 

sc agita; se esper.J en la (;isc orgánica un color violáceo. 
Elc1ncnt:o 
Resultado 
'IC:todo 

Elc1ncnto 
Resultado 
:-létodo 

J:stwlo. 
J>ositivo. colorJción verde. 
5-6 gotas se le a<lidona una peque na cantidad de Fe en polvo parJ reducir el Sn de IV a 
11. se centrifuga y al liquido limpio. se le adiciona unas gotas de una solución de azul de 
metilcno. se esoer.J un cambio de coloración. 
Cobre. 
Nc1rativo. 
Se trata con 5-6 gotas de Nl-h concentrado. se espera una coforaciOn azul por la 
formación de Cu(NHi)•"· 
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Resultados y discusión 

Contimutcidn de la Tabla 4.2 Result.,dos dd Análi~is Sistc-mático. 

3er. reactivo NJI.,Cl / Nlf4 0H 

Se obtiene un precipitado de color marrón. 

Elemento 
Resultado 
~1C:todo 

I/icrTo. 
Positivo. pn:cipitaúo de f..'.olor a:::ul 
A unas got.as se le adiciona unas gotas de hcxacionofcrrJto (JI) e.Je pot.asio. precipitado 

de color azul. 
Elemento Cromo. 

_!!_t:sul!-~<!~ J~~l_tl_~~~-12..!:.~i~~do c..lt: l:OI~ amaril~,· '-'_,<_,n_>00b°'l'·-o'"~"""'c-'~·-.c-----.c-----------.-i 1\1étodo A unas gotas SL' vit:rtt:n t:n un cx,,:t:sn de NaOl l. Se <..1gita. se calicnt<..1 suavemente y se le 
aclicinna 2- 3 ~otas dt: 11:!0:.- y se c:alicnt.a, la soluf..'.ión se U"lrna e.Je color amarillo. se 
ccntrifu~a y al líquido se le adiciona 2~3 gotas de acct.uto de plom1.."l. el precipitado es de 
t..:nlor <.unarillo. 

Elcrncnto /\lum1mo. -·~----------·--------·----------------------j 

R~S\:;ltad~"'- Positivo, on:f..'.iniL..1do bbm..:o. -
~1étoclo 5-6 gotas se le adiciona una f)equena cantic..Jat.I de NaOl I hasta llegar a un pi 1,. 6. 

~lc1ncnt~.:!_ ~1an~anc.'\O. --------------·-----------------------! 
Resultado 1-....:eg;..11.ivn. 
:\.1étod0- ""&" cvapt~;-5 gotas. ·p;:;r..i t:liminar el l ICI. se retoma con 1 INOJ y se anac.lc una 

pe4ucna c.:antidad de: PbO:_.. se calienta en h;.1no maria. el liquich.1 debe tornarse violeta 
carJctt..·rístico del pcrmang_an_aL_o_. ________________________ --< 

4t1J. ro1ccivo: //; ... ') 

-Ef pret..:ipitado que se obt.ic.:ne es dt: color blant..:o amarillc:nto. se descart.a el Coy Ni. 

Elc1nCntcl 
Resultado 
~1C:todo 

Positivo. precipiun..lo de color blanquecino. 
Se evapor..i a sequed<..1d parJ eliminar el l INOJ. el residuo se retoma con :leido acético, 
anac.licndo eventualmente unas gotas de acetato de sodio hasta un plJ • 2.5. se trJta con 
Nu2S; precipitado blanco. 

1\ U:todo Se repite la rc;iccil''m de Pb02 
Elc1ncnto Níaucl. 
Resultado Negativo. 
:\.létoclo Se trata con NI h hasta un pH '"'9. se anade unas gotas de dimctilglioxima. se fonna un 

precipitado roio-frcsa. 
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Resultados y discusión 

Ccmrimcadón de ii Tabla 4 .. 2 R~sulcado..o.; d~l Análisis Sist~1n:.l.tico. 

Solución filcrada 

~\ la solución fiftmc.Ja resultante. se concentra pa1.i eliminar la mayor parte de amoniaco. se le anadc 
1 mL de l ICI y se cvaporJ parJ eliminar el 1 bS. Na:!S y el exceso de l ICI. se disuelve el residuo en 
ácido acético (pl 1•45) v se investiga los cationes ak:alino-tcrrcos y alcalinos en forma de acetato. 
Elemento Bario. 

-~~-c.:o_u_!!:~~- .:,N,c'c=·,g,,_'a:::l:.:i'.::'º:::-~-----·--~----------------~------~~--l 
~1étndo Se trJta dos o tres gotas e.le.: la mucstrJ con cn."lmato poto."isico, se forma un precipitado 

amarillo de croma to de bario ( reacción especifica). 
1.ffCrncnto EstronL·10 

,\.f(·todo De la solución prcc1p1tac.la de B<..1. se centrifuga y se separJ, al liquido se le anatlc un 
volumt.:n i1!.uul <le: etanol. t.:n prL·s1.:nc1u Sr. se lnrrna un prccip1tac.lo amarillo de SrCrO_.. 

Ekrncnto Cul1..w 

r

lfrsultado Negativo 

tfl."sultddo Pos1t1'·~'º~--------------------------------------~-----1 
,\lc~.,c..h) -- AUíl.Js gotas, se an;..u.k 2- 3 got.as de oxalato Uc amonio. se forma un precipitado blanco 

c..h: nxal~tto e.Je cak10. 

l.os clt.:n1cntos que se identificaron n través del análisis sístcn1ático se presentan 

en la Tabla 4-3. 

Tabla 4.3 Elcment.os idcntific~uJos cualitativamente 

Cr 

Zn 

Sn 

Al 

Fe 

Ca 

Si 
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Resultados y discusión 

1 .2 ANÁLISIS INSTRUMENTAL 

R'I Disparo de Em1s1ón 

Los elementos que se_, identificaron por medio de este método se presentan en la 

Tabla4.4 

Cr 

Cu 

Zn 

Disparo e.Je EmisiOn 
Sn Ti 

Al 

Mn 

'\V 

Mg 

Si 

Fe 

~rabln 4 .. 4 Resultados del Análisis Jn~tr:umerl:!·al POr' :Disparo' de Emisión. 

l~ Fluorescencia de Rayos X 

Las lecturas reportadas son Cps (Cuentas por segúndO); este valor no es 

representativo de ta cantidad de clen'lento presente en la muestra~ sin embargo da 

una idea (no exacta) de la proporción en que se encuentra. Los elementos que se 

identificaron por este método se presentan en la Tabla 4.5. 

Fluorescencia de Ravos X 
Elernento Cps Elemento Cps 

Al 30550 Ca 92540 
Cr 923 Cu 3868 
p., 88480 Mn 11850 
Sn 200 Sr 2719 
Ti 1933 Zn 748 
Zr 10640 A• 2714 
Ni 565 K 2145 

·1~:1bla 4 .. S Resultados del Análisis Instrumental por Fluorescencia de Rayos X. 
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Resultados y discusión 

1 .3 DISCUSIÓN DEL ANÁLISIS CUALITATIVO 

La ·rabia 4.6, muestra los resultados del análisis cualitativo, de acuerdo al 

procedimiento utilizado. 

Qulmico 
Gr 
Zn 
Sn 
!'e 
Ca 
Si 

-·-·---~! _____ _ 

MCtodo 
Disparo de Emisión r:luoresccncia de Rayos X 

Cr Cr 
Zn Zn 
Sn Sn 
Fe Fe 
Ca Ca 
Si Si 
Al Al ·-·-·-·-·-·-¿¡:;·-·-····-·-·- -·-·-·-·-·-·-·-c:ü·-·-·-·-·-·-·-· 
Mn Mn 
Ti TI ·-·-·-·-·-·-í'1&·-·-·-·-·-·- -·-·-·-·-·---·-Ñr-·-·-·---·---· 
W Sr 

As 
Zr 
K 

Tabla 4.6 Resultados del Análisis Cualitativo. 

l._-:"01110 se puede observar casi la mitad de Jos elementos presentes en la muestra de 

escoria de fundición, rueron identificados por el análisis químico, dicho análisis 

es útil ... ya que permite tener una idea del co1nportamiento de Ja muestra. Sin 

embargo, a pesar de que es un buen método, está limitado por la cantidad 

presente de los elementos (concentración lin1ite)... de la disponibilidad de los 

reactivos necesarios y de que en el procedimiento del ensayo no se contamine la 

1nucstra. 

Por otro lado, el análisis instrumental, tiene la capacidad de identificar un mayor 

número de elementos, sin requerir algún tratamiento extra de la muestra, esto es 

una gran vcntaja'9 pues se evita que en el tratamiento de está se pierdan (se 

volatilicen), enmascaren o sean dificiles de separar. Pero va estar en f"unción del 
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Resultados y discusión 

número de placas de identificación con que se cuente para el equipo de disparo de 

emisión o de los programas establecidos,. como en el caso de nuorescencia de 

rayos X. 

De acuerdo con los elementos identifi~ados en la muestra de escoria,. ésta puede 

provenir de una industria que manuf'actura el hierro en alto homo. Por lo general .. 

este tipo de escoria está constituida'.·de·FeO~ Si02,.-CaO,. Al203,. MgO .. además de 

algunas impurezas en cantidades variables de MnO, Ti02. S. P203, ZnO. Pb, Cu y 

111ctalcs nlcaJinos. C1ó) 

Pero además en este tipo de homo,. es comú':1 que 'se lleve a cabo la reducción de 

otras n-¡cnus de óxidos que cumplen c·on los ·tnisrTios principios de f'abricación del 

hierro con10 son los óxidos de los ni.etales de Pb,. Sn,. Cu y Ni los cuales son más 

nobles que el hierro. <1 6 > 
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Resultados y discusión 

2. Análisis Cuantitativo 

Los resuhados se presentan en eJ ord.en mostrado en el diagrama de la Figura 3.2. 

