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INGEMIERIA QuiMicA FES ZARAGOIA

RESUMEN

Los procesos naturales son ciclicos (cerrados en materia) por lo que no
generan desechos, mientras que los procesos antropogeénicos
(industriales y de servicios) son lineales (abiertos en materia), por lo
que generan ademas de productos, materiales sin valor de uso que se
conocen"co’rﬁb desechos o residuos.

De facuefdo a la mormatividad ambiental de México, los desechos que
son” corfosivos, reactivos, explosivos, téxicos, inflamables o bioldgico
infecciosos se clasifican como residuos peligrosos. La disposicion en el
ambiente de estos residuos o de los productos de su incineracion,
impactan al ambiente y, dependiendo la vulnerabilidad del medio,
pueden representar un riesgo para la biota, especialmente para los

seres humanos.

La prioridad para el manejo de los residuos peligrosos debe ser la
reduccién en fuente, su minimizacidn o su reuso. En caso de que no
puedan valorizarse y tengan que ser dispuestos en el ambiente, deben
tratarse para convertirlos en materiales que la naturaleza pueda

integrar.

En los laboratorios de los centros de investigacion y docencia se generan
diversas emisiones al ambiente, entre ellas, efluentes y residuos
peligrosos que requieren ser manejados adecuadamente, como es el
caso de los disolventes organicos, los cuales son tédxicos e inflamables; y
los efluentes que contienen metales transicionales, los cuales




dependiendo de la dosis pueden ser desde esenciales para la vida hasta
toxicos. En el presente trabajo se describe los procedimientos para la
remocion de estos elementos que se denominan como Elementos
Potencialmente Téxicos (EPT's): Cd, Cu, Pb y Zn de las aguas
residuales que se generan durante la cuantificacion de estos elementos
por espectrofotometria de absorcién atémicé\(AA)- flama; asi como la
recuperacion del hexano y diclorometano, due son los disolventes
empleados en la etapa de extraccién de hldrocérburos para su analisis
por cromatografia de gases (CG). Todos estos residuos son generados
en e! Laboratorio de Anadlisis Fisicos y Quimicos de! Ambiente (LAFQA)
del Instituto de Geografia de la UNAM.

En esta tesis se realizd la identificacién, clasificacidén y caracterizaciéon
de los residuos antes mencionados, ademas se establecio el método de
tratamiento para los efluentes residuales de AA y el método para la
recuperacion de Ios disolventes residuales (Hexano-Diclorometano),
adecuados a los volimenes de generacion y a la infraestructura
disponible. Asimismo se considerd que los métodos propuestos sean
ambientalmente aceptables y puedan ser aplicados a otros laboratorios
similares ya sea de la UNAM o de otros centros de investigacion.




INTRODUCCION

El aumento de la actividad industrial y de servicios, asi como el
crecimiento de la poblacion y..del:- consumo, estdn disminuyendo
rapidamente la disponibivlidad de  los. recursos no renovables vy
renovables y se estd contaminado el ambiente. La contaminacién se
relaciona con la liberacién de emisiones (materia y energia) que alteran

los procesos naturales.

Los volt‘:méhes vdé""I;’:s ‘residuos generados por los procesos lineales
(abtertos’eﬁ afééié) cada vez son mayores y su composicion es mas
cornplejé,‘ p contienen mayor cantidad de  sustancias no
biodegradables,‘ algunas de las cuales presentan propiedades fisicas y

quimicas que tos vuelven peligrosos (capaces de causar un dafio).

Dada la magnitud del problema causado por los residuos, se ha
desarrollado una politica para su manejo, la cual identifica a los residuos
por el tipo de generador. Los desechos sdlidos producidos por la
poblacidn y los servicios, independientemente de su composicién estan a
cargo de los municipios, mientras . que los residuos industriales se
clasifican como peligrosos y no péligrosos.

La politica mexicana establece para el manejo de los residuos peligrosos
los siguientes meétodos: minimizacidn, ‘reciclaje, reuso, tratamiento,
confinamiento e incineracion, jerarquizandolos de acuerdo a su nivel de

impacto al ambiente (Figurayl).




MINIMIZACION DE RESIDUOS _I
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Contribuciéon a 1a solucién
del problema

Figura 1. Manejo de los residuos peligrosos (Semarnap, 1996)

En forma generalizada, la mayor prioridad sé,fle' otorga a la prevenciéon
de la generacién en la fuente (reduccién), mediante cambios a los
procesos o adaptaciones de los mismos; asi como la minimizacion
(reduccién de volumen). a través de procesos de reciclado y optimizacién
del proceso; y su valorizacién en el mercado (reuso) para ser utilizados
en otros procesos directa o indirectamente, con o sin tratamiento previo.
En los casos en que no es posible aplicar estos métodos, se recomienda
transformarlos a materiales estables, posibles de disponer en el
ambiente en las formas y cantidades que permitan su integracién a los
ciclos naturales, evitando su confinamiento e incineraciéon, ya que son
técnicas ambientalmente no aceptables.
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Existen diferentes metodoiogias para el tratamiento de los residuos
antes de su disposicion final, cuyo objetivo es modificar sus propiedades
fisicas o quimicas, asi como reducir el volumen e inmovilizar a los
componentes téxicos. La seleccién del método mas adecuado para tratar
un determinado residuo, depende de muchos factores, incluyendo las
normas de seguridad y costos (Espindola, 1994).

El mejor método para transformar los residuos en materiales posibles de
disponer en el ambiente es el que logra que las especies quimicas que
tienen caracteristicas peligrosas se transformen a compuestos
termodindmicamente estables, similares a los que existen en la
naturaleza. En general, estas especies son:

a) Sustancias reducidas

b) Minerales oxidados insolubles

) Compuestos que se degradan y liberan sustancias esenciales para
la vida en cantidades adecuadas.

Estos meétodos no son muy populares, pues en general los residuos
peligrosos se prefieren enviar a confinamiento, en lugar de establecer
métodos de manejo que requieren un alto grado de participacion por
parte de todos los sectores involucrados. Una de las posibilidades para
promover este tipo de solucidon es aplicarlas en los laboratorios de
investigacién y docencia, ya que estos centros generan una dgran
variedad de residuos en bajo volumen, que, en su mayor parte son
peligrosos y se mezclan con la basura municipal o se envian al drenaje,
Y. en el mejor de los casos, se incineran.
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INGENIERIR QUIMICA FESZARAGOZA

Para promover este concepto, el LAFQA ha iniciado una serie de estudios
para desarrollar métodos ambientalmente aceptables posibles de aplicar
con la infraestructura disponibie. Dentro de los residuos peligrosos
generados en el LAFQA, se seleccionaron para esta tesis, los efluentes
residuales del espectrofotémetro de absorcidén atédmica que se generan
cuando se realizan analisis de EPT’s por flama; y los disolventes hexano
y diclorometano que se utilizan en la extraccién de hidrocarburos para
su cuantificacién por cromatografia de gases.

El objetivo general de esta tesis es identificar, clasificar, caracterizar y
seleccionar = meétodos de tratamientoc para los residuos antes
mencionados, para lo cual se establecieron las siguientes metas:

1. Remover los metales transicionales potencialmente toxicos
presentes en los efluentes residuales, que son: zinc (Zn) y cobre
(Cu), clasificados como esenciales para la vida; asi como plomo
(Pb) y cadmio (Cd ) que son elementos sin una funcién vital
conocida. B

2. Determinar las condiciones de operacién para la destilaciéon de la
mezcla residual hexano - diclorometano, para su recuperacién y

reciclado.

TRIIS MNH .
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1. ANTECEDENTES

1.1 Origen de los residuos

La industrializaciéon ha traido grandes beneﬁcioé,f'sin embargo también
ha ocasionado diversos problemas diﬁcllés ‘de’ r"eskol‘ver, ya que los
“de- consumo que ‘la sociedad
en‘ergla, disminuyendo la
vables; y ademads, como los
ineal, se generan emisiones

procesos de produccion de bienes
demanda, consumen materias  primas
disponibilidad de recursos naturales n >

procesos se llevan a cabo d

(gases, liquidos o solldos),qu ;e'q‘u'iiibrio de ila naturaleza.

durante todos lo pasos de un proceso
las materias primas quedan impurezas

Estas emisiones se genera
industrial; al DUI‘IFCEI”O prepara
o sobrantes vy durante e proceso primario, en el cual las materias
primas son t:ransformadas en productos, se obtienen desechos también
conocidos como residuos ‘cuya composicion y volumen dependen de las
condiciones especuﬁcas .de - cada operacién. En algunas industrias

también se llevan a cabo procesos secundarios mediante los cuales los

productos primarios son transformados en otros que se conocen como
secundarios o terminales, y también se generan residuos. Finaimente los
productos, después de ser utilizados por el consumidor, pierden su valor

y también se desechan.

Todo residuo puede reciclarse en el mismo proceso con o sin
tratamiento previo, 0 pueden ser reutilizados en otros procesos para
recuperar su valor de uso (Gutiérrez Ruiz M., Macias Guzman P.1999 ).
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INGENIERIA qUiMICA FES ZARAGOZA

No obstante, cuando las caracteristicas fisicas o quimicas no son las
ideales, o simplemente no existen las condiciones adecuadas (técnicas,
administrativas, sociales o econdmicas), no es posible recuperar los
residuos, por lo que son enviados a algun lugar para su disposicién final.

(Figura 2).

Manutactura produccion consumidor
primaria

Manutactura
secundaria

l Desechos | I Desechos ] L Desechos l r Desechos I

+ v v

Reuso con o sin tratamiento
(tuera del proceso)

Figura 2. Generacion de residuos en un proceso abierto en materia lineal
(Gutiérrez et.al 1996.)
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Dependiendo el volumen, composicion quimica y propiedades fisicas de
los desechos, éstos pueden reintegrarse a los sistemas naturales o
impactar el ambiente (zona de interaccién del medio abidtico y biota) e
inclusive dafar directamente a la biota (Figura 3).

ATMOSFERA

AGENTE
PERJUDICIAL

b

MEDIO ABIOTICO

LITOSFERA HIDROSFERA

a. Afectaciones a la biota
b. Afectaciones al medio abiético
c. Afectacion indirecta a través de la alteracion de los equilibrios naturales

Figura. 3 Concepto de peligrosidad para el ambiente, Gutiérrez et. a/ 1996
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1.2 Caracteristicas de los residuos peligrosos

Cuando el modelo de desarrollo econdmico actual se generalizd, los
dafos por el aumento de la poblacidn, la explotacién de recursos y la
contaminacion se hicieron patentes para la mayor parte de la poblacion.

Al principio se le dic mas importancia a la contaminacién del aire y del
agua, dado que la via de ingreso es directa, sin embargo
paulatinamente se-observé. que también los residuos sélidos causaban
problemas (Gutiérrez Ruiz, 1990).

Los primer s;'sl’g‘v' "o‘$"r.de impacto se observaron en los sitios de
dlsposicléﬁ",&e’ibé desechos municipales (tiraderos a cielo abierto), pero
segdn aUrﬁentaba el nivel de industrializaciéon, la composicion de la
basura qambié y la presencia de residuos industriaies en suelos y
cuerpos de agua fue evidente (ibidem, 1990).

Todos los residuos incluyendo los domeésticos son peligrosos, pero la
capacidad de absorcion del ambiente es mayor para aquellos residuos
que son biodegradables de los que no lo son, por lo que el nivel de
riesgo es mayor para este tipo de residuos y, por lo tanto, son
clasificados como peligrosos o de manejo especial.

La peligrosidad de los materiales y residuos es la capacidad de causar
un dafo, mientras que el riesgo es la posibilidad de que éste ocurra. De
acuerdo a Gutiérrez et a/.(1996) los factores de peligrosidad de un

residuo son:

10




a) Naturaleza quimica. Esto es ser reactivo, lo  cual .implica que el
residuo reaccione bajo las condiciones‘ambléntales, para- liberar la
energia suficiente para causar una onda de chot;ue, calor o formar gases
o liquidos toxicos; o sea potencialmente tdxico (alterar el metabolismo),
o sea inerte quimicamente pero su acumulacién dentro de los
organismos altere el metabolismo.

b) Cantidad. Se requiere que los componentes quimicamente peligrosos
superen .la capacidad amortiguadora del ambiente y al introducirse en
los organismos también supere los mecanismos de defensa del mismo.
Desde hakfce:: mas de 1000 afios los Chinos decian que “todo es veneno y
nada es‘_\(eﬁ’e‘nof’,»refir‘iéndose a la importancia de la dosis, y Paracelso
meédico édrope"ov d”éi'fs:iglo XVI, postulé que “La dosis hace al veneno”.

Fisica. Para que una sustancia quimicamente peligrosa

<) Disponibjlida
pueda estar. disponible en cantidades que superen las dosis maximas
permislblés e requiere que se transporte y llegue a la atmosfera (aire)
y/o a los cuerpbs de agua o al suelo. Por lo que este factor depende
principalmente del estado fisico, la solubilidad, el tamafio de particula y
la polaridad. Por ejemplo, un residuo sdélido con alto contenido de

elementos potencialmente téxicos en formas insolubles bajo ciertas
condiciones ambientales, por ejemplo la escoria vitrificada, no es
peligroso y el riesgo tinicamente estd asociado a problemas de manejo
fisico. Estos factores se representan en la Figura 4.




]
i Naturaleza quimica

Disponibilidad fisica
Figura 4. Factores de peligrosidad de un residuo (Gutiérrez et. a/, 1996).

Cuando un residuo es peligroso, para que represente un riesgo para la
biota y, especialmente, para los seres humanos, se requiere que el
ambiente sea vulnerable. Por lo tanto, el riesgo es funcién del peligro y
la vulnerabilidad, y esta relacidn se expresa como sigue:

Riesgo = f( peligro, vulnerabilidad)

1.3 Fundamentos legales para el manejo de residuos peligrosos

La definicidn, identificacion y clasificacion de los residuos peligrosos son
temas legalmente complicados y los criterios varian de pais en pais.
Generalmente se han clasificado con base en listados y/o pruebas
rapidas de laboratorio. A continuacion se presentan las bases de la
legislacién de algunos paises importantes como referencia y las de
México.
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1.3.1 Legislacién Internacional (Rosas, 1998).

Estados Unidos de Norte América.

La EPA considera que un residuo es peligroso si presenta cualquiera de
las siguientes caracteristicas: inflamabilidad, corrosividad, reactividad o
toxicidad (presenrcla de componentes toxicos en una prueba de

lixiviado).