Los elementos que se seleccionaron para cuantificar, a partir de Jos resultados del 

anaJisis cualitativo y que udem~_ son de interés, para la continuación de este 

proyecto multidiscipJinario son cinco: Hierro, Manganeso, Estaño, Cobre y 

Crorno 

2.1 DISOLUCIÓN DE LA MUESTRA 

Se consideran los resultados obtenidos en las pruebas de solubilidad, en donde se 

observa, que Ja muestra tratada simplemente_ con ácidos o mezcla de éstos, no se 

disuelve por completo. Esto se debe a Ja prese~.cia· de_ .silicatos y sílice que como 

se ha visto anteriorn-iente son comp_onentés de las escOrias de acuerdo a Jos 

resultados del análisis cualitativo y de la.bibliografia·consultada. 

Por c11o se prueban tres tipos de digestión ácida, a dos de. e11as en ]as mezc1as se 

les adiciona HF; este ácido tiene Ja capacidad de diso]ver los silicatos y la sílice~ 

la otra digestión, es similar al método de precipitación de la sílice. También se 

prueban tres tipos de f"usión alcalina seguida de una digestión ácida. 

La ·rabJa 4. 7 muestra Jos resuhados de Ja digestión ácida. 

Disolución 
Digcsción Acida 

HCl/HN01 1 HNO:i/HF/H2S04 1 llNO:;/HCl/HF 
CompleLa 

1 1 
lncompleca * 1 * 1 * ---- -·----· 

Tabla 4.7 Resultados de la digestión ácida. 
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Los residuos de cada digestión tienen la siguiente apariencia: 

HCl/l-lN03: sólido parecido a·la arena,.de _co.lor blanco con algunos granitos 

rosas. 

HN03/HF/H2SO~: só~i~~ -~~.: f'O~a_: d~·:·srri~:Í·t~~ .d~ cóJor. Negro. 

HN03/ HCl/HF: sólid.o :~;:, fonri~ .d.; granÚos· d.; color Negro. 

Con-io se puede observar,··Jris dos :,~~ue~Ír:as ·en ·1~::~;~e "se utiliza HF en la digestión, 

no se disolvieron en su ~otaúdi.:~~-~:si~-·ein'barg~:-~~>¡~ di&estión con H 2 SO .. quedó 

r·nenos residuci. 

La f"orma de actuar del l-IF, es que al entrar en contacto con la.sHice de ta muCstra, 

~e desprende en loitna de SiF .. , y en contacto con et.aSua·rorriiia ~-{H~SiF6 el cual 

se disuelve y se fbrmn además H2Si0.~,· un silicato sotullte que ·:c;~>,:¡;e-CUO_·ácido 

puede dar soluciones coloidales; en et caso de las 111u~str8s no ·g~ -,:.¿~6. ning~1n 
coloide .. pero existe la posibilidad que dicho sólido sea de est~.~iliéaiO .. 

A panir de estos resultados, se selecciona para cuantificar -los-· cle.mentos, la 

digestión con HCl/HN03 y HN03/HF/H2S04, en donde la primera es similar al 

rnétodo de precipitación de la sílice y en la segunda se espera que el residuo sea 

el f-hSiF6. Los resultados se comparan con la rusión alcalina. 

0 Fusión alcalina seguida de una d1gest16n .:1c1da 

La ~rabia 4.8 muestra los resultados de la fusión alcalina seguida de la digestión 

ácida. 

DisoluciOn Pusión Alcalina/ Digestión :leida 

Na2C01 1 Na202/NaOH 1 KHS~ 

L~-"_:_:_m_p_:_~_ªt:a-~--'-"----~[ ____ "'---· -. +--=-~"'~-~--
Tabla 4.8 Resultados de la fhsión alcalina. 
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Resultados y discusión 

Los residuos de las fusiones tienen Ja s,iguiente apariencia. 

Na2CO.i: sólido mixto de color negro, blanco y· algunos granitos de color 

amarillo. 

Kl-ISO.i: sólido en fbrmn.de·~g!""~i:i:itO·~. c::fe".c~lor ·neg':"O.:.·. 
: ,· .,:· -·'· .· - ··;_· . ' .. -: 

De las tres f'usiones alcalÍ~U.s pr~ba"d~~ 'Sólo· uti'á: 'diSOJVi{; a 13. muestra de escorias; 

por lo cual, se decidió utilizar:: .. é'.s~h~:~~·r;¡~-ciu:~iJt¡fi~~r· .• ¡:,-~· eterrie~tos_seleccionados. 
Este n1étodo .. es la base para'.· co~~~r~~.J·os"·;~suJt~d-o~: Las· Ótra's·dos se descartan 

porque es deficiente la disoluCión de Ja muestra. 

2.2 CUANTIFICACIÓN POR ABSORCIÓN ATÓMICA A PARTIR DE LA DIGESTIÓN ÁCIDA 
CON HCl/HN03 

Con-.o se tnencionó anterionnentc .. se hicieron cuatro repeticiones por muestra. La 

non1cnclatura para ref"erirsc a las 1nuestras es la siguiente: 

nRm en donde n indica el número de muestra. 
m indica la repetición. 

Las concentraciones en ppn-. de cada 1nuestra y el pro1nedio de estas, así como el 

análisis estadístico para cada elemento se presenta a continuación. 
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0 Hierro 

A:::¡ 
0.04 

0.02 -

o 
o 

Curvo de calibración de Fe 

.....----· 
.~· 

------ y • 0.0016>< - 0.0006 
.-• R

2 
:s 0.9991 

5 10 15 20 25 30 35 40 45 ppm 

Gráfic=-i 4.1 Curva de calibración 
de Fe en A.A. 

Resultados y discusión 

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

En este caso debido a que ]as tres muestras de Jaboratorio son submuestrns .. se 

considera que )as doce medicioncs9 pertenecen a una sola mucs'tra. 

Como se puede observar el valor n1á...~imo de Ja muestra 2R2 y minimo de 2R 1 .. se 

pueden encon'trar f"uera del conjuntO -de valores. Según el Método de Dixon y 

Grubbs ... se determina que: 

A4éLodo de Di.xon 

Para n = 1 2 con un S o/o de riesgo. 

Valor máximo 

Valor mínimo 

Máximo 
Mínimo 

(Xn - Xn.2)/(Xn - X2) 
(263. 1995 - 187.0639)/( 263. 1996 - 164. 0420) = O. 7678 
(X3 - X1)/(Xn-1 - X1) 
(170.6375 - 155.4494)/(187.9457 - 155.4494) = 0.4674 

Criterio r.;;.u1c .::s; rn 

0.7678 "'0.546 Se descarta el valor de 263.1995 ppm. 
0.4674 :s 0.546 Se conserva el valor de 155.4494 ppm. 
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A4étodo de Gruhh . .,.· 

Para n = 12 con un So/o de riesgo. 
Media = 1 84.0305 ppm. 
Desviación estándar= 26.7575 ppm. 

Valor má.ximo r~oc =(X., - x)/ S -'> (263.1995- 184.0305)/26.7575 = 2.9588 

Valor minirno rcuoc = (x - X1)/ S -'> (184.0305 - 155.4494)/26.7575 = 1.0682 

Máximo 
Mínimo 

Criterio rcn1~ ~ rwb1a 

2. 9588 :s 2. 1 76 Se descarta el valor de 263. 1995 ppm. 
1.0682 :s 2. 176 Se conserva el valor de 155.4494 ppm. 

Sólo se dcscana el valor má..ximo de 263. J 995 ppm y se calcula los valores de 
inedia.. desviación estándar, coeficiente de variación e intervalo de confianza. 

~fedia: 

JJesviaciún estándar: 
J111. C ... o,!f. al 95%: 

176.8333 pp1n. 
3.0727 pp1n. 
176.8333 ± 2.0617 ppm. 

f;.-J Manganeso 

Curva de Calibración de Mn 

A 

~:: l -----· 0.03 .------
002 .---.Y-: 0.0036>< + 0.0003 

0.01 .-- R:2 = 0.51998 

0.00 -----"-,--~~~~~-~~~~~~ ppm 
o 1 2 3 4' 5 6 7 8 9 10 11 12 13 

~tucstrJ A~OTITün p~~-~-~~~~~J 
--.RI- -o.0:rr2···· 119.2906 

IR2 0.0-183 168.2285 
IR3 0.03-19 122.1123 
llH 0.03-19 122.17.H 

• Cuna de calibración de~ 
-- Lineal (CuMIG de calibración Cle Manganeso) 

Gráfica 4.2 Curva de calibración de Mn en A.A. Tabla 4.10 Concentración en ppm de 
Mn en la muestra de escoria. 

kfétodo de L)i-YOll y Gruhhs: Al evaluar entre el valor máximo 168.2285 ppm 
y el valor minimo 1 19.2906 ppm por los dos métodos se encuentra que se 
descarta el valor de 168.2285 ppm. 
lWedia: 126.3087 pprn. 
Desviación l:.~ .•. ,uándar: 4.5368 ppm. 
Inr. c-:o,!fia1i=a al 959--6: 126.3087 ± 3.0477 ppm. 

....------- -- . -- -~ -- ---

TE~~;:: 0 nN 
FALL1-~ :Jt; vnIGEN 
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121 Estaño 

A 0.06 

O.OS 

0.04 

0.03 
0.02 

0.01 

Curvo de calibración de Sn 

..,,::::_~~~~~~~~~~~~-PP"' 

10 20 30 40 50 60 

• Curva de calibración de Sn 

--Lineal (Curva de calibración de Sn) 

Gráfloa 4 .. 3 Curva de calibración de Sn en A.A. 

Muestras A"".>.JYnm nnm de Sn 

IR3 0.00-18 -J.5959 

Tabla 4 .. 11 Concentración en ppm 
de Sn en la muestra de escoria. 

Nfétodo de /J¡_,·on v <:..iruhhs; Se descanan las mediciones de las muestras l R 1 
a 1 R4 debido a q~e se encuentran por debajo de la media de los valores entre 
2R 1 a 3R4~ esto se puede deber a un error asociado a In lectura en el equipo 
de absorción atón-iica. 
/vfedia: 30.6849 ppn1. 

1.2081 ppm . L>esviuciti,1 1~· .... ·1á11dar: 
./111 .. Co1ifit::.11z=a al 95%: 30.6849 ± 1.0102 ppm. 

0 Cobre 

Curva de Calibración paro Cu 

0.1 

0.08 

0.06 ...------· --0.04 _______, 

0.02 ~ y - 0.0050x - 0.0004 
R 2 = 0.9949 o. . . 1 1 1 

O 1 2 3 4 5 6 7 e 9 10 11 12 13 14 15 16 t7ppm 

• Cur-vo de Colibroc:ión de cobre 
-- Lineo! (Cu...-:1 de Calibración de cobre) 

Gráfica 4.4 Curva de calibración 
de Cu en A.A. 

I\-1ucstra A--:!I79""ñm ppm de Cu 

IRI 0.0-180 9.6395 
IR2 0.0575 11.5-J-J"> 
IR3 0.0608 12.2290 
IR-J 0.0530 I0.6757 
2RI 0.0-19-J 9.9-121 

,_____±_R2 _ 0-:-05-ls- 11.0257 
2R3 0.0581 JJ.6906 
2R-J 0.0580 11.6161 
3RI 0.0609 12.2197 

~--~ 0.0595"" Jl.8861 
3R3 0.0589 11.8422 

-- -~ll_4 . -()~~?:: . -.: _9_~~1_ __ _ 

Tabla 4.12 Concentración en ppm de 
Cu en la muestra de escoria. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN 
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.lvfétodo de .J:Jixon y Gruhbs: Se aceptan todos los valores9 de acuerdo a los 

dos métodos. 

Ñfeclia: 11.1247 ppm. 

Desviación JZsrándar." 1.0370 ppm. 

hu. Cr,,ifian::a al 9S%: 1 1. 124 T:t: 0.6589 ppm. 

0 Cromo 

Curvo de calibración pera Cr 

A 0.20 · 

0.15 

-----· .-----· 0.10 
--~0.0135>< + 0.0007 

o.os ___ .---.--•~ R:r = 0.9999 

0.00 •,;:_~ -. ppm 

O 1 2 3 4 5 6 7 B 9 10 111213 

¡ -· • Curva de calibración pana Cr 

---~~ ~ (Curva de callbn9ción para Cr) 

Gr-.áfica 4.6 Curva de calibración 
de CrenA.A. Tabla 4 .. 13 Concentración en ppm de 

Cr en la muestra de escoria . 

.. Yii~todo ,[e Di.con.y Gruhb.s: Se cvallaa el valor máximo de 4 .. 0784 ppm y 
el valor mínimo de S.5667 ppm y se <lc.scarta este últ:imo. 
NI,,dia: 3.9625 ppm. 

I"Je.sviación E."tándar.- o.1oso ppm. 

Int. Coefzan=::a al 9596: 3.9625 ± 0.0725 ppm. 

TESIS rnw 
FALLA D.c; v.ú.tGEN 
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Resultados y discusión 

2.3 Cuant1f1cac16n a partir de la d11.3est16n ácida con HNOafHF/H?SO"" 

Los resultados.para absorción.atómica se calcularon·a.partir de las ecuaciones de 

las rectas de- las· curvas de c3.Ji~ración,. utilizadas· para ·1a f'usión alcalina seguida 

de la digestié?_n ·ácida. Se analiza ·cada ~üe~tra,. teniendo un total de tres 

submuestras. 

2 .3. 1 Absorción Atómica 

Los resultados obtenidos a través de la cuantificación por absorción atótnica para 

este método de disolución son los siguientes: 

Hierro ,,1an ~J.Jlt.."so Esta.fil> Cobre Cro1no 
.\lur:~ru 1\" om ppm ¡\°' • om ppm ¡\ om ppm ¡\'"'"'"'nm ppm A'""nm ppm 

1 0.0931 425.2294 00527 219.9750 0.0037 19.9676 0.0200 9.5141 0.0237 8.1357 
2 0.0807 401.5000 o.osos 231.1364 0.0058 H.ll76 0.0100 5.0794 0.0221 8.2641 
3 0.0902 444.5545 0.0515 :Bl.9982 0.0084 ~8.9225 0.0133 6.7578 0.0222 8.2197 

.\.ft."C/i:.1 423.7613 227.7032 343359 7-1171 8.2065 

' 21.'5647 10.6701 14.4787 1.8864 0.0652 
Errormct."'C ·'53.5741 ,26.5082 'fi.9700 •4.6865 !:0.1620 

Tabla 4-14 Concentración en pp1n y análisis estadístico para cada elemento 

2.3.2 Em1s16n de plasma 

Se analiza cada muestra,. haciendo un total de tres submuestras. Los resultados 

1nostrados en la Tabla 4. 1 5 son concentraciones promedio en ppm, para cada 

elemento en la digestión ácida con HN0,3/HF/H2S04 y cuantificados por emisión 

de plasma. 

Muestra ppm Fe ppmMn nnmCu nnn1Cr 
J 312.000 143.0000 7.000 4.600 
2 254.000 129.0000 3.400 4.200 
3 288.000 131.0000 4.600 4.400 

,Weclia 284.6667 134.3333 5.000 4.400 
s 29.1433 7.5719 1.8330 0.200 

Error ,\fax. •72.4019 ,(8.8111 ·4.5539 .0.4969 

·rabia ..& ... 15 Concentración en ppm y análisis estadístico para cada elemento. 
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Resultados y discusión 

2.4 Cuant1f1cac16n por Absorción Atómica a partir de la fusión alcalina con Na;eO~NaOH 
setauida .por c::h9est1ón ácida con HCI 1 : J 

Como se me~.ci<::>nó ~~teriorinente, se hicieron cuatro repeticiones por muestra. La 

nornenclatu~~ ¡iára·I-.eterir~e a las muestras es la siguiente: 

FnRm en donde Fn indica el número de muestra. 
m indica la repetición. 

Lns concentraciones en ppm·de cada rnuestra y el pron1cdio de estas .. así como el 

anfllisis estadístico para cada elemento se presenta a continuación. 

0.070 

Cu~ de: Calibración de Hierra para el 
mé"todo de Fusi6n 

A 0.060 _.,..-/• 

~::~ ~-
0.030 _ _............; _ 0.002:1. + 0.0004 

0.020 ~ R 2 
- 0.999 

~= .~· ~-~-~-~-~-~ 
o 5 10 15 20 25 30 35 

• Curw1 de Calibración de HiernJ 
_=-=Lineal (Curva de CalibrockSn de Hierro) 

l'IRI 
l'IR2 

FIR3 

FIR4 

F2RI 
P2R2 
F2R3 

F2R-I 

F3RI 

F3R2 

FJR3 

__ F3~_:!._ __ 

0.0453 214.4222 

0.0349 168.2927 
0.0349 170.6231 

189.9414 

0.0335 16-1.5129 

0.0353 172.7723 

0.037-1 17.!.8722 

00337 166.0020 

0.0-101 193.-1698 

0.0342 168.1592 

0.0342 167.8252 

Gráfica 4.6 Curva de calibración 
de Fe en A.A . 

Tabla 4.16 Concentración en ppm de 
Fe en la muestra de escoria. 

.M"étodo de Dixon y Gruhhs: 

Se descarta el valor de 214.4222 ppm. 

.l\,fedia: 173.2391 ppm . 

. L>esviació11 Estándar: 9.5567 ppm. 

TESIS 0 nN 
FALLA J.Ji:. _..niGEN 

fnt. Co1!.fian=a al 95%: 173.2391 ± 6.4198 pp1n. 
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Resultados y discusión 

0 Mangane50 

Cu.-..a de Ca.libración de Mn para el método 
de Fusión 

0.015 _,./"' 
A ~-~:~ l •_,./"',......,---• 

0.010 ................ y..,. 0.00221 - SE.OS 

0.005 .~ R
2

"'"' 0.9994 

0.000 ~.--~-~-~-~-
o 2 4 6 e 10 12 

ppm 
14 

Gráfica 4.7 Curva de calibración de Mn en A.A. Tabla 4.17 Concentración en ppm de 
Mn en la muestra de escoria. 

A.-Jétoc.lo ele J:.>ixo11 v (:Jruhhs: No se descarta ningún valor. 
l\4edia: - 68. 1797 pprn. 
/Je.•oviaciú11 1-..·s1á11dar: 9.2424 ppm. 
fnt. C<nifian::a al 95'Pó: 68.1797 ± 5.8724 ppm. 