Inflamabilidad: - Un residuo es inflamable cuando genera fuego bajo
ciertas condiciones 0 se quema espontaneamente.

Corrosividad: 'Los residuos corrosivos son acidos o bases capaces de
corroer metal, tales como, tanques, contenedores y recipientes.

Reactividad: Un'residuo se considera reactivo cuando es inestable bajo
condiciones “normales”. Pueden causar explosiones, gases toxicos o

vapores cuando se mezclan con agua.

Toxicidad: los residuos téxicos pueden ser peligrosos o letales cuando se
ingieren o absorben. Cuando son depositados en confinamientos, el
lixiviado del residuo puede contaminar las aguas subterrdneas. La
toxicidad la definen por medio de Procedimiento de las Caracteristicas
Toxicas del Lixiviado (TCLP). ElI TCLP nos permite identificar las
concentraciones del lixiviado del residuo que pueden ser peligrosas para

la salud y el ambiente.
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Ademas, la EPA cuenta con. una Ilsta de otros residuos peligrosos los
cuales no necesariamente presentan estas caracternstlcas (Libritzzi,
1990).

La legislacion actual de los: residuos solldos data de 1965 cuando el
congreso decretd el Acta de Disposicion de Residuos Sdlidos (The Solid
Waste Disposal Act). Dicha acta se- transformé:-en 1970 en el Acta de
Conservacion y Recuperacién de los Recur‘sosb (Resource Conservation
and Recovery Act, RCRA) que indica las normas detalladas para el
manejo de residuos, particularmente, reglamentos vitalicios sobre
residuos peligrosos.

En 1976, se promulgé el Acta’ de Control de Sustancias toxicas (The
Toxics Substances Control Act), cuyo objetivo era reglamentar la
mtroduccion al mercado Y: el: empleo de productos quimicos peligrosos,
con el f'n de ldentiﬂcar y controlar la presencia de estas substancias en
el ambiente i

En - 1980,;:-.el cbngreso promulgé el Acta de Amplia Respuesta,
Compensacién y Responsabilidad Ambiental (The Comprehensive
Responsé, Compensation and Liability Act, CERCLA), la cual establece
disposiciones de responsabilidades, compensacion y limpieza para los
lugares inactivos de disposicién de residuos peligrosos, también se le
conoce como Acta del Superfondo (The Superfund Act), Debido a que
cuenta con un fideicomiso en respuesta a los problemas de
contaminacion originados por sustancias peligrosas en el cual la




industria proporciona 7/8 partes del dinero y el 1/8 restante lo aporta el
gobierno (Libritzzi, 1990).

Con esta reglamentacién, se autorizdé a la EPA a recolectar y evaluar la
informacidn relacionada a estos productos y en caso que determine que
‘ambiente, tiene el poder

presentan un riesgo para la salud humana o
de restringir su dlstrlbucion, uso o ha' ta su I

En 1984 hubo reformas avlosr,rés;ldi.io
Hazardous Waste Amendments)’las_cuz
de manejo de residuos peligrcsbs 'ac’tuarles‘,y futuras.

se enfocaron a Ias practicas

En 1986 se decreté el Acta de Reformas y Reautorizaciéon del superfondo
(The Superfund Amnedmeritsahd Reauthorization Act), como una
extension de! CERCLA . para - limpiar las liberaciones peligrosas no
controladas o los lugares de  disposicion de residuos peligrosos
(LaGrega, 1996).

Canadéd

En este pais el principal ordenamiento ecoldégico es el Acta de Proteccién
al Amblente Canadiense (Canadian Environmental Protection Act, CEPA)
que regulé la-evaluacion del impacto ambiental, el manejo de residuos,
las norma's’de agua potable y la conservacién de tierras.

De acuerdo a la CEPA los residuos peligrosos son los que por “su
naturale}za,o cantidad, son potencialmente dafinos para la salud y/o el
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ambiente y que requieren de técnicas especiales para su disposicidén”
(CEPA en Rosas, 1998).

La CEPA se encuentra dividida en siete partes. Lo referente al tema de
los residuos peligrosos se encuentra en la “Parte 2”, que contiene las
disposiciones para el control de las sustancias téxicas en todo el ciclo de
vida, que incluye importacién o produccién, transporte, distribuciéon y
disposicién final. Sin embargo, el nivel de proteccidén no es igua! en todo
Canada, ya que todas las provincias y territorios han promulgado su
propia Ieglslaclévn ambiental en las que se establece los derechos y las
responsabllidades ambientales a nivel regional.

Esparia

La Direccidon General de Medio Ambiente y Patrimonio Arquitecténico de
la comunidad de Madrid define desde 1987 a un residuo peligroso como
“Todo producto, materia o elemento que tras su producciéon
manipulaciéon o uso no posee valor de mercancia en unas condiciones
histdricas, técnicas y econdmicas (espacio y tiempo) determinadas”.

Son todos aquellos materiales sdlidos, pastosos, liquidos o gaseosos
contenidos en recipientes que, siendo el resuitado de un proceso de
produccidn, transformacién, utilizacién o consumo, su productor destine
al abandono y contengan en su composicion aiguna de las sustancias y
materiales que figuran en los anexos (listas de residuos peligrosos por
componente y peligrosidad) y en cantidades y concentraciones tales que
representen un riesgo para la salud humana, los recursos naturales y/o
el ambiente (Sans, 1999).




1.3.2 Legislacién Mexicana

En México se define como un residuo peligroso, de acuerdo a la Ley
General de Equilibrio Ecolégico y Proteccién al Ambiente a:

“Todos aquellos residuos, en cualquier estado fisico, que por sus
caracteristicas corrosivas, reactivas, explosivas, inflamables o bioldgico-
infecciosas representa un peligro para el equilibrio ecolégico o el
ambiente” (LGEEPA, 1996).

Las normas ecoldgicas que actualmente se encuentran vigentes en
México son enlistadas en la tabla 1.

Tabla 1. Normas Ecolégicas Mexicana

Normas: : 3 Rubro : Dependencia
Instituto
Ley general de - P "
N - Equilibrio ecolégico Nacional de
equilibrio ecolégico Ecologia
Limites maximos permisibles de Instituto
- - - contaminantes en las descargas de
NOM-001-ECOL-1996 aguas residuales en aguas y bienes N:é(élolr;all_ade
nacionales. olog
NOM-052-ECOL-1999 Clasificacion de sustancias peligrosas y Instituto
NOM-053-ECOL-1999 los componentes considerados como Nacional de
NOM-054-ECOL-1999 peligrosos Ecologia
NOM-003-SCT/2000 Caracteristicas de etiquetas y envases Secretaria de
NOM-007-SCT2/1994 para el manejo y transporte de Comunicaciones
NOM-011-5CT2/1994 sustancias y residuos peligrosos Y Transporte.
NOM-055-ECOL-1993 Instituto
NOM-056-ECOL-1993 Caracteristicas de un confinamiento N ‘s al d
NOM-057-ECOL-1993 controlado de residuos peligrosos aclon e

NOM-058-ECOL-1993 Ecologia

NOM-005-STPS/1998 Condiciones de seguridad e higiene en
los centros de trabajo donde se

Secretaria del

NOM-010-STPS/1999 manejen, transporte, almacenen o T;rabiasj%x
procesen sustancias quimicas peligrosas ;ev ial
NOM-018-STPS-2000 (HDS ) ocial.
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De acuerdo a la definicion y normas antes mencionada los residuos se
clasifican como peligrosos pdr sus caracteristicas de corrosividad,
reactividad, explosividad, tox]cidad, inflamabilidad, y actividad bioldgica
infecciosa. Las siglas de estas caracteristicas se utilizan para denominar
la prueba como CRETIB. o

La C que provlene de Ia corrosxwdad se refiere a aquellos residuos que
presentan valores’ de ac:dez o basicidad extremas o corroen al acero.

La R corresponde a reactlvldad y se identifica observando si el residuo
reacciona’ con aire, agua, acidos, bajo ciertas condiciones de calor y

presion.’.

La E se relaciona con la explosividad, ya que |la norma separa en un
rango diferente a aquellos desechos que reaccionan en forma explosiva
o detonante a 25°C y 1 atm de presion.

La T se relaciona con la toxicidad que se determina analizando en
extractos acuosos. y organicos la presencia de una serie de sustancias
muy comunes. en:la industria que causan dafios a los humanos y
animales; la ‘concentracién permitida es igual o menor a un valor limite
que se fija en funcién de la dosis letal (concentraciéon que produce la
muerte bajo ciertas condiciones, al 50% de la poblacién evaluada).

La I de inflamabilidad se refiere a los desechos que pueden causar
incendios por ser sustancias con alta energia interna que son voldtiles o

se oxidan, hidrolizan, etc.




Finalmente la B de la caracteristica biolégica-infecciosa, se refiere a la
presencia de bacterias, virus o cualquier microorganismo capaz de
generar infecciones y/o toxinas que dafen al hombre.

La toxicidad se mide determinando especies potencialmente tdxicas en
extractos, ya sea como elementos © como compuestos.

1.4 Tecnologias para el tratamiento de residuos peligrosos

Hasta hace pocos afios los métodos para el tratamiento de los residuos
considerados como peligrosos, se basaban en métodos conocidos como
de “destruccidén” o “eliminacidén” que se refieren a la incineracién o a su

disposicidn final en confinamientos controlados.

Sin embargo, estas soluciones han causado otros problemas, inclusive
de mayor envergadura que los asociados a los residuos por lo que las
legislaciones de residuos peligrosos estan modificdndose para estimular
la aplicacion  de otros métodos de manejo, ambientalmente mas

“amables”.

Estos métodos buscan modificar las propiedades fisicas, quimicas o
bioldgicas para inmovilizar a los componentes peligrosos y toxicos, o
transformarlios en otros compuestos que no sean peligrosos. Asimismo,
se busca reducir el volumen con el fin de facilitar su manejo.




1. Procesos fisicos

Estos procesos involucran el uso de procesos fisicos, que a través de un
cambio en la concentracidon y/o estado fisico facilitan la separacion de
los constituyentes peligrosos, por ejemplo estos procesos pueden ser
utilizados como pretratamientos en la separacion de metales en residuos
acuosos (Batstone, 1989).

2. Procesos quimicos

Son aquellos en los que se involucra el uso de reacciones quimicas, en
las que se empliean reactivos para transformar las corrientes residuales
peligrosas en sustancias menos peligrosas que representen un menor
riesgo para el ambiente o salud, para su posterior envio a disposicidén
final. Ademas, este tipo de prd;esos fomentan la recuperacion y el reuso
de sustancias quimicas, obteniéndose asi subproductos Gtiles y efluentes
residuales ambientalmente yac,eptables (Espindola, 1994).

Como los procesos fisicos 'y quimicos para tratar residuos industriales se
desarrollan a nivel Ia'b'o'ratorio y se escalan a nivel piloto antes de
aplicarse al proceso industrial, son adecuados para tratar a los residuos

generados en un laboratorio.
3. Procesos bioldgicos

Los procesos bioldgicos tienen por objeto reducir los compuestos
orgdnicos biodegradables presentes en materiales contaminados, como
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agua residual, desechos sdlidos y material celular, este tipo de
tratamiento, generalmente se aplica a desechos municipales y aguas
industriales que presentan una concentracién limite de sustancias
toxicas, las cuales pueden ser tratadas por medios anaerdbicos y

aerdbicos (Libritzzi, 1990).
4. Procesos térmicos

Consisten basicamente en utilizar calor para producir altas temperaturas
que transformen’ los _componentes peligrosos organicos. Este tipo de
tratamientos genéralrriente se aplican a disolventes halogenados, no
halogenados, orgénltoé .clorados, ' residuos aceitosos vy bifenilos
policlorados (PCB s) Este tlpo de procesos no funcionan para soluciones
ntes ‘metdlicos ni para reactivos quimicos
procesos térmicos pueden ser oxidantes o

acuosas con ‘com
(Espindola, . 1994)
reductores,_s:endo estos ultimos los mas recomendables por su bajo

impacto al. amblente.

5. Disposicién final‘

Consiste en construir celdas de confinamiento en las cuales se depositan
los residuos con o sin tratamiento previo. Las celdas deben estar
_ubicadas y construidas de tal manera que reduzcan Ilos riesgos
ecoldgicos y de salud. En ellas se depositan todo tipo de residuos,
excepto los radiactivos, como son cenizas de la incineracién, lodos
procedentes de las plantas de tratamiento bioldgico del agua y lodos de
los tratamientos fisicoquimicos. Cabe mencionar que un volumen
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significativo de los residuos 'depositados no han experimentado
tratamiento previo (Bosque, 1995).

Este procedimiento se realiza en slﬁios construidos en zonas alejadas a
las urbes. Existen varios tipos de confinamientos desde los que se
depositan sobre el suelo formando una colina, hasta aquellos en que los
residuos liquidos son inyectados al subsuelo; aunque las caracteristicas
de cada conﬂnamiento,depende de |la geografia del sitio y del tipo de

residuos que son aimacenados.

Sin embargo, los confinamientos se encuentran prohibidos en algunos
paises, debido al alto riesgo que representan al subsuelo y a los altos
costos de su manejo; asi como al importante pasivo ecolégico que

representan para las siguientes generaciones.

1.5 Tratamiento de residuos peligrosos
1.5.1 Bases para el establecimiento de un programa de tratamiento

Un programa de tratamiento de residuos implica en primer término la
reduccidon en fuente, esto es cambiar el proceso para dejar de generar

residuos.

En segundo término es recomendable modificar el proceso y el control
de la operacién para reducir el volumen generado de los residuos,
cambiar su composiciéon o lograr su reciclado, pues de esta manera se
resuelven conjuntamente el control de emisiones al aire y agua, asi

como el ruido, y polvos, mejorando las condiciones de seguridad dentro

&
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y fuera de la planta industrial. Cuando no es posible lograr estos
cambios, se deben implementar soluciones para tratar a los residuos y
ellminar su peligrosidad, mediante procesos ambientalmente aceptables.

Por lo que los principios de un programa de manejo de residuos se basa

en:

e Dejar de generar residuos peligrosos.

e Si no es posible evitar su produccién, hacerlo en cantidades
minimas.

« Reciclarlos.

e Reusarlos con o sin tratamiento previo.

e Estabilizarlos termodinamicamente (transformarios a especies
similares a las naturales para su disposicién).