Curva de calibración de Sn poro el método 
de Fusión 

o.o 0.5 1.0 1.5 2.0 

• Curvo de calibración de Sn 
__ -=--.:_l:_~ne~IJ<;u~~~libraci6n de Sn) 

Gráfica 4.8 Curva de calibración 
de Sn en A.A. 

- ~tUCstras ~2lflnm ppmdcSn 
l'IRI 0.0018 10.1129 
FIR2 0.0021 12.0516 
FIR3 0.0018 IOA730 
FIR4 0.0020 llA890 
F2RI 0.0023 13.4487 
F2R2 0.0027 15.7251 
F2R3 0.0027 H.9270 
F2R4 0.0022 12.9025 
F3RI 0.0029 16.6265 
F3R2 0.0027 15.8033 
F3R3 0.0029 16.9402 

--~B,:!_ ___ (),O.Q:z..!_ -- 12.3283 ·----

Tabla 4.18 Concentración en ppm de 
Sn en la muestra de escoria. 
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Nfétodo de Dixo11 y Grubhs: No se descarta ningún valor. 

A4edia: 13.5690 ppm . 

./Jesviación .l~stá11dar: 2.3809 ppm. 

bu. Co1ifianza al 95%: 13.5690 :t: 1.5128 ppm. 

0 Cobre 

Curva de Calibración para Cu para el método 
de Fusi6n 

A 0.035 

~:~~~" -~· 
0.020 ~ 
0.015 .~ 
0.010 ~ y - 0.01891 + 0.000-a 

0.005 ~-• R
1 

- 0.999 

0.000 ·---
o.o 0.5 1.0 1.5 

ppm 
2.0 

~·f UCSCIJS 

l'IRI 
l'IR2 
FIR3 
FIR-1 
F2RI 
F'R2 
F"R3 
1'2R.J 
F3RI 
F3R2 
F3R.3 

Al~48nm 

0.008.J 
0.0061 
0.0065 
0.0IOI 
0.002.J 
0.0031 
o.oom 
0.0026 
0.0037 
0.0052 
0.0052 

n•lm e.Je Cu 1 

-1.0-128 1 
2.9-123 1 
3.192.J 1 

5.0120 1 
1.0519 
1.-11.¡.¡ 

l."929 1 

1.1605 \ 
1.7018 1 

2.5270 
2.5220 [- ~ f~~u~b~~17~ó~0paraCu) 

Gráfica 4.9 Curva de calibración 
de Cu en A.A. 

l_n~~-!- ... g,_005:J_ ~(j:!Q~ _ _J 
Tabla 4.19 Concentración en ppm de 

Cu en la muestra de escoria . 

./\4"étodo ,fe Di.xouy GrubbJ.": No se dcscart:a ningún valor . 

.Nredia: 2.4584 ppm. 

De.,.viacióu EsLán<lar: l .2258 ppm. 

InL. Cc,nifian::::a al 95%.· 2.4584 ± O. 7789 ppm. 
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0 Cromo 

A 0.06 

0.05 

0.04 

0.03 

0.02 

0.01 

Cur>M. de Calibn:actón de Cr P2"I el método 
de Fusión 

~ 
~ y= 0.026Sx + O.OfM)2 

~ R
3

-0.9997 

0.00 ...,'-----~--~---~--~ ppm 

z.o o.o 0.5 1.0 l.5 

Gráfica 4. '1 o Curva de calibr"aclón 
de Cr"enA.A. 

~fucstras A"-s-4 run oomdeCr 
FIRI 0.0103 3.6402 
FIR2 0.0073 2.6139 
FIR3 0.0086 3.1353 
FIR4 0.0091 3.2798 

f-·--l-_·2_R_I ___ _Q.<;J079 -~2~.8~8~8~3'---i 
F2R2 -º~·-00~72~-'--+----2_._6_1~5_4_ 

,__.E_2_'º-_ __ ~-º-·00_~76 _ __, ___ 2_.6_2 __ 4_5_--_ 
F2R4 0.0068 2.4831 

----r.J1u-- - - 0.0097 --3_:¡9-¡¡-

~_j~f{-~~ :~~l~ii~f~T~-
Tabla 4.20 Concentración en ppm de 

e,- en la muestra de escoria. 

A·létocln ele Dixon y Grubh . .,.·: No se descana ningún valor. 

A1edia: 3.0169 pptn. 

/Jesviació11 J~o;tándar: 0.3734 ppm. 

bu. Ccnifia11::a al 95%: 3.0169 ± 0.2372 pp1n. 

2 .5 Cuant1f1cac1ón a partir de la fusión alcahna con Na20e/NaOH ~u1da por d1igest1ón con HCI J : 1 

Como se mencionó anteriormente.,. en esta cuantificación se observa por una parte 

la rcproducibHidad del método de digestión y se comparan los métodos de 

cuantificación en una muestra. Los resultados para absorción atómica se 

calcularon a. partir de las ecuaciones de las rectas de las curvas de calibración,. 

utilizadas para la f"usión alcalina. Se analiza una vez cada muestra,. haciendo un 

total de tres muestras. 
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2.5. J Absorción Atómica 

Hierro l\.1an ... uu .. "St> E..,t1.ño Cobre Cromo 
l\luc;t,,.a A •..:nm ppm A nm ppm A"'""m ppm A nm ppm A nm pprn 

1 0.0317 151.9417 0.0152 67.2992 0.0021 11.9931 0.0079 3.8527 0.0083 2.9676 
2 0.0297 145.0495 0.0146 65.9316 O.OOH 19.8020 0.0060 2.9336 0.0077 2.8022 
J 0.0300 143 6893 0.0183 80.9797 0.0025 14.2776 0.0063 3.0308 0.0073 2.60!2 

Al celia 146.H935 71.4035 15.3576 3.2724 2.7903 
s ..J.4245 8.3214 4.0149 0.5049 0.1835 

Erro,,.ma."C. ± 10.9919 t20.6731 •9.9743 ~L2544 .o.4558 

Tabla 4.21 Concentración en pp1n y análisis estadistico para cada elemento. 

?..5.2 Em151ón de Plasma 

Se analiza cada muestra .. haciendo un total de tres submuestras. Los resultados 

n1ostrados en la Tabla 4.22 son concentraciones pron-aedio en ppm .. para cada 

clcn"lcnto en la rusión alcalina seguida de la digestión ácida y cuantificados por 

cn1isión de plasma. 

Mucs1,-a or>1n Fe nnml\lln nnmCu r>nm Cr 
l 162.0000 79.6000 0.9200 2.6400 
2 200.BOOO 96.4000 0.0000 2.1200 , 209.6000 92.0000 0.0000 2.2000 

Mccüa 197.4667 89.3333 - 2..3200 
s H.0987 8.7117 0.2800 

Error Max ·35.0259 •21.6428 - •0.6956 

Tabla 4.22 Concentración en ppm y análisis estadístico para cada elemento. 
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2.G D1scus1ón de los resultados del An.áhs1s Cuant1tat1vo 

En la Tabla 4.23~ se muestran Jos resultados de las concentraciones promedio en 

ppn'l para cada elemento de acuerdo al método de disolución de la muestra y 

cuantificación. 

Tabla 4.23 Com:entr-..tción Promedio en oom par-..t <..":.le.la elemento de acuerdo al metodo emoJc:.u.Jo 
DIGESTION ACIDA l'USION ALCALINA/ DIGESTION ACIDA 

Elemento ,__11_c_1J_1_1N_0~,-+-___ 1_1N_'_O~,/-l_ll~'/_l~l~_so"""", ___ _,_N_'_a_~-O~,!N~-ªº~'~l(~l-2)'-+---~N~a~P~,IN-'-.-'a~O~l-·1~(:~3J~---i 
AA AA E.P AA AA E.P 

Fe 1768333 423.7613 284.6667 171.2.l91 146.89.!5 197.4667 

~-
Sn 

126 3087 227.70>2 134.!B3 68.1797 71.4035 89. BH 
l0.6849 H . .!3'59 11.5690 15. 3576 

Cu 111247 7.1171 5.0000 2.4584 .l.2724 
Cr 3 9625 81065 -1.4000 3.0169 2.7903 2.3200 

Con"lo se observa en Ja tabla .. faltan los resultados de la cuantificación de estaño 

por crnisión de plasma para los dos métodos de disolución y los de cobre por el 

rnétodo de rusión alcalina seguida de la digestión ácida por en"lisión de plas1na. 

En e) primer caso no sé realizó Ja cuantificación ya que este elemento no se 

encuentra incluido en los progra1nas de dicho equipo y en el segundo caso .. de las 

tres cuantificaciones sólo registro un valor; esto se debe a un error de lectura del 

equipo el cual se puede deber a que la linea de emisión (lineas del patrón) y del 

analito no se encontraban en Ja misma región espectral,. es decir no estaba 

.... calibradon y para evitar cometer un error en la estimación de la concentración,. 

se descartan estos resultados. Los bloques de resultados que se analizan son los 

siguientes: 

Digesdón ácida con HCl/HN03 y Fusión alcalina con Na20 2 /N"aOH seguida 

de una digestión ácida cuantificadas por absorción atómica 

Fusión alcalina con Na202/N"aOH (3) seguida de una digestión ácida; 

cuantificada por absorción atómica y emisión de plasma. 

Digestión ácida con l-IN03/HF/H2S04 cuantificada por absorción atómica y 

emisión de plasma. 



Resultados y discusión 

Fusiones alcalinas con Na202/NaOH (12 y 3) seguidas de una digestión ácida 

cuantificadas por absorción atómica. 