« Confinar Unicamente aquellos residuos para los que no hay
tecnologias de estabilizacion o reuso y de ser posible realizar
estudios especificos con apoyo de universidades y centros de

investigacién para su desarrollo.

Para selecclgnarwlbs métodos y tecnologias para el manejo de los
residuos, es necesario preliminarmente (Gutiérrez, 1994):

a. Clasificar el residuo.
b. Caracterizar el residuo.
c. Seleccién de la tecnologia de tratamiento.
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1.5.1.1 Clasificacién del residuo

La clasificacidon de un residuoc se lleva a cabo conAbase aI analisis de la
peligrosidad de acuerdo a la prueba CRE‘I‘IB que a:parte de cumplir con
las exigencias legales puede complementar la Inforrn ‘c n sobre él o los
elementos peligrosos contenldos ‘enel’ reslduo y'determinar si es o no
peligroso, previa |dentxf'caC|on del Iugar de donde son generados o al

tipo de generador.

1.5.1.2 Caracterizacion del residuo

El analisis de tos residuos para su caracterizacién se lleva a cabo con
base en las propiedades fisicas y quimicas de los reactivos utilizados, asi
como el proceso al que se le sujeta y a los resultados de laboratorio,
cuando es posible conviene tener datos de las especies involucradas.

Ya con los datos del laboratorio, o al menos los datos obtenidos por los
analisis en gabinete del propio proceso, se lleva a cabo la identificacion
de contaminantes por medio de etiquetas.

1.5.1.3 Seleccnon ‘d Iaf‘teéhologx‘a de tratamiento

La selecclon ; de la = tecnologia mas adecuada para un residuo
caracterlzado,vdepende de muchos factores, como son las normas de
seguridad,’ infraestructura y costos, de manera general deberian llevarse

a cabo las siguientes actividades:
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Generar una lista de las tecnologias de punta que sean
adecuadas para cada grupo de residuos.
Llevar a cabo una investigacién de los fundamentos de cada

una de las tecnologias.
Investigar el manejo y pretratami‘ento de los materiales para
cada tecnologia y para cadagrupo de residuos.

Evaluar fos beneficios y restricciones de cada una las

tecnologias.

1.5.2 Métodos de tratamiento

Existe una

gran variedad de métodos para el tratamiento de residuos

peligrosos tal y como io ilustra la Tabla 2.

Tabla 2. Aplicacidn de los procesos fisicos y quimicos a residuos peligrosos.

Residuo w
< o 3 2 =]
= ] 3 & 8w ]

v L8 281 8|8 8 S8| 88 | £
8!l ul8gl a8 S (] e g & 3= 8 £
> el&€® & n S o S| w» o 8 TG b4 1
4 2| 5/sg/ 25| 2 (Bl g |B| 2! 2 |8 £
Tratamient Sl §(z2 E] 8 s | 2 |8®| &€& g . s
s S|le8 8] & « S S e S o piig S
o nw| = = o @ S O S = -3 w
| &x S = 3 5¢© S S k=4
| © a K= S © =]
o vy w @
Filtracion x X X X ES x
Precipitacion Quimica | X X
Fotolisis
Oxidacion / R. Q. x X
Deshalogenacion X X X X
Ozonacién x x X X
Evaporacion X X x X x
Solidificacion X |x X
Destilacion X x X x

Fuente: Freeman, 1984,
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Generalmente los efluentes liquidos son enviados al desague, por lo que
es importante asegurar que no contengan especies potencialmente
téxicas. Para lograrlo, se seleccionaron -los siguientes procesos fisicos
y quimicos, considerando la infraestructura del LAFQA y el volumen de

generacién:

Neutralizacidn
Sorcién/Precipitacién quimica
Filtracidon

Destilacidn

YYyYy

1.5.2.1 Neutralizacién (Batstone, 1989)

La neutralizacién es una tecnologia ampliamente probada y utilizada en
la industrié péra el tratamiento de residuos. En un sentido estricto, la
neutraliza»clén ‘es el ajuste de pH a 7, en el que el nivel de
concentraciones de iones hidrégeno e hidroxilo son iguales, aunque en
la practica:se lleva a pH ligeramente mayores. La neutralizacion es la
interaccién’de un dcido con una base lo que involucra la adicién de una
sustancia quimica para cambiar su pH hasta un nivel neutro, con este
procedimiento frecuentemente es posible eliminar el peligro especifico
asociado con el residuo (Espindola, 1994).

Es factible que la neutralizacién se lleve a cabo en tanques, lagunas,
columnas absorbedoras etc., en operaciones discontinuas o de flujo
continuo, dependiendo en parte del volumen y velocidad de flujo.




La adicidn del agente neutralizante se monitorea y ajusta por
mediciones y control del pH. En el tratamiento discontinuo, el operador
puede tomar muestras, medir el pH y adicionar la dosis requerida de

acido o base.

La neutralizacién de un residuo &dcido o basico es necesaria en gran

cantidad de si'tuacidnés por ejemplo:

: > ‘pltacion de metales pesados disueltos.

- Para pre "enirkla corroslon o dafio a materiales o construcciones.

- Comob”tratam énto prellminar para permitir la correcta operacion
de algun proceso de tratamxento de tipo bioldgico.

La seleccion de algun' neutra |zant:e quumlco depende de factores como
precio, disponlbllxdad'y compatlb ad con el proceso.

ceptable, de:neutralizar residuos, por ejemplo:

Existen divehsé ‘forma

asicos para obtener un pH cercano
2 8).
or camas de carbonato de calcio.

- Mezclando resnduos acidos’
al neutro (en el intervalo d

= Hacer pasar residuos cldo

= Agregar al residuo ac:do soluclones concentradas de alicalis (por
ejemplo, hidréxido de sodlo o carbonato de sodio).

27
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1.5.2.2 Sorcién/Precipitacién quimica

La sorcién/precipitacion es apli ‘bkle al tratamiento de los residuos
peligrosos acuosos que contengan’constituyentes téoxicos que puedan

convertirse en insolubleS' esto omprende residuos que contienen los
metales arsénico, bario, cadmio cromo, cobre, plomo, mercurio, niquel,

selenio, plata, talio y zinc, princlpalmente.

La sorcion/precipitacion qunmlca -se -basa en lograr cambios en el
equilibrioc quimico para que.los Iones solubles pasen a.una fase soélida.
Hay dos posibilidades o se logra concentrar la soluclon y aumentar el pH
para que se. supere el producto de solubilidad vy se’ formen sdlidos
cristalinos o amorfos del compuesto; o por que formen: ‘enlaces entre los
iones del elemento téxico y la superficie de un solldo arnorfo O poroso,
como pukede ser el hidréxido de aluminio, hidroxldo de hierro o

carbonatos de calcio.

En el proce/vsorse, adiciona un precipitante quimico al metal contenido en
el residuo:acuoso. Los metales disueltos se convierten en insolubles por

una reacciéhkquimica entre los compuestos metdlicos solubles y el
precipitante; ~ los sdlidos suspendidos resultantes se separan por

sedimentacién o filtracion.

La eleccién del reactivo es la primera consideracidon en la precipitaciéon
de metales; la segunda consideracién es la solubilidad, ya que la
precipitacion depende de la solubilidad del compuesto indeseable (el
metal que va a separarse); esta solubilidad se ve afectada por la
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temperatura. Existen diferentes precipitantes quimicos para la remocién
de metales pesados de los residuos acuosos. El método mas empleado
es la precipitacion de los iones metadlicos como hidréxidos, utilizando cal,
aunque la mayoria de los metales tarnble’n pueden precipitarse como
sulfuros y algunos de ellos como carbonatos.

Precipitacion con hidréxidos.

cion :como hidroxidos es tan

Hay dos razones por: las cuale
1994):

extensamente utllizada (Ay

1. Hayf“difé;rén‘cjé_sjgfr nde: libilidades de los hidréxidos
metdlicos. ! : o
2. La utllizacion de reg a

predeterminado y: co tar

rmite ajustario a un valor
niobjeto-de efectuar la separacion.

Dicha prec:pltacuon utlllz ] como precipltante el hidréxido de calcio (cal) o
hidroxido de sodio (sosa caustlca) para ‘remover los metales como
hidroxidos . metalicos ““insolubles. - Para - la separacidn de metales
divalent'e:skﬁtilibzah_do ‘cal,yla reaccién se ilustra en la siguiente ecuacién:

M* + Ca(OH); —> M(OH ), + Cu**

Los hidréxidos de algunos metales con altos potenciales idnicos
(carga/radio) son anféteros; es decir, su solubilidad es alta en valores
extremos de pH y generalmente baja en el intervalo de neutro a
ligeramente basico. El intervalo 6ptimo de pH para lograr una




precipitaciéon adecuada es diferente para los diversos metales. Es decir,
en un punto de pH donde la :solubilidad de un hidroxido metdlico es
minima, para otro es relativamente alta. En la mayoria de los casos, un
pH entre 9 y 11, seleccionado con base. a pruebas o experiencias de
operacion con el reslduo,‘ produce una calidad del efluente aceptable.

Cuando las cdncentr_‘acionbes de. los iones' son muy bajas, se logra su
remocién mediante procesos de,"s‘orcl'ofn, En este caso es necesario
adicionar sales de metalye.s que fdrmen”,,eyn el intervalo de pH de 8 a 10
hidréxidos amorfos, como es el caso dellhlerro y del aluminio.

Precipitacién con sulfuros.

En la precipitacidon’con sulfuros la separacion de cationes se fundamenta
en los mismos principios que la separacién como hidréxidos; existen
grandes diferencias entre las solubilidades de los sulfuros y el equilibrio
del sulfuro de hldrogeno esta marcadamente influenciado por la
concentraci Iy de ion hidrégeno en la disolucién, ajustando el pH de la
disolucién se puede, por tanto, controlar la precipitaciéon de los sulfuros

(Ayres en Espmdola, 1994).

Este tipo de precipitacion presenta ciertas ventajas potenciales como
una alternativa de la precipitacion de hidréxidos. Las solubilidades de los
sulfuros son menores que las correspondientes de los hidréxidos; los
sulfuros metalicos se descomponen a pH acidos, por lo cual es muy
importante trabajar solamente a pH bésicos.
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El proceso involucra la combinacion de iones de metales pesados con un
radical sulfuro, como se ilustra en Ia slgunente reaccién de un metal

divalente con sulfuro ferroso:

A/I"+I‘eS—>MS+I"c"':

generacién de &cido’sulfhidrico gaseoso téxico, por lo que como ya se
comentd, para evitar-su formacién se debe mantener un pH superior a

8.

Una segu\n'da desventaja se debe a que como es necesario un exceso de
sulfuro para que sea completa la reacciéon (0.5 mg/L) de precipitacién,
se liberan el exceso de sulfuros al efluente y por lo tanto se requiere

implementar un postratamiento.
Precipitacién con carbonatos.

Este proceso no es efectivo para todos los metales, sin embargo la
precipitacion con carbonatos para algunos de ellos, como para el cadmio
y plomo, puede lograr una eficiencia de remocién comparable con la
precipitacién con hidréoxidos, pero con mayores ventajas, ya que se
requiere un pH menor y una densidad de operacidn mas baja, y ademas
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se obtiene un lodo de mejor consistencia (mas filtrabie). Por ejemplo,
mientras que la precipitacién de Pb y Cd como hidréxidos requiere de un
pH minimo de 9, para formar los carbonatos solamente se requiere de

un intervalo de pH 7.5a 8.5.

La precipitacion.de-metales por carbonato de sodio se lleva a cabo como
se muestra enla slguie'nte\ reaccién, donde M representa el metal

divalente‘:,’(‘M‘anq‘aly‘de Labdratq'rio de Ciencia Basica II, 1995).

Na,CO, + M** — MCO, + 2Na"

En la Tabla 3 de muestran algunas ventajas y desventajas de los
diferentes métodos de precipitacion.
Tabla 3. Ventajas y desventajas de los precipitantes.
PRECIPITACION CON PRECIPITACION .
HIDROXIDOS CON PRECIPTACION
CcAL SOSA CARBONATOS CON SULFUROS
-Costo quimico -Mas reactivo. -Precipitacion -Solubilidades
bajo. -Facilmente similar a la de menores.
VENTA3AS -Precipitado mas manejable. hidréxidos.
sedimentable y -Lodo mas
filtrable. filtrable.
-Manejo dificil. -Costo quimico -No es efectivo -Generacion de
-Mayor cantidad alto para todos los acido sulfhidrico.
de todos. -Precipitado metales. ~-Liberacion de
menos exceso de sulfuros
DESVENTAJAS sedimentable y en el efluente.
filtrable.
-Mas sélidos
disueitos en el
efluente.
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INGENIERLA QuiMICA FES ZARAGSZA

1.5.2.3 Filtracion

La filtracién es un proceso desepa'r‘aclén de las particulas sdlidas de un
medio liquido, o .de: las solidas o hquidas que se hallan en un medio
gaseoso por medio de procesos de absorcion o adsorcién en un cuerpo
solido poroso. _La fuerza'que lleva :a cabo una filtracion es el gradiente
de presion, causado’ por grévedad fuerza centrifuga, vacidé, o la presién

atmosférica.

La aphcac n.de la ﬂltraclén al tratamlento de residuos peligrosos se

divide en dos ategoﬁas"

a) C/ai-iﬁ'é:}aéc:o"n.

En este m odo Ias partlculas de sélidos suspendidos en concentraciones
tlplcamente por debaJo de las 100 ppm son removidas de un medio
acuoso. Esta es usualmente acompafiada por una filtracion a
contracorrie‘nte. La primer corriente produce un efluente transparente y
los sdlidos suspendidos se concentran en la corriente que se quiere

separar,
b) Decantacion.

Se aplica a efluentes que contienen tipicamente del 1 al 30 % de sdlidos
en peso,. El objetivo es sedimentar los sélidos mediante la gravedad para

formar una pasta, que puede ser filtrada o en algunos casos separada

del la fase liquida por decantacién.
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INGENIERIA QUiMICA FES ZARAGOZA
1.5.2.4 Destilacion
Destilaciéon simple.

La destilaciéon snmple es: uno de los principales metodos para separar
mezclas, de lnquidos. La separaclon se fund rnenta en la diferencia de la

presion de vapor de Ios dlferentes componentes de la' mezcla.

Al calentarse la rriezcla‘Ios'/»cbmboneﬁytes'se evaporan para condensarse
posteriormente  y durante el proceso, el vapor y, por lo tanto, el
condensado, se enriguece con ‘los componentes mas voldtiles. Esta

operacion se conoce como destilacion.

Una regla empirica importante que se debe tomar en consideraciéon es la
siguiente: para que una destilacién simpile, que es equivalente a un
proceso de evaporacion Gnico, sea eficaz, los puntos de ebulliciéon de los
componentes deben tener una diferencia entre ellos de al menos 80°C
(Kesse, 1990).

Destilacién multiple (fraccionada).

La mayoria. de las. destilaciones comerciales involucran una serie de
destilaciones simples, que  se conocen como destilacién mudltiple o
fraccionada, !a‘cqal permite separar' sustancias con menor diferencias en
sus puntos de ebullicléri, ya qué se. logra aumentar la eficiencia de las

operaciones de vaporizacion y condensacion.
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INGENIERIA QUiMICA FES ZARAGOZA
En este tipo de destilacion el disefio de la columna se hace de manera
en que el vapor sobrecalentado, condensado en la .parte alta de la
columna, regrese en forma de reflujo, de manera que este liquido tenga
un mayor contacto con los vapores ascendentes, con Io cual se logre
una mayor transferencia de masa. El grado de" separacion de los
componentes esta dado por la conflguracion del sistema, el cual
depende de las condlcuones de operacién, ‘el numero de etapas vy la

cantidad de reflujo.

Existen do'sk’tipos de columnas de destilacién fraccionada:

Columna de platos ° etapas.

umero de platos o etapas esta dado por la proporcién del
el--reflujo se incrementa el numero de platos

En la qixe e

si‘el nGmero de platos es muy grande se necesitara una
proporcién ima de reflujo.
Columnas empacadas.

Es el método mas econdmico de contacto entre corrientes liquidas y
gaseosas en columnas de destilacidn, particularmente en columnas de
diametro pequefio. Existen diferentes tipos de empaques que son
colocados de manera aleatoria dentro de la columna como los anillos

Rasching o Pall.

35



2. METODOLOGIA DE TRABAJO

El presente estudio se realizé en cinco etapas (Figura 5). A continuacion

se describe cada una de ellas:

Identificacién de los residuos con base al tipo de generador o al
area de la cual son generados. Para lo cual se etiqueta cada
recipiente de acuerdo a las normas NOM-003-SCT/2000, NOM-
007-SCT2/1994, NOM-011-SCT2/1994, NOM-STPS-026.
Clasificacién de los residuos con base en sus principales
componentes y propiedades peligrosas, de acuerdo a las
indicaciones generales de la NOM-052-ECOL-1999.

Caracterizacién de los residuos con base en sus propiedades
fisicas y quimicas, asi como al proceso al que fue sujeto. Para lo
cual se determina la composicion probable de los residuos con
base en los métodos analiticos que los generan.

Seleccidn y aplicacidn de los métodos de tratamiento.

Andlisis de los resultados de los tratamientos.
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Identificacién de los residuos con base en
el tipo de generador o al area de la cual
son generados

4

Clasificacion con base en sus principales
componentes y de acuerdo a la NOM-052-
ECOL-1999

!

Caracterizacion de los residuos con base en
sus propiedades fisicas y quimicas, asi como
al proceso al que se le sujeta

|

Seleccion y Aplicacion de los métodos de
tratamiento

!

Analisis de los resultados de los
tratamientos

Figura 5. Metodologia del estudio
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2.1 Identificacion de los residuos

Los residuos generados en el LAFQA se Identificaron por el area de
analisis de la cual provienen (AA y CG) como se muestra en la Tabla 4.

Tabla 4. Identificacidn de los residuos generados por area de analisis.
- Area de andlisis e - Residuo :

Espectrofotometria Efluentes residuales acidos
de Absorcién Atémica (AA)

Determinacién Cromatografia de . <
Gases (CG) Disolventes organicos

Posteriormente, los residuos fueron almacenados temporalmente antes
de su tratamiento en recipientes que se etiquetaron con base a los
formatos marcados por las normas NOM-003-SCT/2000, NOM-007-
SCT2/1994, NOM-011-SCT2/1994, NOM-STPS-026 (Anexo B).

2.2 Clasificacion de los residuos

Después de identificar los principales componentes de los residuos se
realizd la clasificacidon siguiendo los lineamientos de la NOM-052-ECOL-
1999 (Anexo A) obteniendo la siguiente tabla:
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Tabla 5. Clasificacién de los residuos DEL LAFQA

DISOLVENTES
resipuo |EFLUENTES LIQUIDOS | rESIDUALES DEL

PRUEBA AREA DE AA AREA DE CG
Corrosividad Si No
Reactividad Si Si
Explosividad Si Si
Toxicidad NR NR
Inflamabilidad No Si
Bioldgico-Infeccioso No aplica No aplica

NR= No realizada

2.3 Caracterizacion de los residuos.

2.3.1 Métodos de analisis

Fundamentos de la Espectrofotometria de absorcién atémica (LAFQA,
2001)

El objetivo de la espectrofotometria de absorcién atdmica con flama
(aspiracidn directa), generalmente se utiliza para cuantificar metaies y
elementos de frontera. Esta técnica se aplica a muestras en solucion,
por lo que es necesario disolver las muestras mediante ataques acidos o
basicos, u oxidaciones térmicas (digestidon). Los efluentes se generan
durante la cuantificacién de Cd, Cu, Pb y Zn en muestras ambientales,
de manera que estos son los elementos que contienen (Tabla 6).
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Tabla 6. Caracterizacion de los efluentes residuales de AA

"Elemento | Efluente Residual Vol. de Ia
Analizado (Reaccion en HNO3) Solucién
Residual

(aprox.)

Cadmio 3Cd +8INO, — 3Cd"* +6NO,” +44/,0+2NO T 3.5 L/dia*
Cobre 3Cu +8HNO, — 3Cu"* + ONO,” +411,0+2NO T 3.5 L/dia*
Plomo Ph+ HINO, — Pb™ + NO + H,0+NO T 3.0 L/dia*
Zinc 3Zn + 8IINO, — 3Zn"" + 6NO,” + 41,0 +2NO T 3.5 L/dia*

* 1 Dia 8 hrs. de trabajo
Fundamentos de la extraccidn de hidrocarburos

La extraccidén de hidrocarburos en muestras sélidas se realiza utilizando
disolventes orgénicos no polares y es una etapa preliminar antes de que
se cuantifiquen estas sustancias por cromatografia de gases.

Esta etapa consiste en separar los hidrocarburos de una muestra por
medio de una mezcla de disolventes (hexano-diclorometano) en un
equipo soxhlet. Posteriormente el extracto obtenido se concentra en el
rotavapor para después separar las fracciones de aromaticos y alifaticos
con hexano en una columna de separacion. Finalmente se concentra la
muestra en el rotavapor y el extracto restante se evapora a sequedad
bajo un flujo de nitrégeno.

Ltos residuos generados en cada proceso de extraccién de hidrocarburos
contienen las - proporciones indicadas en la Tabla 7.
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Tabla 7. Caracterizacion de los disolventes residuales de CG

f\\\\ Método Extraccién por Columnas
Residuo soxhlet cromatograficas
Hexano - 540 mL
1080 mL (1 : 1) 180 mL (9 : 1)
Hexano-Diclorometano
120 mL (1 : 1)

Los disolventes resultantes de la extraccién en el equipo soxhlet y la
columna de separacion, forman una mezcla residual hexano-
diclorometano (0.55:0.45), donde el volumen promedio de mezcla
generada es de 9 L/mes (United Nation Environmental Programme,

1992).
2.4 Seleccion del método de tratamiento

De acuerdo a la identificacidn, clasificacién, caracterizacidn de los
residuos generados en las areas de AA y CG, y al analisis de los
fundamentos de las tecnologias anteriormente descritas (Seccién 1.5.2),
se seleccionaron los siguientes meétodos de tratamiento:

Neutralizacion con Ca(OH)z
Precipitacién quimica
> Filtracién .

Yy

réf un tren de tratamiento con los siguientes
a(OH)z, remocion por sorcién/precipitacién y

Y se combinaron:
pasos: neutralizacié
1a separacion’por filtracién
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INGENIERIA QUINICA FES IARAGSZA

Mientras que para tratar los disolventes utilizados en el proceso de
extraccion de hidrocarburos se selecciond la destilaciéon fraccionada, que

permite reciclar o reutilizar estas sustancias.

Para determinar el tipo de columna"jf"a "'e‘mbléar,. se calculd sus
dimensiones: longitud, diametro y humért:)'k_deupla;g':k;s':teérlcos de acuerdo
al algoritmo de FENSKE-UNDERWOOD-GILLIGAND (Henley, 1996)
(Apéndice 1). A e




3. PARTE EXPERIMENTAL
3.1 Reactivos, equipo e instrumentos utilizados.

~ Para tratamiento de efluentes residuales de AA.

Ca(OH)> grado industrial marca Reasol
Papei filtro marca watthman NUmM.40
Embudo de filtracidn tallo corto

Vaso de precipitados de 2000 mL
Matraz erlenmeyer de 250 mL -
Frasco de vidrio de 1000 mii :
Espectrofotémetro de absorcion atomica }

Parrilla de agitacién y.calentamlento:marca ‘Thermolyne

~ Para. el tratam/ento e d/so/ventes residuales del proceso de

extracclon -de hldrocarburos.

Matraz fondo redondo de 12000 mL
Matraz fondo redondo de 2000 mL
Adaptador para matraz 55/50 a 24/40
Columna Vigreux de 900 mm
Condensador recto de 600 mm

Tubo conector 105° de tres vias

Tubo colector 105° para vacio
Termdmetro de ~10°C a 120°C

Tubo adaptador para termémetro
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Pinzas de tres dedos
Soportes universales
Mangueras de latex

Mantilla de calentamiento
Redstato de 60 HZ

Grasa de silicén

Perlas de ebullicién de 3 mm
Cromatografo de gases

3.2 Tratamiento de efluentes reSlduales de AA

Como se comentod en la seccldn 2.4, el tren de tratamiento seleccionado
para los efluentes residuales generados en el drea de A.A se basa en la
neutralizacién con Ca(OH)z hasta obtener un pH de 8-10 para lograr su
remocién’ 'y ' posterior -~ sedimentacion, decantacion vy filtracién. El
experimento fué de tipo féctorlal:

NUm. de muestras analizadas = 2 tipos de efiuentes x 2 temperaturas x
1 tren de tratamiento x 3 repeticiones

Tipos de efluentes:

1. Efluentes sin mezclar. Liquidos residuales de cada determinacion
independiente. Solamente contienen un elemento potencialmente

téxico.
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2. Efluentes mezclados. Solucion preparada con alicuotas de volumenes
iguales de cada determinacién , Y que contienen todos los elementos
en solucién (Pb, Cd, Cu y Zn).

Temperatura:

1. Reaccién de sorcidn/precipitacién a temperatura ambiente
2. Reaccidon de sorcidn/precipitacion calentando la solucién a ebullicién
(aprox. 96°C) para evaporar, concentrar la solucién y favorecer l[a

precipitacion.

3.2.1 Descripcién de’l tratamiento de los efluentes sin mezclar a

temperatura ambiente

1 L el eﬂuente residual que contiene Cd o Cu o Pb o0 Zn en
00 mL colocando el vaso en una parrilla de agitacién y

1.-Se vertis:
un vaso 'd:é_
calentamlento :
2.-Se ml,dyl 'e pH del efluente residual inicial con papel pH.

3.-Se iﬁj;]é,!a ‘agitacién de la parritla al 20 % de su capacidad.

4.-Se ’ad_lci‘iovnéy'Ca-j(OH)z (aproximadamente de 45 a 50 g) al efluente
residual hasvta' Ilégar a un pH entre 8 y 10, manteniendo la agitacion por

10 minutoysy.

5.-Se mantuvo la solucién en reposo de 1 a 2 horas hasta que
sedimentko.’V :

6.-Se ﬂltr6 la:solucién con papel filtro No.40 sobre un embudo de tallo
corto, reclbien;jo el filtrado en un frasco de 1000 mL.
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7.-El papel filtro con el sdlido se secd a temperatura ambiente y se
almacend en una bolsa de polietileno de baja densidad.
8.- El liquido filtrado se almacend para su analisis por AA.

3.2.2 Descripcidén del tratamiento. de los eﬂuent:es snn mezclar con
calentamiento a temperatura de ebullicion.

- Se vertid 1 L del efluente; residual que contiene Cd o CuoPboZnen
un vaso de 2000 mL colocando el vaso en una parrilla de agitacién y

calentamiento. :
2.-Se midid el pH del efluente resldual lnlclal con papel pH.

3.-Se inicié la agitacion de Ia parrllla al 40 % de su capacidad.

4.-Se adiciond Ca(OH)2 (aproxlmadamente de 45 a 50 g) gradualmente

hasta llegar a un pH entre 8 y 10.

5.-Se activo el calentamlento de la parrilla al 70 % de su capacidad y

se mantuvo el calentamlentq, ,di”s“minuyendo la velocidad de la agitacién

al 20 % para evaporar hkastva"'ob,t'éner un remanente de 100 mL.

6.-Se dejd enfriar la VSOIIJ('Z‘l(')VITI:”aV 'térﬁberatura ambiente.

7.-Se mantuvo en vrepo'so vla solucidn. de 1 a 2 horas hasta que

sedimento.

8.-Se filtré la solucidn con papel filtro del NUm.40 sobre un embudo de

tallo corto, recibiendo el filtrado en un matraz erlenmeyer de 250 mlL.

9.-El papel filtro con el sdlido se secd a temperatura ambiente y se

almacensd en una bolsa de polietileno de baja densidad.

10.-El liquido filtrado se almacend para su analisis por AA.
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INGENIERIA QUiMICA FES ZARAGOZA

3.2.3 Descripcidon del tratamiento de efluentes mezclados a temperatura

ambiente.

1.-Se mezclaron los efluentes residuales que contenian Cu, Cd, Pb, Zn
hasta llegar a un volumen de 1 L en un vaso de precipitados de 2000
mL, en las mismas proporciones (25:25:25:25) colocando el vaso en
una parrilla de agitacién y calentamiento.

2.-Se midio el pH del efluente residual inicial con papel pH.

3.-Se inicid la agitacidn de la parrilla al 20 % de:su capaﬂcidad.