0 HCl/HN03 vs Na 2 0,JNa0H/d1gest16n ácida cuant1f1cados por abso.rc16n atómica 

En esta comparación~ se considera dos técnicas de disolución de la muestra de 

escoria~ tanto por digestión ácida como por f"usión alcalina seguida de una 

digestión ácida. El método de cuantificación es por absorción atómica. 

Cuantificación oor absorciOn atOmica. 
Elemento HCl/HN01 (pprn) Na202/NaOH/clig. :le. (12) 

(oom) 
Fe 176.Slll 173.2391 

:O-In 126.l087 68.1797 
Sn 30.68-19 13.5690 
Cu 11.12-17 2A5B-I 
Cr :1.9625 3.0169 

~.-nbla 4.24 Conccntracii">n en ppn ... de l·ICl/l JNC>.1 vs Na202/Na<.>l l/digcstié>n 
ácida por absorción atómica. 

Con"lo se puede observar en la ~fabla 4.24., los resultados de las dos técnicas de 

disolución son distintas .. excepto para Hierro y Estaño. Esto se corrobora al 

con"lpararsc las medias .. por medio de hipótesis estadísticas que implican dos 

111edias .. con un 95o/o de confian?...a para cada elemento. El planteamiento es el 

siguiente. 

Hipótesis nula 

Hipótesis alternativa 

Se acepta la 

Se rechaza la 

Se reserva la 

H 0 = µA • µa donde: A es para el método de HCl/HNO.,. 

H, = µA>, <, * µa Bes para el método de NazOz/NaOH/dig. ác. 

Ho si te < te < te donde: le es t calculada. 

Ho si t. > le > t, t, es t de tabla de t Student en n-1 g.I. 

Ho si te:± tt 
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I .... os resultados son: 

I·I ierro te= 1. 1875 

Manganeso t.:= 18.855~ 

Estaño te= 18.6758 

Cobre t.,=11.2514 

Cromo ... = 8.0818 

t,=± 2.086 

t,= ::t:. 2.080 

t,=± 2.101 

t,= ±2.086 

t, = ::t: 2.080 

Se acepta. 

Se rechaza .. 

Se rechaza. 

Se-rechaza. 

Se rechaza~ 

Por lo cual .. se concluye que el método de disolución· de-Ja muestra.de escoria, 

influye en los resultados, esto se.pue_de deber a Ja· f'orma en que Se IJeva a cabo o 

por interf'crcncins, es decir .. en el caso de Ja digestión "áciida., al realizar Ja 

separación de la sílice, posiblemente los elementos continüen siendo parte de 

esta. En los resultados se puede ver que en fbrma general es menor la 

concentración para el método de íusión alcalina. Para la f'usión alcalina., existe la 

posibilidad de que el sodio del peróxido y del hidróxido, este aumentando o 

disminuyendo la absorbancia. ' 20> Sin embargo, estos dos métodos de disolución 

no parecen influenciar en la cuantificación del Hierro. 

L.,.l Absorción Atómica vs Em1s1ón de Plasma para la d1soluc16n con Na?.O;../NaOH/d1gest. ác. 

En este nnáJisis,. se compara los métodos de cuantificación (absorción atómica vs 

emisión de plasma) para un solo método de disolución Na202/NaOl-l/digestión 

úcida. 

Disolución con Na:Oi/NaOl l/dii!cstión adcla (3) 
Elemento Absorción At:om. 'ppm) Emisión de Pla.."ima 'ppm) 

Fe 146.8935 197.4667 
1'ln 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 disolución con 
Na202/NaOH/digestión ácida. 
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En la Tabla 4.25, se puede observar que los resultados de los dos métodos sólo 

son similares para el Cromo. Esta afirmación se comprueba con una Hipótesis 

estadística que implican dos medias, con un 95% de confianza para cada 

elemento. El planteamiento es el siguiente: 

Hipótesis nula 
Hipótesis alternativa 
Se acepta la 
Se rechaza la 
Se reserva la 

Los resultados son: 

1-licrro 

Manganeso 

Cromo 

Ha = µA - µo donde: A es para el método de Absorción atómica. 
H. = µA>. <. :::¡::. µe Bes para el método de Emisión de plasma. 
Ha sí t, < te < t 1 donde: t1: es t calculada .. 
Ho si t, > te > t, t1 es t de tabla de t Student en n-1 g.I. 
Ho si te ::1::: t, 

10 = -5.9279 

tt;: = 3.255~''. 

t.,= 2.4334:" 

t, = :!: 4.303 Se rccha:r..a. 

·1, = :!: 4.303 Se acepta. 

t,,= :!: 4.303 Se acepta. 

Por lo cual .. se concluye· que:_:.muY;---pOSiblCmente para un mismo método de 

disolución, no influye el ~étoCfo 'd~--~~~ntifi~~~-ÍÓn. En el caso de Hierro y Cobre~ . - . - ' -
la dif'erencia de absorban~i~_o.18 f'aha· __ d~ eStá~- se puede deber a una descalibración 

de la linea de emisión. 

0 Absorción Atómica vs Em1s1ón de Plasma para la d1soluc16n con HNO.:JHF/H?SO.., 

En este análisis, se compara los métodos de cuantificación (absorción atómica vs 

emisión de plas1na) para un solo método de disolución HN03/HF/H2S04 • 

DisoluciOn con /INOy'l/Flll,S04 
Elemento AbsorciOn Atom. (nnm) EmisiOn de Pla.'illlll <nnm) 

Fe 423.7613 284.6667 
Mn 227.7032 137.3333 
Sn 34.3359 -
Cu 7.1171 5.0000 
Cr 8.2065 4.4000 .. 

Tabla 4.26 Resultados en ppm de A.A vs E.P para la dtsolucton con 
HNQ,/HF/H2S04. 
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Resultados y discusión 

Como se puede observar en la Tabla 4.26,. los resultados no son tan similares,. esto 

se comprueban con una Hipótesis está.dística é¡ue implican dos medias,. con un 

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

Hipótesis nula 
Hipótesis alternativa 
Se acepta la 
Se rechaza la 
Se reserva la 

Los resultados son: 

l·lierro 
Manganeso 
Cobre 
Cromo 

Ho = PA-µB 
H.= µA>.<. -=l=µe 
Ho si t. < te < t. 
Ha sí tt > to. > tt 
Ho si te± t, 

t.,= 6.6379 
·~ = 9.4525 
t.,= 1.3941 
te= 31.3419 

donde: A es para el método de A.A. 
· Bes para el método de E.P. 
donde: le es t calculada 

r, es t de tabla de r Student en n-1 g.l 

t, = ± 4.303 Se rechaza. 
t 1 = ± 4.303 Se rechaza. 
t, = ± 4.303 Se acepta. 

t, = ± 4.303 Se rechaza. 

En forma general.,. se concluye que para un n1ismo método de disolución 

(HNO_,/HF/1-hS04), influye el 1nétodo de cuantificación. Esto se puede deber a 

una inestabilidad de las lineas de emisión. 

En este análisis· se considera la misma técnica de digestión y de cuantificación,. 

pero se varia el lugar en donde se hace la disolución~ una se realiza en la 

.rldn1inisLració11 Cenlral del Laboratorio y Servicio Cie'1tflico de la IJirecció11 

c-,cu1eral de la Aduana y la otra en la Facu/1ad de Estudios '"'~uperiores Cuaulillá,,. 

El fin de este análisis es el de reproducir Ja técnica de digestión en los 

laboratorios de la FESC para posteriores prácticas. 

88 



Resultados y discusión 

Cuantificación nor absorción atómica. 
Elemento Na20 2/Na011 (12) nnm) Na202/NaOH (3) (nnm) 

Fe 173.2391 H6.8935 
Mn 68.1797 71.4035 
Sn 13.5690 15.3576 
Cu 2.-J58-J 3.272-J 
Cr 3.0169 2.7903 

Tabla 4.27 Resultados en ppm para Ja comprobación de la reproducibitidad de Ja 
técnica de disolución con Na202/NaOH/dig. ác. por Absorción atómica. 

Como se puede observar en la Tabla 4.27 .. los resultados parecen ser similares,. 

esto se comprueban con una Hipótesis estadística que implican una media .. con un 

95o/o de confianza para cada elemento. El planteamiento es el siguiente: 

Hipótesis nula 
Hipótesis alternativa 
Se acepta la 
Se rechaza la 
Se reserva la 

Los resultados son: 

1-licrro 
Manganeso 
l=:staño 
Cobre 
Cromo 

H 0 = µA. µ 8 donde: A es para el método realizado en la FESC 
H, = µA>, <, * µo B es para el método realizado en ACLSCOGA. 
Ho si t 1 < te < t 1 donde: t~ es t calculada. 
H 0 si t 1 > ta > t 1 11 es t de tabla de t Student en n-1 g.I. 
H 0 si t.,± t, 

te= 4.549 
t., =-0.5484 
te =-1.0272 
t., =-1.1015 
t.,= 1.0004 

t, = ± 2. 1 60 Se rechaza. 
t, = ± 2. 160 Se acepta. 
t1 = ± 2_ 1 60 Se acepta. 
t 1 = ± 2. 1 60 Se acepta. 

t1 = ± 2. 160 Se acepta. 

En rorma general, se concluye que la técnica de disolución por f"usión alcalina 

seguida de una digestión ácida,. es reproducible entre laboratorios. En el caso del 

hierro,. la dif'"'erencia 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 f"usión alcalina y de la posterior digestión 

ácida. 

Debido a que la digestión ácida con HNO:./HF/H2S04 presenta una dif"'crencia de 

resultados entre los métodos de cuantificación así como entre las técnicas de 

digestión., se descartan estos resultados. 
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Resultados y discusión 

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

uno de los cinco elementos analizados son: 

Tabla 4.28 ConcentraciOn Promedio en '"m 1"'1:11"3 e.ida elemento de acuerdo al ml'.:todocmolcado 
DIGF.STION ACIDA FUSION ALCAl..INA/ DIGESTION ACIDA 

Elemento JICl/llNO, NaP,INaOl I fil) NaP,INaDll (3) 
A.A A.A AA E.P 

Fe 176.8333 173.2391 146.8935 197.-1667 
~tn 126.3087 68.1797 71.4035 89.3333 
Sn 30.6849 13.5690 15.3576 -
Cu 11.1247 2.-1584 3.2724 
Cr 3.9625 3.0169 2.7903 2.3200 

Utilizando el 1nétodo de Grubbs y Dixon se descarta el valor mayor y/o menor,. 

para estimar la concentración pron1edio de cada uno de los metales en la muestra. 

Las concentraciones son: 

Fe 
Mn 
Sn 
Cu 
Cr 

173.6082 ppm. 
SS.8063 ppm. 
14.4633 ppm. 
2.8654 ppm. 
3.0224 ppm. 

Por otra parte, según el proyecto de norma PROV -NOM-052-ECOL- l 999 

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

uno de los criterios que definen a un residuo como peligroso es la prox:icidad al 

A1nbiente~ en dicha norma se establece las concentraciones máximas permitidas 

de constituyentes inorgánicos cuando se someten a Ja prueba de extracción. Las 

concentraciones máximas son: 
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No.INE 

C.1.01 
C.1.02 
C.1.03 
C.1.04 
C.1.05 
C.1.06 
C.1.07 
C.1.08 
C.1.09 

Const. Inorgánico 

Arsfnico 
Bario 
Cadmio 
Cromo hcxavalcntc 
Nrqucl 
Mercurio 
Plata 
Plomo 
Selenio 

Cnnccnu-.:tción má."Cim:i 
pcnnitida (mg/L) 

5.0 
I00.0 

1.0 
5.0 
5.0 
0.2 
5.0 
5.0 
J.0 

Resultados y discusión 

Cornparando Jos resultados obtenidos en Jn cuantificación9 · Se. pu~de .observar que 

el único 1neta1 que se considera tóxico al a1nbien1e·es e~.·crom·!=>, el.'cuáJ rlo excede 

la concentración n"lá.xima permitida. 
. .. ,._ .-_· ... : " ·-

Sin ernbargo a pesar de que el cro1no y los d.elná.s--:m_etáteS· na se. consideran 

tóxicos al ambiente,. las escorias en general son··-;:~~iduo~--:~¿i:iS~Oso~'--po_~ su giro 

industrial. 
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Conclusiones 

Se identificaron y cuantificaron cinco metales: Hierro, Manganeso, Estaño, Cobre 

y Cromo. 

En la identificación de Jos mCtaJcs, Jos·métodos instrumentales cn1pleados tienen 

varias ventajas sobre el análisis sistemático tr-Jdicional, debido a que no necesita 

ningún trntamiento previo en la muestra, lo cual permite que no se contamine, 

enmascare o volat.iliccn los elementos, sin embargo este último tiene la ventaja de 

que permiten 1.ener una idea general del comportamiento de la muestra. 

Pnrn la cuantificación de la muestra, f"ue necesario probar varias técnicas de 

disolución en donde se observó que la fUsión alcalina con Na2 02/NaOl-I seguida 

de la digestión ácida con HCJ 1: 1, resultó ser una mejor técnica de disolución de 

la muestra de escoria de f'undición, que la digestión ácida con HCVHN03 e 

incluso para aquellas en donde se utilizó ácido fluorhídrico, pues esta técnica 

pcnnitc que la sílice y los silicatos se disuelvan en su totalidad. 

La cuant:iflcación se realizó utiJizando las t.écnicas de Absorción Atómica y 

Emisión de Plasma y a partir del análisis estadístico se compararon las d.iCerentes 

técnicas de disolución y los dos métodos de cuantificación, en dicho análisis se 

encontró que: 

93 



Conclusiones 

·. ·.· -. ··-. 

Lns téCnicas d~ .diSól~ciÓ~ emPlc&d~ .y- c~a'n-liflcndns ·por Absorción Atómica 

influye'n.e"ó l~s.reS..:i1bido~ 'C:X~ePYo:~~rll· .. ~f_Hicrr~ 'con un nivel de confianza del 
95%.' .·' c .. ·•·> •• ~·· .,, ....... . 

El mét6'é!l"'cJe;)a'.;~~;~~·;~~d~Hl~.1:n Na202/NaOH seguida de una digestión 

ácida ~Ó~:·:Hc1._)·:·"i:~ ~~,r~~;¿~J~i~bi~-~~trc laboratorios. 
- .. - : . .-; .... ' .. ..--:::·. 

Los d0s métodos· ·,·_··~~ .. ---·_\'.·CUantificación para 

HN03 /HF/H2S04 • influy.;,~.en los resultados. 

la digestión ácida con 

Experimentalmente se obserVó que el método de Ja Cusión alcalina con 

Na202/NaOJ-l/dig. óc. con :HCl 1: 1 .. presenta algunos inconvenientes como la 

inestabilidad de. In flama cuando se atomiza la muestrJ. .. en este proceso suele 

quedarse en la cabeza del quemador residuos de sal,. la cual pudiera intcrf"erir en 

la lectura de nbsorbancia aumentándola o disminuyéndola. 

En el método de Ja digestión ácida con HClll-IN03 ,. posiblemente en el proceso de 

Ja separación de_ la silice y silicatos se lleva una porción de los metales o no se 

está ºrompiendoº adecuadamente Ja matriz de las escorias. 

En cuestión ambiental, según el proyecto de norma PROY-NOM-052-ECOL-1999 

publicada en el Diario Oficial de In Federación 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 máximas permitidas 

de constituyentes inorgánicos y comparando estos parámetros con los resultados 

obtenidos se observa que de todos los elementos analiza.dos el único metal que es 

considerado tóxico al ambiente es el Cromo y este no excede la conc~ntración 
máxima permitida. Sin embargo a pesar de que el Cromo y los demás metales no 

se consideran tóxicos al ambiente,. las escorias en general son residuos peligrosos 

por su giro industrial. 

94 



Condusionca 

Por otra parte, se · curflplió ,. el 0 objetivo de contribuir en el proyecto 

multidiscipÚ~ulliO efi 'ei ··cuai· se',preten-d~ reusar JaS escorias de 11.Jndición. 

Además; nl~:~hs ctelas~_,;¿tJe'ncia~ de las técnicas de disolución y cuantificación 

empleadas, sC 'P,UCd~.:Í ':_:ridCCuO.r_: C:n- ias· · pra-cticas de Laboratorio de la materia de 

--rrntnmic~t~;·~_.;, ~-:D'isp-~si.CiÓ~-· _·de· ·Residuos· Peligrosos del Paquete Terminal de 

Ambiental de la carrera de Qufmica Industrial. 
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Anexo 

Cuantilicach."'>n por Emisión de Plas1na 

Digestión ~cicla con l INO_;/l IF/I bSO,. (ppm) 

Elementos 
~IUL-SlrJ 

H '.lg :--.:1 Sr Sr TI \' ~lo p Al 

0.500 llSOO osoo 13.10 1.30 ·H.90 2.70 1.SO 1.60 2.77 S70.0 

0.400 10826 0800 l'UO 120 ~0.40 2.60 2.00 1.70 2.82 991.0 

0.500 lll.97 (l(l(l('I 14.90 110 49.40 2.70 200 l.SO 2.87 956.0 
'--- _________ ,______ __ ~----•-----

Fusi1."m alcalina cnn Na::-0:-/NaOl I seguida de una digestión <'.'ici<la L:nn l ICI 1:1 {ppm) 

l:lcrncntos 
'lui.:str..t 

R '.lg Ni Sr Sr Ti ..:.n V ~to p Al 

J.92 8B40 040 744.00 1.00 3B.~6 JU6 ISO J.96 7.57 46S.OO 

2 O.SO 130.00 7.T.l 944.00 1.36 61.60 16.4S 1.52 l.6S 4.63 404.00 

O.SS 12-J.-JO ;os S4B.OO 1.28 54.40 16.16 0.56 1.52 5.67 374.SO 

,~ab1a 1 Resultados (concentración en pp1n) de otros elementos incluidos en los 
programas del equipo de E1nisión de Plasma para los métodos de disolución de 

digestión ácida con HN03/HF/H2S0-1 y la f"usión alcalina con Na202/NaOH seguida 
de una digestión ácida con HCI 1: 1 



~ 
< 

Tabla 2 Valores pm d mo de IJ Prueba lle Oixun. , ... 

Statlstlc Numberof Rlsk ofFal!t Rtjcctlon 
Obsnntlons, 0.5% 1% 5% 10% 

n 

3 .994 .988 .941 .886 

4 .926 .889 .765 .679 

r10 s .821 .780 .642 .551 

6 .740 .698 560 .m 
7 .880 .637 .507 .m 

8 .725 .683 .m .m 

ru 9 .677 .635 .512 .441 

JO . 639 .597 .m .409 

11 .713 .619 .576 .517 

ri1 12 .675 .642 .546 .490 

13 .649 .615 .521 .467 

14 .674 .641 .546 .492 

IS .547 .616 .525 .m 
r~ 16 .624 .595 .507 .454 

17 605 .577 .490 .m 
18 .l89 .561 .475 .424 

19 .575 .547 .462 .412 

20 .552 .SJS ASO .401 

Tnbla 3 Valores pm d uso de la Pmeba de Gruhbs. L"I 

Numbcr of Rl!k ofFalse !le.ienloa 
Date 0.1% 0.5% 1% 5'/c 

Polnts 
0 10'~ 

3 1.155 1.155 1.155 1.153 1.148 

4 1.496 1.496 1.492 1.463 1.425 

5 1.780 l. 764 l. 749 1.672 1.602 

3 2.011 1.973 .1.944 .• Ú22 1.729 

7 

8 

9 

IO 

2.201 

2.358 

2.492 

2.606 

:·: .-... ~\'.:·:·; '.'2,~:>:·,'.',f;, ,:J.· -

2.139 .· •. 2.097:).938. 