4.-Se adiciono Ca(OH)2 (aproxlmadamente de ‘45 a- 50 g) al efluente
residual hasta llegar a un pH de 941 y se m ‘ntuvo la agitacion por 10

minutos.
5.-Se mantuvo la solucién en repos

k"d‘e‘ i ‘a 2 horas hasta que
sedimento. . v

6.-Se filtré utilizando el papel ﬁltro No 40 sobre un embudo de tallo
sco,de 1000 mL.

seco a temperatura ambiente y se

corto, recibiendo el filtrado en u
7.-El papel filtro con el sélido
almacend en una bolsa de: polletlleno de. ba_]a densidad.
8.- El liquido filtrado se almaceno para su analisis por AA.

TEGIS MNON 47




3.2.4 Descripcion del tratamiento de efluentes mezclados con
calentamiento a temperatura de ebullicién.

1.-Se mezclaron los efluentes residuailes que contenian Cu, Cd, Pb, Zn
hasta llegar a un volumen de.1 L en un vaso de precipitados de 2000
mL, en las mismas proporciones (25:25:25:25) colocando el vaso en
una parrilla de agitacién 'y caléntamlento.

2.-Se midid el pH del efluente residual inicial con papel pH.

3.-Se inici6 la agitacion de la parrilla al 40 % de su capacidad.

4.-Se adiciono Ca(OH)> (aproximadamente de 45 a 50 g) gradualmente
hasta llegar a un pH de 94-1.

5.-Se activd el calentamiento de la parrilla al 70 % de su capacidad y

se mantuvo el calentamiento, disminuyendo la velocidad de la agitacion
al 20 % para evaporar hasta obtener un remanente de 100 mL.

6.-Se dejd enfriar la solucion a temperatura ambiente.

7.-Se mantuvo en reposo la solucion de 1 a 2 horas hasta que
sedimentd.

8.-Se filtré la solucion utilizando el papel filtro del No.40 sobre un
embudo de tallo corto, recibiendo el filtrado en un matraz erlenmeyer de
250 mlL.

9.-El papel filtro con el sdlido se secdé a temperatura ambiente y se
almacend en una bolsa de polietileno de baja densidad.

10.-El liquido filtrado se almacend para su analisis por AA.
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3.3 Cuantificacion de metales.

Cada efluente residual fue dividido de la siguiente manera (Figura 6):

- 20 para,tratamientb sin-mezclar, del cual 1 L fue tratado a
25°C vy el resto :a.96°C.

- 1 L.para fnfat;»a‘_. ehto e'n'mezcla, del cual 0.5 L se tratdé a 25°C
v el resto.a 96°C.

Para comprdbar la eficacia de los tratamientos realizados a los efluentes
mezclados y sin mezclar, se manejaron cuatro muestras, cada una de
ellas por triplicado, y una muestra de sdélido de cada efluente, tambien
por triplicado, para determinar la concentracién final de EPT s, por
espectrofotometria de absorcidn atémica, comparandola con las
concentraciones iniciales obtenidas en base al promedio de las muestras

antes de cada tratamiento.

— A Temp.. Amb.
En forma individual . Vol. Aprox. 1 L
-Vol. Aprox. 2 L

. ' Con calentamiento
Efluente - Vol. Aprox. 1 L
Residuat ; Sl
Vol. Aprox. 3 L

A Temp.. Amb.

: En:mezcla .. -
Vol. Aprox. 1L . Vol. Aprox. 0.5 L

Con calentamiento
vol. Aprox. 0.5 L

Figura 6. Diagrama de Flujo de fos tratamientos.
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3.4 Recuperacion de disolventes.

Para realizar la recuperacién de los disolventes mezclados se realizé una
destilacion fraccionada utilizando una columna fraccionada (Vigreux),
adaptada y empacada con perlas de cristal de 5 mm de didmetro.

3.4.1 Instalacidn del equipo:

A WN R

. Se colocd la mantilla en un lugar fijo y estable.

. Se colocd un matraz bola de 12000 mL en la canastilla.

. Se colocd el adaptador 55/50 a 24/40 en el matraz.

. Se empacod la columna Vigreux con las perlas de ebullicion hasta 1

cm por debajo de la junta, Colocandola en el adaptador.

. Se coloco el conector de tres vias en la parte superior de la columna

Vigreux.
Se colocd el condensador recto en la salida del conector.

. Se unidé el tubo colector al condensador recto.
. Se colcco el termometro y se unid al tubo conector de tres vias, de

manera que ‘el bulbo del termémetro quedara al nivel de la salida que

va hacla»el condensador.

3.4.2 Operacién del equipo

1. Se llend el matraz con la mezcla a destilar (Hex-DCM) y después
se unié al adaptador donde esta conectada la columna Vigreux, la
cantidad a llenar fue del 75% del volumen total del matraz.

2. Se reviso que las juntas de cada una de las partes del equipo
estuvieran bien selladas para evitar fugas.
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3.

Se conectd la linea de agua frla al condensador recto e inicio el

flujo del agua de enfriamiento. ;
Se inicié el calentamiento encendiendo e

_reic")s’tato a 40% de
voitaje. ’

Se esperd a que.se estabmzara la e
cantidad del ﬂujo de destila
columna (el reflujo debe ser: tres

destilado, aproximadamente)
Se controld’la cantidad de destllado manlpulando el voltaje en el

redstato, dlsmlnuyéndolo o aumentandolo para que la cantidad de

e ‘manera que la
or que el reflujo en la

'ecesifmayorv- que el filujo de

destilado fuera de gota en gota.
Se recogio la primera fracclon del destilado (cabezas) (aprox. 200

mL) en un matraz, y‘se,almaceno por separado en un envase
etiquetado. .' . o

La siguiente fraccnon del . destilado - (corazdn), destild a una
temperatura constante, aproximadamente el diclorometano destila
entre 32°C y 40°C, vy se recolecto en otro matraz limpio, al
cambio de temperatura se cambid el matraz para recoger el
hexano el cual se almacend para su posterior analisis por C.G.

La dltima fraccién del destilado (colas), esa parte quedo
remanente en el matraz de fondo redondo de 12000 mL y fue
aproximadamente el 1 % del volumen inicial, esta parte se
almacené en el mismo envase donde se almaceno la primer

fraccion del destilado .

10. Las colas y cabezas de destilacién son almacenadas

temporalmente para un tratamiento posterior.
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INGENIERIA QUINICA
4. RESULTADOS Y DISCUSION
4.1 Efluentes residuales

Las concentraciones de Cu y Zn no sobrepasan los valores seialados en
la NOM-001-ECOL/1996 que se refiere a los limites maximos permisibles
de contaminantes en las descargas de aguas residuales en aguas y
bienes nacionales. Sin embargo, las concentraciones de Cd y Pb si
sobrepasan estos niveles en factores de 28 para el primer elemento y 9
para el segundo (Tabla B) y, por lo tanto, deben ser tratados antes de

enviarse al drenaje.

Tabla 8. Concentraciones iniciales de los metales en los efluentes residuales.

Limite méximo permisible

‘ Concentracion(*) R )
Metal NOM 002-ECO/1998
. mg/L R :
: __mo/t
[~ ed: 1.42x0.16 - '0.05"
Cu ' 1.27 4 0.22 I )
Pb 1.83 & 0.58 R 02
Zn 0.44 4+ 0.15 ' 10

(*)Valores promedio de tres muestras (Sec. 3.3)

En las Tablas 9, 10, 11 y 12 se presentan los resultados obtenidos de los
tratamientos de los efluentes sin mezclar.
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INGEMIERIR ICA FES ZARASOZA

Tabla 9. Concentracion de Cd en el efluente tratado sin mezclar.

1 .
Conc.inicial . Conc. final ! Conc. final Conc. final Cf:)nnac‘

L
(mg/L) ) {(mg/L) ) (mg/L) (mg/Kg) (mg/Kg)
25°C 96°C 25°C 96°C
soluciébn  solucién sélido . so6tido

0.

(o]

N.

. N. .

13 c 1.35 0.02 0.02
14 a 1.62 0.02 0.02 1.58 1.56
14 b 1.62 0.02 0.05 1.60 1.52
14 ¢ 1.62 0.03 0.05 1.58 1.50

N.D.= No detectado, concentracién menor al limite de deteccién (0.005 mg/L)

Tabla 10. Concentraciéon de Cu en el efluente tratado sin mezclar.

Conc. inicial Conc. final Conc. final Conc final Conc. final
(mg/L) (mg/L) (mg/t) (mg/Kg) (mg/Kg)
25°C 96°C 2s5°C 26°C

Muestra solucién soluciéon solucion solhido salido

21 a 0.95 0.02 .

21 b 0.95 0.02 -

21 ¢ 0.95 N.D. .D.

22 a 1.54 0.05 0.02

22 b 1.54 0.02 N.D.

22 ¢ 1.54 0.05 0.03

23a 1.32 0.04 0.02

23 b 1.32 0.02 N.D.

23 c 1.32 0.02 N.D.

24 a 1.26 0.02 0.05 1.21 1.19

24 b 1.26 0.02 0.04 1.23 1.20

24 ¢ 1.26 N.D. 0.05 1.23 1.18
N.D.= No detectado, concentracién menor al limite de deteccién (0.02 mg/L)
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Tabla 11. Concentracién de Pb en el efluente tratado sin mezclar.

Conc. inicial Conc. final Conc. final Conc. final Conc. final
mg/L mg/L (mg/L) (ma/kg) (mg/kg)

26°C 25"C 96"C

solucién solucién soélido
N.D.
b 1.32 . N.D.
< 1.32 . N.D.
32a 1.25 N.D. N.D.
32 b 1.25 Q.10 N.D.
32 c 1.25 N.D. N.D.
33 a 2.24 0.10 0.10
33 b 2.24 N.D. N.D.
33 ¢ 2.24 N.D. 0.10
34 a 2.50 N.D. N.D.
34 b 2.50 N.D. N.D.
34 c 2.50 N.D. N.D.

N.D.= No detectado, concentracidon menor al limite de deteccién (0.1 mg/L)

Tabla 12. Concentracion de Zn en el efluente tratado sin mezclar.

Conc. inicial Conc. final Conc. final Conc finat Conc. finat
mg/L mg/L (mg/L) (mg/kg) (mg/kg)
25°C 96°C 25"C 96"C
soluciéon solucién solucion solido

41 a 0.22 0.01

41 b 0.22 0.01

41 c 0.22 0.02 0.04 0.45 0.41

42 a 0.45 0.05 0.02

a2 b 0.45 0.03 0.01

42 c 0.45 C.03 0.02

43 a 0.62 0.02 0.05

43 b 0.62 0.02 0.04

43 ¢ 0.62 0.01 D.05

44 a 0.48 0.01 N.D.

44 b 0.48 0.02 0.01

44 c 0.48 0.02 N.D.

N.D.= No detectado, concentracion menor al limite de deteccidén (0.005 mg/L)

En las Tablas 13, 14, 15 y 16 se presentan los resultados obtenidos de

los tratamientos de los efluentes residuales mezclados.
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Tabla 13. Concentracidon de Cd en el efluente mezctado y tratado.

Conc. inicial  Conc. final . Conc. final Conc. final Conc. final
mg/L . mg/L ., (mg/L) | (mg/kyg) (mg/kg)
. . o 25°C . 96°C ) 25°C 96°C
Muestra solucién . solucién soluciéon | sélido solido
a 0.01
b 1 0.009
[= 1 0.01
12 a 1.20 0.01 0.01
12 b 1.20 0.02 0.01
12 ¢ 1.20 0.02 0.03
13 a2 1.35 N.D. 0.02
13 b 1.35 N.D. 0.03
13 c 1.35 0.01 0.02
14 a 1.62 0.02 0.02 1.58 1.60
14 b 1.62 0.01 0.01 1.58 1.60
14 ¢ 1.62 0.02 0.01 1.60 1.62
N.D.= No detectado, concentracion menor al limite de deteccién (0.005 mg/L)

Tabla 14. Concentracién de Cu en el efluente mezclado y tratado.

Conc. inicial  Conc. final Conc. final Conc. final Conc. final
mg/L mg/L (mg/L) (mg/kg) (mg/kg)
25°C 96°C 25"C 96" C
Muestra solucién solucién soluciéon solido sohido
0.95 .D.
0.95 . -
0.95 -D. -
22 a 1.54 0.03 0.03
22 b 1.54 N.D. N.D.
22 c 1.54 N.D. 0.03
23 a 1.32 0.04 0.02
23 b 1.32 0.02 N.D.
23 c 1.32 0.02 0.02
24 a 1.26 0.02 N.D. 2
24 b 1.26 0.02 0.02 1.24 1.23
24 ¢ 1.26 N.D. N.D. 4 -

N.D.= No detectado, concentracion menor al limite de detecciéon (0.02 mg/L)
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FALLa D uniGEN

55




Tabla 15. Concentracién de Pb en el efluente mezclado y tratado.

31a 1.32 N.D. N.D. 2.48 2.39
31 b 1.32 N.D. N.D. 2.48 2.43
31 c 1.32 N.D. 0.10 2.46 2.39
32a 1.25 0.10 N.D.
32 b 1.25 N.D. 0.10
32 c 1.25 0.10 N.D.
33 a 2.24 N.D. N.D.
33 b 2.24 N.D. N.D.
33 ¢ 2.24 N.D. N.D.
34 a 2.50 N.D. 0.10
340 2.50 N.D. N.D.
34 c 2.50 N.D. 0.10
N.D.= No detectado, concentracion menor al limite de deteccion (0.1 mg/L)

Tabla 16. Concentraciéon de Zn en efluente mezclado y tratado.

Conc. inicial Conc. final Conc. finai Conc final
mg/L mg/L (mg/L) (mg/kg)

25°C 96"C 2

5°C

Conc final
(mg/kg)
96°C

Muestra solucién solucion solucion sohdo sohdo

a .

b B

c .
42 a 0.45 0.03 0.02
42 b 0.45 0.02 0.01
42 c 0.45 0.03 0.02
43 a 0.62 0.02 0.01
43 b 0.62 0.02 0.01
43 c 0.62 0.01 0.01
44 a 0.48 .01 N.D.
44 b 0.48 0.02 0.01
44 c 0.48 0.02 N.D.

N.D.= No detectado, por debajo del limite de deteccién (0.005 mg/L).

En todos los experimentos se logré remover ei Pb y Cd junto con el Zn y

Cu hasta alcanzar valores menores a ios limites permisibles. Ademas, de

acuerdo a los resuitados presentados en las Tablas 13, 14, 15y 16 y a
las pruebas de t de Student (Haber, 1973) con un nivel de significancia

Y
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INGENIERIA QUIMICA

del 0,05 (Tablas 17 a 20), no hay una diferencia significativa en la
eficacia de remocion de metales de los efluentes residuales mezclados a

temperatura ambiente o evaporando a 96°C.

Tabla 17. Prueba t student para resultados de Cd.

. Cad
- Sin_mezclar - R MRS R
Trat 1. : - TRt 2, . [ i Trat . Tvak2. -
(=3 0.0104 0.0138 0.00718 0.00778
S 0.00011 0.00014 5.167e-5 6.061e-5
X 0.0038 0.02096 0.00478S5 0.01513
a 0.05 0.05 0.05 0.05
q.I- 22 22 22 22
Ceat 0.03031 0.1114
t 2.074 2.074

) sin I ; __Mezclados
- Trat 1. Trat2. - [-- . Teati. [ X
o 0.3428 0.3377 0.3484 0.3571
s 0.1175 0.1141 0.1214 0.1275
X 0.0144 0.0095 0.0095 0.0034
[+ 3 0.05 0.05 0.05 0.05
g.l. 22 22 22 22
tcal 0.0.9812 0.8794
T 2.0749 2.074
d
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Tabla 19. Prueba t student para resultados de Pb.

Plomo
Sin . Mezclados
Trat 1. Trat 2. Trat 1. : Trat 2.
o 0.0538 0.0389 0.0389 0.0492
S 0.0029 0.001S 0.0015 0.0024
X 0.00089 0.00013 0.00013 0.0006
23 0.0S .05 0.05 0.05
g.l. 22 22 22 22
teat 0.1779 0.3676
t 2.074 2.074
Tabla 20. Prueba t student para resultados de Zn.
5 Zinc i o
Sin )
Trat 2. Trat 2.
o 0.0116 0.0192
s 0.0002 0.0004
X 0.0253 0.0087
[~3 0.05 0.05
g-I. 22 22
teal 0.3782 0.5519
£ 2.074 2.074
Sin embargo, en las Figuras 7 a 10 se puede observar que el

tratamiento de efluentes mezclados a temperatura ambiente presenta
una mejor remocidén, pero que no logra ser suficientemente importante
como para ser significativa estadisticamente.
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Figura 7. Concentraciones de cadmio en muestras obtenidas por los tratamientos

experimentados.

CONCENTRACION DE Cd mg/L

_y 010 ]
<Zt 009 {
i o.08
= o0.07
8 0.06
I oo
£ 0.04
o ooa
L o.02 l g
=
O oo :‘ | =
© o6t
1 12 13 14
MUESTRA
—@—TRAT. 1 SIN MEZCLAR —&— TRAT. 1 MEZCLADO
TRAT. 2 SIN MEZCLAR —— TRAT. 2 MEZCLADO
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8. Concentraciones de cobre en muestras obtenidas por los tratamientos
experimentados.
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Figura 9. Concentraciones de plomo en muestras obtenidas por los tratamientos
experimentados.

CONCENTRACION DE Pb mg/L
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Figura 10. Concentraciones de zinc en muestras obtenidas por los tratamientos
experimentados.
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Estos resultados junto con el hecho de que las reacciones se lievaron a
cabo muy rapidamente y aunque, en muchos casos, no se alcanzd el
producto de solubilidad se logré la remocidn, indican que no fue la
precipitacidon de fases independientes de hidréxidos de dichos metales el
mecanismo que posiblemente domind la remocidn, sino la sorcién de
los metales en la calcita. La sorcidn incluye la diversos tipos de enlace,
como interacciones electrostaticas i6n-ién (enlaces idnicos), i6n-dipolo,
dipolo-dipolo y coordinacidon e incluye la oclusién en los poros de la
calcita. En forma genérica estos fendmenos se conocen como adsorcion,

absorcidn y coprecipitacién.

El uso de cal es rapido y eficiente, y ademas econdmico como se puede
observar en la Tabla 17, en la cual se muestra un comparativo de los
costos de algunos reactivos mas utilizados como precipitantes quimicos
v el volumen aproximado necesario para incrementar el pH del residuo a

un intervalo de 8 a 10.

Tabla 17. Costos de la remocion de metales utilizando diferentes reactivos
.Costo en pesos

Reactivo Costo en Gramos de
Grado pesos M.N por | reactivo por litro "'2,'.3:;:'.“ :
industrial kg de reactivo de efiluente tratado
Ca(OH)2> =Cal $1.20 48 0.057
NaOH= Sosa $99.00 50 4.95
Carbonato de
- $70.00 70 4.9
calcio
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Sin embargo, para cada caso especiflco es necesario considerar otros
costos como es el gasto de energia y el costo de disposiciéon de los
residuos sdlidos finales. : ' : :

Cabe hacer mencion que el tratamiento propuesto permite disminuir la
corrosividad del residuo, ya que el intervalo final de! efluente es de 8 a
10, que cumple con los valores permisibles de pH sefalados por la NOM-
001-ECOL/1996 (5.5 a 10). Asimismo, es posible de aplicar a efluentes
mezclados © sin mezclar y funciona para una amplia gama de
concentraciones de los metales.

4.2 Recuperacion de disolventes

En la Tabla 18 se muestran los resultados de la destilacién fraccionada
de los disolventes residuales procedentes del andlisis de hidrocarburos
totales del petréleo (HCTP) que se generaron durante seis meses. El
promedio mensual es de 9 L de una mezcla hexano-diclorometano
(0.55:0.45).

Tabla 18. Recuperacién de disolventes
VOLUMEN DE VOLUMEN DE

MEZCLA INICIAL DESTILADO FINAL

Hexano DCcM ' Hexano |

(aprox.) : (aprox.) (aprox.) (aprox.) Hexano och
Octubre - 6600 mL 5400 mL 4160mL | 3304 mL 7 999 98 %
Noviembre | 6600 mL | 5400 mL  4200mL '@ 3365mL  98% 96 %
" Enero 6600 mL | 5400 mL 4160 mL 3365 mL T 98 % 654
F’ebré’rEﬂT' 6600 mL " 5400 mL © 4200 mL ; 3365mL T 999% | 96 % |
Marzo ! 6600 mL | 5400 mL - 4150mL | 3315mL 0 99w ' 96 % !
Abrit 1 6600mL | 5400 mL  4200mL | 3365 mL | 99 % = 96 %
62
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La consideracién mas importante para el calculo de la columna de
destilacién fue la concentracidén de la mezcla inicial, tomando en cuenta
que todos los meses se generaron los mismos vollmenes vy
concentraciones. En la Tabla 19 se presenta una sintesis del calculo y se
listan los parametros de operacién obtenidos, mientras que en el

Apéndice 1 se muestran los cdlculos a detalie.

Tabla 19. Parametros de calculo de la columna de destilacién.

- Calculo de dimensiones de la columna de:destilacion-
Diametro de columna 0.011 m
Altura 16.47 m
NUum. De platos minimos 7.249
NOm. De platos tedricos 18.6

De acuerdo con ios datos obtenidos en el calculo de la columna de
destilaciéon, lo mas recomendable es utilizar una columna empacada
para minimizar las dimensiones de la columna, y pueda ser utilizado

dentro de las instalaciones del laboratorio.

Una vez recuperados los disolventes utilizando ia columna de
destilacién, se evaludé en un cromatégrafo de gases la pureza de cada
uno de los disolventes recuperados. En este equipo es posible separar
los componentes de una mezcla, mediante una separacién de los solutos
entre una fase movil de gas y una fase estacionaria sostenida en un
soporte sdélido. La secuencia de una separacion es la siguiente:
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La muestra conteniendo los solutos es inyectada en un horno

a)
donde es vaporizada y arrastrada por el gas acarreador hasta la

columna. .
b) Los solutos son adsorbldos en la cabeza de la columna por la

fase estacionaria y desorbida por una corrlente de gas fresco.
desorclon ocurren repetidamente

c) Los procesos de - sorcio
segln se mueve la muestra hacia el Fnal de la columna.

d) Cada soluto-. viaja a! su propia velocldad ‘de ‘acuerdo al tipo y
los solutos son

los

fuerza de enlaces formados (sorclon) Y: a)’
eluidos secuenclalmente' en orden creclénte de acuerdo a
valores de los tiempos de re en only. éntran al detector donde
las sefiales son registradas E tiempo de retencién de las
sustancias es .lo- ‘que permlte Ident:lﬂcar a los diferentes tipos
de disolventes o sustanclas que se analizan, mientras que las
alturas de los picos son proporclonales a la concentracién de
cada componente (Willard et al. 1981 p. 454).

En el caso del hexano el tiempo de retencién obtenido en el

instrumento de cromatografia de gases y bajo las condiciones antes
mencionadas fue de 1.980 a 2.602 minutos. A las mismas condiciones
de operacidon del instrumento, el diclorometano permanecid entre 1.930

a 1.942 minutos.

Comparando los resultados del andlisis de los disolventes después de

que fueron recuperados contra los de un disolvente puro, se obtuvo que

el hexano presenta una pureza del 99 % aproximadamente, |lo que

permite su reuso en el proceso de extraccidn de hidrocarburos del

laboratorio.
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INGEMIERIA QUIMICA FES ZARAGOZA

La pureza del diclorometano fue de aproximadamente del 96 % por lo
que no es posible de reciclar este disolvente en el an_a'llsis de HCTP. Sin
embargo, es posible reusarlo en otros analisis o reciclarlo aplicando una
segunda destilacion para obtener un‘valor cercano ‘al 99%.

4.3 Elaboracién de los procedimientoé'dél sistema de calidad

Con los resultados obtenidos sekryed»acfj'akron 108 procedimientos para el
manejo de los efluentes procedentes d'e,_la'ska'reas de espectrofotometria
de absorcién atémica-flama (A.A)';l dete?minaclén de hidrocarburos por
cromatografia de gases(C.G); siguiendo los lineamientos del sistema de
calidad de! LAFQA. Estos procedimientos serviran como prototipo para
los proximos que se redacten referentes al manejo del resto de los
residuos generados en el LAFQA y vya forman parte del Manual de
Calidad de este laboratorio, pero no se presentan en la tesis ya que es
un documento de uso interno y no reproducible.
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES.

El tratamiento con hidréxido de calcio a temperatura ambiente permite
remover a los iones de metales pesados de los efluentes residuales
hasta concentraciones menores a los limites permisibles establecidos en
la norma oficial mexicana (NOM-001-ECOL-1996), asimismo reduce la
corrosividad de los mismos aumentando el pH hasta un intervalo de 8-
10 que también cumple con la normatividad.

Con lo que respecta a la recuperacién de los disolventes (hexano y
diclorometano) se logrd determinar que la destilacidn fraccionada
permite reciclar y/o utiliza‘r‘f ldgi_‘disolventes, obteniendo en el caso del
hexano una pureza del 9"95‘/¢$:',y"vpa"ra el diclorometano del 86%.

Se recomienda ,,continqar‘er‘s‘te estudio para establecer el método de
estabilizacién de los .residuos del proceso de remocién de metales de los
efluentes. De acuerdo a los resultados obtenidos es posible proponer

que se realice el siguiente experimento:

a) Disolver los residuos con H;SO4 para obtener una solucion
concentrada de sulfato de Ca, Cd, Zn y Cu y un precipitado de
PbSO4, que puede separarse y reutilizarse en el laboratorio.

b) Neutralizar y evaporar la solucién para obtener un sdlido con
los elementos restantes que pueden ser almacenados hasta
que se tenga una cantidad mayor a 10 kg.

c) Mezclar el sblido con cemento y enviarlo a confinamiento.
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d) Remover el Cd de la solucidn con un agente coordinante
especifico para su reuso en el laboratorio’' y el resto de la
solucion neutralizarse y disponerse en el suelo, ya que contiene

micro y macro nutrimentos (Zn, Cu, Ca).

Para un manejo: adecuado . de -los residuos peligrosos es necesario
realizar. un ana’llsls del: proceso, para establecer un controi y poder
determlnar los resuduos generados; asi como establecer un programa de
:que busque eliminar la generacidon de residuos peligrosos

desde sus or genes, sustltuyendo las materias primas, la tecnologia o al
menos realnzando adaptaciones en las operaciones Yy que se refiera
princlpalmente ar minimizar las cantldades 'desperdiciadas, recuperar
valores, reciclar (dentro del mismo proceso) y reusarios (en otros

procesos)

En todos -los casos en .que, se quneran aplicar los métodos descritos en
este estudio: es necesarlo caracterizar prellminarmente los residuos y
ara reallzar la destilacion es necesario

efluentes. Especlalment
conocer. los componentes de: ‘la.mezcla, asi como sus concentraciones,

ya que de esto dependera las caracteristicas de la columna de

destilacién.’ De no ser aSI no podria lograrse una buena separacién y, en
consecuencua, tampoco la recuperacion de los disolventes.
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APENDICE 1. Calculo de la columna de destilacion

PROGRAMA FENSKE-UNDERWOQOD-GILLIGAND
TOMANDO COMO BASE CLAVE LIGERO Y CLAVE PESADO
DETERMINA COMPOSICIONES Y FLUJOS RESPECTIVOS EN DESTILADO Y
FONDOS

HUANG-YANG CHANG, HYDROCARBON PROCESSING, AGOSTO 1980
CASAS VAZQUEZ ALFREDO

No. DE COMPONENTES: 2
FLUJO [Kgmol/hr]l: 0.00217

No. CLAVE LIGERO [LK]: 1

No. CLAVE PESADO[HK]J: 2

CALOR DE ALIMENTACION [q]: .