2.274 . • 'i:fü-?)t:\:í'.óJi~ .· 
: ::~;.t;J;;.;.·./ .~--:'''«j;~::, 

2.387. ·.· 2~323 •• 2.110 . 
• • .. -...... " .,-'"'•'Y< 

2.482 2.4 IO ,· 2.176 

1.828 

1.909 

1.977 

2.036 

15 2.997 2.806 i'.1~s ·. ;.~fa'.:· 2.241 

20 3.230 3.001 2.884 2.557 2.385 

2; J.389 i.m J.009 2.663 2.486 

50 3.789 3.483 3.336 2.956 2.768 

100 4.084 3.754 3.600 3.207 3.017 

Tabula1cd l'alucs oblaincd in pan from ASTM E-1781151 which 
should be cousullcd for more cxtcnsirc lablcs. Scc pagc 37 for 
discussion oflrcalmcnt of oullirn. Original rcfcrcncc: F.E. 
Grubbs and G. Bcck, "Exlcnsion ofSamplc Sizcs and Pcrccutagc 
Poin1s for Significancc Tesis ofOutlying Obscr\'alions. 
"fühnomclrics. TMCT:I. 14 (No 4): 847-i4 (NoYcmbcr 1972) 
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CROMO 

Propiedades flsicas y qulmica..o;; de los mct.ak-s cuantificados por 
Absorción Atómica y Emisión de Pla.~ma <11> 

l)L"M:ripción 

Nombre 1 Cromo Ts1mbolo 1 Cr 
Nümcro atómico 1 H 1 Pt..":'00 atómico 1 51.996 

Propicda.1.h."5 Elcctrnnica."O 

Valencia 2. 3,6 l::lt.-ctrun1."l!".tli\•iJa<.I 1 1.6 

1.27 
Radiniónko 

1 0.69 (-3) (t.....tadoc.Jc llXit..lacibn) 
Radio <:ovalcntc 

Radio atómico 1,27 Estructum clc.:ctróni'--U 1 1Arl3d .¡5 

6.8ll 
l\1tcncial primcn'l 

Ji.• ioni=:.ación (e\.') -~ ------ -------------------< 
1•ropicd:u.h..-:-. l;iskOl:-. 

~<.J .. u.J (SÍ~--~ f7-:19-- l J'unlLH.JC cbuJÍu:h."'10 C 1 2665 
Punto de ÍU!>ión L JH75 l 

Tabla 4 Prnpicc.Jadcs Electrónicas y Físi<...·as dd Cromo. 

Anexo 

~1ctal que es de color blanco plateado. tonna compuestos coloreados. Su mineral rn:1s important:c en 
forma industrial es la cromit<..1 Fc:o(CrC>~)h d color ck ciertas gemas como las esmeraldas y el jade se 
deben a la presencia de cromo. es tamhi.::n duro y qucbrJdizo. Sin embargo. es relativamente suave y 
dúctil cuandn no cst:\ tcnsionac.Jn n cuando cst:'."1 muy puro. 

Sus propiedades mcc;lnicas. incluyendo su durezu y la resistencia a la tensión .. dctenninan la 
capacic:bd de utilización. El cromo tiene una capacic.fud relativa baja de forjado. enrollamiento >º 
propiedades de manejo. Sin embargo. cuando se cncucntr.i absolutamente libre de oxfgeno. hidrógeno. 
carbono y nitrógeno es muy dúctil y puede ser forjudo y manejado 

Sus principales usos son la producción de aleaciones anticorrosivas de gran dureza tenacidad y 
resistentes al calor. a la atr.acción y como recubrimiento par.i galvanizados. Se utilizan para el blindaje 
e.le autos. proyectiles. caja de seguridad y maquinaria para. cortar y machacar. 

Debido a que las aleaciones conteniendo cromo son muy resisccntcs a la acción de los" ácidos. se 
empican en cuchilleña inoxidable. Es muy utilizado también para proteger otros metales., pues da una 
capa más protectora que la del nfquet. el depósito de cromo es muy duro~ inatacable y poroso. 



COBRE 

Nombn: 
Número atómico 

Valencia 

Raúit., ctn'aJcntc 

Raúioatómico 
Potcnci;tl primero 
úc ioni=acil'm (e\') 

~aU(WmlJ 
Punln Uc lu'iion L 1 

11CM:ripci6n 

C.>l1rc 1 Simbolo 
29 \ Pc..""SO at.ómico 

Propiedades Elf..-ctrónl<...,. 
1.2 J:lccuum."\.!alividad 

1.38 

l.2H 

7.Tl 

R • .u.Jio jónico 
(c_-.t.a<lo Uc mci<lación) 

l'ropiec..lad'-."h 1~1~k'"1l!<. 
H.96 / Punto Uc cbullu.:1on C 
IOHJ I 

1 
1 

1 

1 
1 

1 

Tabla _e; PrnriL·úadcs Efcc:tn."lnkas y 1:isic:;.1s del Cobre. 

Anexo 

Cu 
61.54 

1.9 

0.69 (•2) 

IAr\kl"'·h 

2595 

Es unt, de los prindpah:s mctalc:s {.k· tr-Jnsición e importante metal no ferroso. Su utilidad se debe a la 
L"on1hinación de sus prnpic:c.ladcs quimicas. ffsicas y mecánicas. asi como a sus propiedades clfctricas y 
su abundancia. El t.:obrc fue unf> <le los primeros metales usados por los humanos. 

La mayor parte del cobre del mundo sc obtiene de los sulluros mincr .. des como la cafcocita.. covc:lita. 
-.:;.ilcopirita. bornita y cn~1rgita. Los minerales oxidados son la cuprita. tenorita. malaquita. azurita., 
c:risocola y brocantita. 

El bajo potencial e.Je ionización del electrón 4s1 e.Ja por resultado una remoción fácil del mismo para 
obtener cobre (J). o ion c:uproso. Cu ... y el cobre (11). o ion cúprico. Cu2·~ se fonna sin dificukad por 
remoción e.Je un electrón de la c::1pa 3d. Tiene dos isótopos natur .. des estables 63Cu y 6 'Cu y nueve 
isótopos inestu:blcs rJc..liac:tivos. El cobre no es magnético. es un poco parame1gnftico. 

Su conductividad tl"rmica y eléctrica son muy altas. Es uno de los metales que puede tenerse en estado 
rn:.15 puro. es rnoc.Jc~clamcntc duro. es tenaz en extremo y resistente al desgaste. La fuerza del cobre 
esta. acampanada de una alta ductibiJidad. Las propiedades mecánicas y clcctricas de un metal 
c.Jepcndcn en gr ... m medida de las condiciones flsicas. tcmpcratur.i y tamano de grJ.no del met~. 

Las principales aplicaciones de los compuestos de cobre son en la agricultura. en especial como 
fungicidas e insecticidas: como pigmentos: en soluciones galv-Jnoplásticas; como conductores 
eléctricos; en celdas primarias; como mordentes en tenido. y como catalizadores. 
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ESTAl;;¡O 

Nombre 
Número at.ómico 

Valencia 

Radio CO\.-alcntc 

Radio atómicc1 

Potencia) pnmcn1 
t.lc ioni::.u;i,'>n (cV) 

l'la>cl'lpclón 

1 Estai>a 1 Simholo 
1 SD 1 Peso atómico 

Proptcdadao Electrón leas 

2.4 Elc..-cl['l)n.-c.., livic..Jad 

1,-H Radio iónico 
(c:o.wt.lo de nxit.lación) 

1.62 Estructur-..t clectn.'mica 

7.~7 

Pl'nf>icdar.h .. ..,. Fisicas 

Densidad (l!/mlJ 7,30 Punto de chullic:ión C 

1 Sn 
1 118 .. 69 

1 l.K 

1 
0.71 (•4) 

1 2270 
Punto de lu~ión_i_: __ • __ 2_1~1._'>~1------------------~ 

T;:lhla 6 Propi<..·Uadcs Elt..·ctrónicas y Físic;.1s del Estano. 

Anexo 

El cstano se funde a baja tcrnpcr.JturJ; tiene gr...tn lluidcz cuando se funde >~ posee un punto de 
cbullición alto; cs su;.ivc. llcxíblc y resistente a la corrosión en muchos medios. Una aplicación 
importante es el recubrimiento de l:nvasL·s e.le acero par..i conservar alimentos y bebidas. Otros 
c1nplt..·os impon.antes son: alcadonc~ par..1 soldar. bronces y aleaciones indust.rialcs diversas. Los 
productos qulmicns de cslo.1no. tanto inorgánicos com1., org<lnicos. se utilizan mucho en las industrias 
e.Je galvanoplastia. ccr.1:mico.1 y plásticos. y en la agricultura. El mincrJI del cstano más importante es la 
casiterita. SnO:! 