REFLUJO MINIMO [Rmin.]: 1. 15

COMPOSICION DE HK EN DESTILADO [YDHK 0.2 A .0001]: 0.02
COMPOSICION DE LK EN FONDOS [XBLK 0.2 A .0001]: 0.02
VALOR DE ALIMENTACION ZF( 1) : .4478

VALOR DE ALIMENTACION ZF( 2 ) : .5522

VALOR DE VOLATILIDAD RELATIVA ALFA( 1) : 2.932

VALOR DE VOLATILIDAD RELATIVA ALFA{ 2 ) :

VALOR INICIO FLUJO[LK] EN DESTILADO [DFLK .6 A .9]: 0.98
VALOR INICIO FLUJIO [HK] EN FONDOS [BFHK .6 A .9]: 0.98

>k DATOS DE ENTRADA **x*x

No. DE COMPONENTES: 2

FLUJO [Kgmol/hr]: 0.00
No. CLAVE LIGERO: 1
No. CLAVE PESADO: 2

CONDICION TERMICA DE ALIMENTACION [q]: .0. 9000
OPERACION DE REFLUJO ES 1.1500 VECES EL anin

COMPOSICIONES Y VOLATILIDADES
I XF(I) ALFA(I)

1 0.4478 2.9320
2 0.5522 1.0000
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COMPOSICIONES ESPECIFICADAS: XD‘(H,K)= 0.0200 ‘XB(LK)= 0.0200

VALORES INICIO: '0.9800 = BFHK: 0.9800

#xxrxk DATOS DE SALIDA ;%%
DESPUES DE 4 'ITERACIONES
DFLK: = 0.97537 |

I D) _ XB(1)
SE-04 - 0.19955E-01

1 0.94772E-03 - 0.98003E »
90E-02 0.98004E+00

2  0.19316E-04. . 0.19975E:
. 0.12030E-02

73

NUMERO MINIMO DE PLATOS
PHI: 1.615433
A Rop: . 1.323.

Con una eficiencia
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ANEXO A. Prueba CRETIB

1. Un residuo se considera peligroso por su corrosividad cuando
presenta cualquiera de las siguientes propiedades:

1.1 En estado liquido o en solucidn acuosa presenta un pH sobre la
escala menor o igual a 2.0, o mayor o igual a 12.5.

1.2 En estado liquido o en solucién acuosa y a una temperatura de 5S5°C
es capaz de corroer el acero al.carbén (SAE 1020 ), a una velocidad de
6.35 milimetros o rﬁa’s por afio.

2. Un reslduo se:considera peligroso por su reactividad. cuando presenta
cualqulera de Ias siguientes propiedades: S

2.1 Bajo: condlciones normales (25 °C vy 1 atrnosfera), se combina o
pollrnerlza violentamente sin detonacién. En condiciones normales (25
°C y 1 atmdsfera) cuando se pone en contacto con agua en relacion
(residuo-agua) de 5:1, 5:3, 5:5 reaccionaﬂ violentamente formando
gases, vapores o humos. Bajo condiciones nqrmales cuando se ponen en
contacto con soluciones de pH; acido (HCI: 1.0 N) y basico (NaOH 1.0 N),
en relacion (residuo-solucién) de 5:1, 5:3, 5:5 reacciona violentamente
formando gases, vapores o humos. Posee en Su constituciéon cianuros o
sulfuros que cuando se exponen a condiciones de pH entre 2.0y 12.5
pueden generar gases, vapores o humos téxicos en cantidades mayores
a 250 mg de HCN/kg de residuo o 500 mg de H>S/kg de residuo. Es
capaz de producir radicales libres.

3. Un residuo se considera peligroso por su explosividad cuando
presenta cualquiera de las siguientes propiedades:

3.1 Tiene una constante de explosividad igual o mayor a la del

dinitrobenceno.
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3.2 Es capaz de producir una reacciéon o descomposicion detonante o
explosiva a 25°C y a 1.03 kg/cm?2 de presion.

4. Un residuo se considera peligroso por su toxicidad al ambiente
cuando presenta la siguiente propiedad:

4.1 Cuando se somete a la prueba de  extraccién j“;:v‘ara toxicidad
conforme a la norma oficial mexicana NOM-0534ECOLf1i9A93; el lixiviado
de la .muestra representativa que contengé. c‘:ué:lqméré‘ de los
constituyentes listados en las tablas 5, 6 y 7, e‘rr'l ,}v'c:ofite:'ntraciones
mayores a los limites sefialados en dichas tablas. - ‘ S

5. Un residuo se considera peligroso por su inﬂamabilidad ‘cuando
presenta cualquiera de las siguientes propiedades: :

5.1 En solucién acuosa contiene mas de 24% de alcohol en volumen.
5.2 Es liquido y tiene un punto de inflamacién inferior a 60°C.

5.3 No es liquido pero es capaz de provocar fuego por friccion,
absorcién de humedad o cambios quimicos espontédneos (a 25°C y a
1.03 kg/cm?). ’

5.4 Se trata de gases comprimidos inflamables o agentes oxidantes que
estimulan la combustion.

6. Un residuo con - caracteristicas bioldgico infecciosas se considera
peligroso cuando presenta cualquilera de las siguientes propiedades:

6.1 Cuando el residuvo contiene bacterias, virus u otros microorganismos
con capacidad de infeccion.

6.2 Cuan'do‘ contiene toxinas producidas por microorganismos que
causen efectos nocivos a seres vivos.

7. La mezcla-de un residuo peligroso conforme a esta norma con un
residuo no peligroso sera considerada residuo peligroso.
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ANEXOQO B. Etiquetas para los residuos y sustancias recuperadas.

De acuerdo a las normas oficiales mexicanas NOM-003-SCT/2000,
referente a las caracteristicas de las etiquetas de envases y embalajes
destinados al transporte de sustancias, materiales y residuos peligrosos;
NOM-007-5CT2/1994, referente al marcado de envases y embalajes
destinados al transporte de sustancias y residuos peligrosos; NOM-011-
SCT2/1994, referente a las condiciones para el transporte de las
sustancias, materiales y residuos peligrosos en cantidades limitadas; se
elabora el siguiente procedimiento con la adaptaciéon de etiquetas para
Identificacion de los residuos generados en LAFQA.

Para la aplicacién de este procedimiento se debe tener en cuenta que:

a) Conocer el tipo de residuos que se estd generando, componentes,
caracteristicas de esos componentes y establecer el componente
principal con el cual se establecerdn las caracteristicas de riesgo a
indicar en la etiqueta (el criterio para establecer el componente
principal del residuo es que se indique como componente principal
al de mayor peligrosidad dentro del residuo).

b) Al conocer el tipo de residuo que se estd generando se puede

tener acceso al tipo de desactivacion adecuada a ese residuo, de
acuerdo a la tabla de residuos dentro del laboratorio.
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c) El

procedimiento siguiente contiene tres tipos de etiquetas, las

que seran utilizadas de acuerdo a la.etapa en la que se encuentre
el residuo, las etapas que se ti’erlle‘tip'lﬂcadas son las siguientes:

1.

Residuo Generado: es el ,feslydft_ub;que va generando el técnico y
se almacena temporéll"ne‘nte:' “en vel area de trabajo sin
desactivar y a la cual se I'éy coloca la ‘ethueta indicando el tipo
de desactivaciéon a. Ia-,_ciue serd ! sometido_ el residuo, las
caracteristicas del residup, la persona que lo generd, el drea de
la cual proviene y los rlyeysygos potenclales al manejar ese tipo de

residuo.

Residuo en almacenamiento: es el residuo después de ser
desactivado o0 ‘aislado y que se encuentra listo para un
almacenamiento mas largo, sin llegar a ser un confinamiento,
las caracteristicas de este almacenamiento estdn indicadas en
la tabla de residuos dentro del laboratorio. Esta etiqueta indica
el tipo de residuo que se esta almacenando, la fecha de ingreso
al ‘almacenamiento, las caracteristicas de almacenado y de
riesgo del residuo, el procedimiento por el cual se desactivo vy la

persona que se encargo de la desactivacion.

Sustancia recuperada: esta sustancia es la que se puede
reutilizar dentro de un proceso quimico, después de hacer una
recuperacién o separacion de algun otro residuo. La etiqueta
nos informa del tipo de sustancia, la pureza, el método por el
cual se determino su pureza y por el qQue se obtuvo su
g

TN
nithe .
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recuperacion, la persona que se encargo de la recuperaciéon y
las caracteristicas de riesgo de esa sustancia.

d) El técnico que genere residuo sera. el responsable de elaborar la

e)

f

g)

etiqueta, de acuerdo al tipo de residuo antes mencionado, y
almacenario de acuerdo a las caracteristicas indicadas en la tabla

de residuos.

Sera responsabilidad del técnico establecer las cantidades que se
generaran de residuo de acuerdo a su plan de trabajo para indicar
al responsable del drea general el tipo y cantidad de recipientes
que utilizaran para almacenar sus residuos.

El recipiente debe estar Ilimpio y seco para iniciar el
almacenamiento de los residuos, la limpieza y recoleccién del tipo

de recipientes es responsabilidad del técnico.

Se debe informar al responsable del darea general la cantidad y
tipo de recipientes que se recogen de la zona de aimacenamiento
de residuos y la cantidad y tipo de residuos que se almacenaran.

Nota: El software para la elaboracién de etiquetas se encuentra

disponible en todas las computadoras del darea general.
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Ruta de acceso al programa para elaborar ¢liquetas.

Opciones

ChemCAT1
funcién de
ChemCAT1)

Y

Elaborar

[Tacivat | je——[cv [je—i [ | Fichero T | stiouetas

H Act"ladm | l——hﬂcmmn“l |

Recuper.lbl
(etiqueta para
sustancia

recuperada)

————

gener.lbl (etiqueta
para residuo
generado)

Almacen.lbl (etiqueta
para residuo en
almacenamiento)

(e T

y Impresion de v
etiqueta con D
marco
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Llenado de etiquetas

I.

Etiqueta para residuo generado

1. Especie principal
del residuo

Es la especie de mayor peligrosidad que se encuentra en
el residuo

2. Otras especies
involucradas en el
proceso _quimico

Se refiere a las especies presentes en el residuo después
de la de mayor peligrosidad

3. Area de donde
proviene el residuo

Area de proceso quimico donde se generd el residuo

4. Nombre y fecha

Nombre de la persona que genera el residuo y la fecha
en la que se almacena

Se indica el tratamiento que le realizé el analista antes

para la salud

S. Indicar el

tratamiento de su completa desactivacién en caso de no habérsele
realizado por el |tratado se indica con N.A.

analista

6. No. de riesgojEste numero de riesgo se encuentra establecido de

acuerdo al tipo de residuo, las indicaciones para el tipo
de riesgo se encuentran en las hojas de seguridad de
residuos

7. No. de riesgo de
inflamabilidad

Este numero de riesgo se encuentra establecido de
acuerdo al tipo de residuo, las indicaciones para el tipo
de riesgo se encuentran en las hojas de seguridad de
residuos

8. No. de riesgo de
reactividad

Este numero de riesgo se encuentra establecido de
acuerdo a la reactividad del residuo con otras especies,
las indicaciones de este tipo de riesgo se encuentran en
las hojas de seguridad de residuos

9. Equipo de
proteccion personal

Es el quipo de proteccidén personal minimo que se debe
de utilizar al manejar este tipo de residuos, se encuentra
indicado en las hojas de_seguridad de residuos

10. Riesgo especial

Esta parte de la etiqueta se refiere a los riesgos que se
pueden presentar en el manejo de ios residuos y que no
SOoNn muy comunes

11. Antidoto

Este espacio debe ser llenado con el antidoto para el
residuo en caso de ser ingerido por alguna persona

12. Tratamiento a

realizar

Es el tratamiento de desactivacion que se le va a realizar
al residuo
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I1.

Etiqueta para residuo en almacenamiento

1. Nombre del

residuo

Es el nombre del residuo desactivado que se va almacenar

2. Proyecto

Nombre del proyecto del cual se generd el residuo

3. Area de donde

Es el area de analisis quimicos donde se genero el residuo

para la salud

proviene

4. Nombre del|Llenar con el nombre de la persona que generd y
analista desactivo el residuo

5. No. de riesgo|Este numero de riesgo se encuentra establecido de

acuerdo al tipo de residuo, las indicaciones para el tipo de
riesgo se encuentran en las hojas de seguridad de
residuos

6. No. de riesgo
de inflamabilidad

Este numero de riesgo se encuentra establecido de
acuerdo al tipo de residuo, las indicaciones para el tipo de
riesgo se encuentran en las hojas de seguridad de
residuos

7. No. de riesgo
de reactividad

Este numero de riesgo se encuentra establecido de
acuerdo a la reactividad del residuo con otras especies,
las indicaciones de este tipo de riesgo se encuentran en
las hojas de seguridad de residuos

8. Equipo de | Es el quipo de proteccién personal minimo que se debe de
proteccion utilizar al manejar este tipo de residuos, se encuentra
personal indicado en_las hojas de seguridad de residuos

9. Riesgo especial

Esta parte de la etiqueta se refiere a los riesgos que se
pueden presentar en el manejo de los residuos y que no
sSOn muy comunes

10. Tratamiento
realizado

Es el tratamiento por el cual se desactivo el residuo
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I1I.

Etiqueta para sustancia recuperada

El nombre de la sustancia que_se recuperd

1. Nombre
2. Metodo de analisis

Es el nombre del método por el cual se comprobd la
pureza de la sustancia recuperada

3. Pureza

Es el grado de pureza de la sustancia que se recupero
y_se determino por el meétodo anteriormente sefialado

4. No. de riesgo para

Este nimero de riesgo se encuentra establecido de

recuperacion

la salud acuerdo al tipo de residuo, las indicaciones para el
tipo de riesgo se encuentran en las hojas de
seguridad de residuos

5. No. de riesgo de|Este niumero de riesgo se encuentra establecido de

inflamabilidad acuerdo al tipo de residuo, las indicaciones para el
tipo de riesgo se encuentran en las hojas de
seguridad de residuos

6. No. de riesgo de)|Este numero de riesgo se encuentra establecido de

reactividad acuerdo a la reactividad del residuo con otras
especies, las indicaciones de este tipo de riesgo se
encuentran en las hojas de seguridad de residuos

7. Procedimiento delEs el nombre del método por el cual se hizo la

recuperacion recuperacion_de la sustancia

8. Equipo de|Es el quipo de protecciéon personal minimo que se

proteccion personal debe de utilizar al manejar este tipo de residuos, se
encuentra indicado en las hojas de seguridad de
residuos

9. Riesgo especial Esta parte de la etiqueta se refiere a los riesgos que
se pueden presentar en el manejo de los residuos y
que No son muy comunes

10. Caracteristicas de|Son las condiciones a las cuales debe ser almacenado

almacenado el residuo después de ser desactivado, estas
condiciones se encuentran en la tabla de residuos

11. Encargado de la|Es el nombre de la persona que hizo la recuperacion.
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ANEXO C. Equilibrio quimico
PRODUCTO DE SOLUBILIDAD.

El equilibrio entre las especies idnicas en las soluciones acuosas, merece
atencion especial debido a su importancia -enla quimica, analitica y
fisioldgica. El problema de encontrar una saliboévo sbluble, implica una
de las aplicaciones de los principios del équllibrio quimico.