Existen Út..'">S Jorrnas u.lotrópicas dc:I cstano: cstano blanco y cstano gris. El est:ano reacciona tanto con 
ácidos f ueru:s t..:omo con bases 1 ucrtcs, pero es rclat.hr..tmentc resistente a soluciones casi neutras. En 
rnuy diversas circunstancias corrosivas. no se desprende el gas hidrogeno del cstano y la velocidad de 
corrosión está controlada por el suministro e.Je oxigeno u otros agentes oxiclant:cs: en su ausencia. la 
corrosión es dcsprcciablt:. Se forma una pchcula delgada de Oxido estánnico sobre el cstano que esta 
expuesto al aire y ésto origina una protección superficial. Las sales que tienen una reacción ácida en 
solución. como el cloruro de aluminio y el cloruro fC-rrico. atacan a el cstano en presencia de oxidant:cs 
o aire. La mayor parte de los líquidos no acuosos. como los aceite. los alcoholes o los hiúrocarburos 
clorinac.Jos. no t:icncn cfcct.os obvios sobre el cst..ail.o o son muy pequenos. El est.ano y las sales 
inorg.:tnicas simples no son tóxicos, p~ro sí Jo son algunas formas de compuesto ocganocstanosos. 

El óxido cstanoso. SnO es un producto cristalino de color negro~azul. soluble en los ~e idos comunes y 
en bases fuertes. Se empica para fabricar sales estanosas en galvanoplastia y en manufactura de vidrio. 
El óxido cstánico. Sn02. es un polvo blanco. insoluble en ácidos y álcalis. Es un excelente opacador de 
hrillo y componcnt.c de color..1ntcs ccr.lmicos rosas. amarillos y marrones y de cuerpos rcfr-.Jctarios y 
<lid('ct.ricos. Es un importante agente pulidor del mármol y de las picdr.JS dccorJtivas. 

El cloruro cstanoso. SnCb. es el ingrediente principal en el galvanoestanado ácido con clcctrólit:os e 
intermediario de algunos compuesto qufmieos de cstano. El cloruro cst.ánico._ SnCl,.. en la forma 
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pcnlahidr-..itada es un solido blanco. Se uLiliza en la prcpaa-..ición de compuestos organocst:anosos y 
quimicos para anadir peso a la seda y par-..i est:abilizar perfumes y colores en jabones. El fluoruro 
estanoso .. SnF2 , compuesto blanco soluble en agua. es un aditivo de las pastas dentales. 

Los compuestos organocst:anosos son aquellos en que existe al menos un enlace estano-carbono; cJ 
cstano suele presentar un estado de oxidación úc + JV. 

HIERRO 

llt..."'!o-Crlpclón 

Nombre 1 llicrm Símholo 1 l·c 
NLlmcro atómico 1 26 Peso atómico 1 55.847 

t>nlpicdat.h .. "'S Elcctrónlc-.a.~ 

Valencia 2.1 Ek-ctmn":'lr·'-ª'~'-"i=u~au~---- >---~~--1 1 l.K 

·1 RaUin 1únu.:n 
( c.-.tadn de oxiU.u.: ión) 

Rat.110 co\.~.i)cntc 1,25 

r.cR=a~u•=º=ª="7-'m=ic=co_____ 1-."26 __ __!=-.truc:tur.1 clcc:tn'inica 
Potencial primero 
de ioni:=.1.c1ón (cV) 

7.9-J 

Dcn:<>h.Ld (l!/ml) 1 7.Mñ PuntnUechullic:iOn (. 

Ll:...'u=c"cc'=º'-'u'-'c'-'l'-=u"'s"ió=n~'c..· __ _,I_ 1516 

0.64 (•3) 

1 1Ar13c..l"-Js• 

1 3000 

Tabla 7 Propicd:.u.lcs Ekct.rónicas y r=ísicas del 1 lierro. 

El hierro es un metal maJc¡ible. tcn:..c. c.h .. · color gris plat.eac..lo y magnftico. Los cuatro isótopos 
estables. que se cncuenu-..in en la nat.ur..tle:za. tienen las masas 54. 56, 57 y 58. Los dos minerales 
principales son la hcmatita. f'e201. y la limonit4l. Fc20.J.31 bO. Las pirit.as. FeS2 .. y la cromita, 
Fc(Cr02 ) 2 • se explotan como miner-..ilcs de azufre y de cromo. rcspcctiv-..tmentc. EJ hierro se cncucntr..i 
en muchos otros mincr..tlcs y esta presente en las aguas frcáticas y en la hemoglobina roja de la sangre. 

Qulmicamcntc el hierm es un metal activo. desplaza al hidrógeno del vapor de agua a altas 
tcmpcratur..tS; las limaduras de hierro y la lana de acero arden en el aire y en el oxfgeno; el metal se 
combina directamente con el azufre y el cloro húmedo y dcspl=i al hidrogcno del :leido clorhidrico y 
del :leido sulfúrico diluido. 

El uso más extenso del hierro es para la obtenciOn de aceros estructurales; t.ambifn se producen 
grandes cantidades de hierro fundido y de hierro forjado. Entre otros usos deJ hierro y de sus 
compuestos se tienen la fabricaciOn de imanes. tintes (tintas .. papcJ para hcliograficas .. pigmentos 
pulidores) y abrasivos (colc6tar). 

Este metal es un buen agente rcduct.or y .. dependiendo de las condiciones .. puede oxidarse hasta el 
cstudo 2+. 3+. En la mayor parte de los compuestos de hierro está presente el ion ferroso. hicrro(ll). o 
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el ion férrico. hicrro(lll). como una unidad distinta. Por lo común, Jos comJ?ucstos ferrosos son de 
color amarillo claro hasu.1 café verdoso oscuro; el ion hidratado Fe(l-b0)6-· .. que se encuentra en 
muchos compuestos y en solución, es verde claro. 

Este ion presenta poca tendencia a formar complejos de coordinaciOn, excepto con reactivos fuenes. 
como el ion cianuro. las poliaminas y las porlirinas. El ion ff'rrico. por razOn de su alta carga (3•) y su 
tamano pcqueno. tiene una fucrt.c tendencia a capturar aniones. El ion hidratado Fe(l-120)63

•• que se 
cncuentr-J en solución. se combina con 011·. F. CL cN·. SCN". Ni. C20_.2· y ot:ros aniones para formar 
complejos de coorc..linación. 

l In aspecto interesante ele la quimica del hierro es el arreglo de los compuestos con enlaces al 
carbono. La cc1ncntita Fe 1C. es un cornponcnte del acero. Los complejos con cianuro. tanto del ion 
ferroso como del l~rrico. son muy estables y no son intensamente magnéticos. en contr...iposiciOn a la 
m¡¡yor pan.e de los complejos ele coordinación tlcl hierro. Los complejos con cianuro forman sales 
coloridas. 

~1ANGANESO 

Nnmhn: 
NúmcrnalómiL·n 

Valencia 

Radío ccn.~Jlcntc 

Ra<l io atómico 
1~olcncial primcru 
<le ioni.::;.iciún (e\') 

Densidad (}!/mi) 
l>unln cJc fu'iión e 

llc..-scripcion 

1 Mam•ancso Simholo 
\ 25 \ Pe">Cl atómico 

Propiedades Electrónica. .. 

2.3.4.6.7 1:1L-ctmm."1!ati\.·i<latl 

1.17 
RaJio innico 
( ._-sta<lll <le oxi<lJción) 

l.>5 t:..-.tn.1ctur-J clt:ctn'mic-J 

7.46 

J>ropic......Jadc..-s l~isic...-as 

7.-13 Punlo<le ebullición C 
12--15 

Mn 
~ ¡ 

54.93\\ 

1.5 

º·"º (+2) 
IArl3cJ'4~~ 

1 2150 
1 

Tabla 8 Propicc.hu.Jcs Elcctrónil:JS y l:ísicas del l\.1angancso. 

Es uno de los metales de lr-Jnsición del primer periodo largo de la tabla periódica; se encuentra entre 
el cromo y el hierro. Tiene propiedades en común con ambos metales. Aunque poco conocido o usado 
en su forma purJ. rc\tistc gr-Jn importancia practica en la fabricación de acero. 
El manganeso se oxida con facilidad en el aire para formar una capa de color castano de Oxido. 
También lo hace a temperaturas elevadas. A este respecto su comportamicnro es más parecido a su 
vecino ele mayor número atómico en la tabla periódica (el hierro). que al de menor número atómico. e] 
cromo. 
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El manganeso es un metal bastante reactivo. Aunque el metal solido reacciona lentamente. el polvo 
metálico reacciona con facilidad y en algunos casos. muy vigorosamente. Cuando se calienta en 
presencia de aire u oxtgeno. el manganeso en polvo fonna un Oxido rojo. Mn10"'. Con agua a 
tcmpcr-.uur..t ambiente se forman hidrOgcno e hidróxido de mangancso(ll). l\.1n(Ol 1)2. En el caso de 
ácidos. y a causa de que el manganeso es un metal reactivo. se libera hidrógeno y se fonna una sal de 
1nangancso{l1). El manganeso rcac<.:iona a tempcr.JturJS elevadas con los halógenos. azufre. nitrógeno. 
carbono. silicio. fósforo y boro. Los compuestos de manganeso tienen muchas aplicaciones en la 
industria. El dióxido de manganeso se usa como un agente desecante o catalizador en pinturJS y 
harniccs y como decolorante en la fobricación de vidrio y en pilas secas. El pcrrnang-Jnato de potasio 
se empica como blanqucudor para decoloración de aceites y como un agente oxidante en qutmica 
;1nalitica y pn:par.Jtiva. 
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