El valor del producto de solubilidad determlna, a una. temperatura dada,
las concentraciones de los iones que pueden exlstlr en la solucién en
equilibrio con la fase solida aunque- esta se encuentre en exceso. Si en
forma general representamos un compuesto poco soluble por la férmula
BrAm Y suponemos que su reaccidn de dlso;iaclon produce aniones A" y
cationes B™", el equilibrio de disociacion’ y el producto de solubilidad

seran:

BaAm <> mA"" + nB""

&ps =la=FlB~T

TESIS Cow
FALLA DE UrIGEN
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ANEXO D. Condiciones de trabajo del! instrumento de Absorcién
Atomica.

Cadmio total en el residuo.

Se utilizd una solucién patrén de nitrato de cadmio (II) con una
concentracién de 1000 mg/L, para realizar la curva de calibraciéon. E!
intervalo de concentracion fue de 0 a 2 ppm.

Parametros de trabajo del instrumento:
Elemento determinado: Cadmio

Ancho de ventana: 0 nm
Fotomultiplicador: 41 % ganancia
Identif. Estdndar-madre: 0CO71983
A= 228.8 nm

Tipo de flama: aire-acetileno

Fiujo de muestra: 7 mL/min

Sistema de atomizacién: Flama

Cobre total en el residuo.

Se utilizé una solucidn patron de nitrato de cobre (II) ‘con una
concentracién de 1000 mg/L, para realizar la curva de calibracién. El

intervalo de la curva de calibracién fue de 0 a 5.5 ppm.

Parametros de trabajo delinstrumento:
Elemento determinado: Cobre
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Ancho de ventana: 0.5 nm
Fotomuitiplicador: 149 V

Identif. Estdndar madre: OC 191494
A= 324.4 nm

Tipo de flama: alre—acetilenov.

Flujo de muestra: 7.0 mL/min.
Sisterma de atomizacién: Fla:rna

Plomo total en el residuo

Se utilizd una solucidn patron de nltrato de plomo con una concentraclon
de 1000 mg/L, para realizar la curva de calibraclon, la cual se encontro

dentro de un rango de O a 2. 5 mg/L.

Parametros de trabajo del instrumentb:,
Elemento determinado: plonﬁo

Ancho de ventana: 1.0 nm

A= 217.0 nm

Tipo de flama: aire-acetileno

Flujo de muestra: 6.4 mL/min

Sistema de atomizacion: flama.
Identificador de estandar madre: 0C042278
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Zinc total en el residuo

Se utilizdé una solucién patrén de nitrato de zinc con una concentracion
de 1000 mg/L, para realizar la curva de calibracién; 1a cual se encontrd

dentro del rango de O a 1.10 ppm.

Parametros de trabajo del instrumento:
Elemento determinado: Zinc

Ancho de ventana: 1.0 nm
Fotomultiplicador: 275.3 V

Identif. estdndar madre: 00415218

A= 213.9 nm

Tipo de Flama: ailre-acetileno

Flujo de muestra: 6.8 mL/min

Sistema de atomizacion: flama
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ANEXO E. Condiciones de trabajo del Cromatégrafo de Gases.

A los disolventes recuperados se les analizd la pureza por un analisis de

cromatografia de gases de acuerdo a las siguientes condiciones:

1)
2)
3)
4)

3)
6)
7)
8)

Temperatura inyector / detector: 250°C
Apertura 500:1
Fiujo de muestra: 1 pL
Programa de temperatura: inicio 50°C por 3 min
50°C/min hasta 250 °C
250°C por 1 min
Columna ,DBS
Longltud 30" m o
Dlametro 2s mlcras
Gas acarreador. nltrogeno

FALLA UK umiGEN o




INGENIERIA QUIMICA

ANEXO F. Cromatégramas.

Cromatograma de mezcla de disolventes.

tiempo de retencion

—— Mezcla ;

FALL A

ESIS O

.U.‘.:. u.u.xuﬁ:N

Concentracién Tiempo de retencion (min)
38.1555 1.930
2.6676 1.941
54.2907 1.982
4.8862 2.210
Total 100.0000
Mezcla
1.98
1.93
>
E
1.94
2.2
o 1 3 3 4
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Cromatograma de hexano puro.

Concentraciéon Tiempo de retencion (min)
0.3067 1.981
1.2397 1.983
88.1385 2.066
10.0905 2.210
0.2246 2.602
Total 100.0000

my

cromatograma hexano puro

2.07

A 2.21

tiempo de retencién

—=
i

— hexéno puro ’

FALLA U

TESIS CON
n UriGEN

91
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Cromatograma de hexano destilado 1.

Concentracion Tiempo de retencion (min)
0.3102 1.931
0.6063 1.984
94.7152 2.069
4.3683 2.208
Total 100.0000

cromatograma hexano destilacién 1

mv

2,07

tiempo de retencidn

hexano recuperado H

FALLA DE vaGEN

TESIS oow
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Cromatograma de hexano destilado 2.

Concentracion Tiempo de retencién (min)
1.2383 1.931
1.2353 1.984
2.4481 2.011
93.4463 2.067
1.6319 2.206
Total 100.0000

mv

cromatograma hexano destilacion 2

B

2,07
2,01 2.21
s
o 0,5 1 1.5 2 25 3 3.5 4

tiempo de retencléon min

{ hexano recuperado

TESIS nwm

FALLA DE C..gEN
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Cromatograma de hexano destilado 3.

Concentracién Tiempo de retencion (min)
0.3382 1.929
0.6439 1.981
94.0092 2.068
4.3060 2.205
0.1931 2.386
0.5092 2.600
Total 99.9999

cromatograma hexano destilacion 3

mv

2,07

j 22

25 3

tiempo de retencién min

=——=hexano recuperado

FALL

TESIS CON
A UEB uL\LGEN
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Cromatograma de hexano destilado 4.

Concentracion Tiempo de retenciéon (min)
0.7258 1.983
91.0298 2.069
8.2444 2.210
Total 100.0000

cromatograma hexano destilacion 4

mv

‘ 2,21

tiempo de retencidn min

hexano recuperado

TESIS 1
FALLA DE .. uEN 05
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Cromatograma de hexano destilado 5.

Concentracion Tiempo de retencion (min)
0.3300 1.930
1.2000 1.980
S0.1535 2.069
8.0050 2.208
0.3115 2.600
Total 100.0000

cromatograma hexano destilacion 5

2,07

mv

l 2.21

tiempo de retencion min

hexano recuperado

TESIS CON
FALLA Ui wolGEN 06




Cromatograma de hexano destilado 6.

Concentracion Tiempo de retenciéon (min)
0.3115 1.930
1.505 1.980
89.1915 2.069
7.021 2.208
1.971 2.600
Total 100.0000

]
cromatograma hexano destilacion 6 |

my

tiempo de retencidn min

hexano recuperado

TRESIE rrvw
FALLA D ...GEN
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Cromatograma de diclorometano puro.

Concentracién Tiempo de retencion (min)
1.9849 1.930
98.0151 1.942
Total 100.0000

cromatograma diclorometano puro

1.94

mv

o] 0.5 1 1.5 2 2,5 3 3.5 4

tiempo de retencién min

R diéloromelano puroc

TESIS COM
FALLA DE unagEN o8




Cromatograma de diclorometano destilado 1.

Concentracién Tiempo de retencion (min)
25.2035 1.938
73.6300 1.942
1.1665 1.980
Total 100.0000

cromatograma diclorometano destilado 1

my

1 2 3

tiempo de retencién min

10 rec

TESIS cowr
LA DE UruGEN
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Cromatograma de diclorometano destilado 2.

Concentracion Tiempo de retencién (min)
38.1555 1.938
60.2913 1.942
1.5532 1.985
Total 100.0000

cromatograma diclorometano destilado 2

mv

1.94

2 3 4

tiempo de retencién min

diclorometano recuperado

FALLA DE uruGEN

TESIS N
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Cromatograma de diclorometano destilado 3.

Concentracion Tiempo de retencion (min)
21.7452 1.941
78.0001 1.942
0.2547 1.985
Total 100.0000

mv

cromatograma diclorometano destilado 3

2 3 4

tiempo de retencién min

diclorometano recuperado

FALLA DE v..ulN

TESIS NN
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Cromatograma de diclorometano destilado 4.

Concentracion Tiempo de retencion (min)
10.5512 1.938
89.0001 1.942
0.4487 1.985
Total 100.0000

cromatograma diclorometano destilado 4 '

mv

o] 1 2 3 a

tiempo de retencidn min

— o racuperado |

TESIS CON
1 FALLA DE uriGEN o




Cromatograma de diclorometano destilado 5.

Concentracién Tiempo de retencion (min)
30.5029 1.941
68.2512 1.942
1.2459 1.980
Total 100.0000

cromatograma diclorometano destilado 5

1.94 i

mv

o] 1 2 3 4

tlempo de retencién min

i ——diclorometano recuperado .

TESIS CON
FALLA DE URIGEN




Cromatograma de diclorometano destilado 6.

Concentraciéon Tiempo de retencion (min)
30.5029 1.941
68.2512 1.942
1.2459 1.980
Total 100.0000

cromatograma diclorometano destilado 6

1.94

e] 1 2 3 4

tiempo de retencidon min

Metano rect

TESIS (NN
\_FALLA DE_uuUEN
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ANEXO F. Estabilizacion / Solidificaciéon

La estabilizacidon / solidificacién es la tecnologia en la cual un material de
desecho es mezclado con otros materiales los cuales tienden a volverse
solidos, estos capturan el residuo dentro de la estructura solidificada.

Aunque los términos solidificacién y estabilizacién son utilizados de
manera semejante representan diferentes conceptos para el control de

los residuos:

= Solidificaciéon suglere la formacién de un sdélido, una masa
monolitica con un_a' estructura suficiente para ser transportada o
utilizada en piezas de tamafio conveniente y que no requieren de
un recipiente secundario.

= La estabilizacidn quimica sugiere la inmovilizacién de las
sustancias toxicas las cuales son transformadas a las formas
cristalinas estables e insclubles del compuesto.

El objetivo principal de estos procesos es convertir los residuos toxicos
en formas inertes, masas fisicarmente estables con suficiente fuerza
mecanica para permitir mandarlas a un relleno © confinamiento

controlado.

Los sistemas de solidificaciéon / estabilizacidon pueden agruparse en las
siguientes clases de procesos: (Poon en Espindola, 1994)

1) Solidificacion por medio de adicién de cemento.
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2) Solidificacidn por medio de adicidn de cal u otros materiales
puzolanicos.

3) Fijacidon de residuos en materiales termopldsticos como betun,
parafinas o polietileno.

4) Micro-encapsulacion.

5) Macro-encapsulacidon de residuos en una cubierta inerte.

Los dos primeros métodos son los mas utilizados para una gran mayoria
de residuos inorganicos y los mds adecuados a la infraestructura del

laboratorio.

Las técnicas basadas en la cementacidn generalmente utilizan cemento
Portland con aditivos para mejorar las caracteristicas fisicas y reducir el
lixiviado proveniente del residuo solidificado resultante (World Bank

Technical Paper Number 93, 1989).

Los residuos peligrosos se mezclian en una suspension con agua y polvo
de cemento. El mecanismo de estabilizacion es l|la formacién de
productos de hidratacion a partir de compuestos de silicio y agua,
produciéndose un gel de silicato de calcio hidratado que va creciendo y
forma la matriz de cemento compuesta de fibras de silicato
entrelazadas y productos de hidrataciéon.

Algunos compuestos pueden interferir en los procesos de solidificacién
como las sales solubles de manganeso, estafio, cobre y plomo, pueden
incrementar los tiempos de fraguado y reducir de forma considerable las

fuerzas fisicas.
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Las variaciones en el . proceso pueden afectar o mejorar las
caracteristicas fisicas quirnicas del residuo. Para liquidos y suspensiones
residuales, se adlclonén agentes aglutinantes, generalmente cenizas
finas para proporcionar una consistencia conveniente para la adicidon del
cemento (idem, 1989).

Los procesos basados en cal en combinacién con los materiales
puzoldnicos producen matrices cementosas que atrapan al residuo fisica

y quimicamente.

Las puzolanas se definen como materiales que no producen cementacion
por si m‘l”sn'vlos, contienen constituyentes que en combinacién con cal a
temperatura . normal. y en presencia de agua forman compuestos
insolubles estables’(idem, 1989).

Pueden utilizarse materiales naturales, incluyendo el polvo volcanico y
tas cenizas -y las puzolanas artificiales como la arcilla quemada. La
lutaina, mortero quemado y la ceniza fina. Los materiales puzolanicos
mas empleados en {os procesos de fijacion quimica son las cenizas finas
y el polvo del horno de cemento (idem, 1989).

Los procesos basados en el cemento son mas versatiles que los procesos

ceniza-cal, se pueden formular para una resistencia excepcional y
ademads retiene efectivamente contaminantes especificos.
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Ciertos componentes residuales pueden intérferlr con la fijacién vy
estabilidad de los procesos que se basan en cemento. Estos materiales
abarcan los boratos, sulfato de calcio, fenol, aceites y grasas. Los acidos
pueden reaccionar con el concreto y destruir la matriz después de su
fijacién, 1o cual induce la liberacion de contaminantes al ambiente, por lo
que es necesario que a los residuos acidos primero se le agregue cal o
ceniza para espesaﬂo e incrementar su pH arriba de 7. (Espindola,
1994)

El costo:.de: solidificacion 'y - estabilizacién se considera bajo en
comparac’lér'y con otras técnicas de tratamiento. Esto se debe a que la
materia prirria.bara este tipo de procesos es muy econémica (por
ejemplo, :cenlz’a‘ ‘muy fina, cementos y cal), en la mayoria de estos
procesos ‘I‘o’s req'ue'ri:i'nientbs son muy sencillos.

Los objetiv\(os"in‘l_é‘ilaleside este tipo de tratamientos se enfocaron a la
neceslda_d?del{pfddu;c;:iAr ‘un’ residuo mas manejable, en vez de tener un
producto’ que” curﬁi:la “los requerimientos de reglamentacion mas
estrictos. ‘(W'Ilje.s;yE:s.pihdola, 1994)

Debido a qué las restricciones de rellenos sanitario son mas estrictas y
se rechazan Ioé residuos para su disposicién en la tierra, esta tecnologia
puede ser una alternativa muy importante en orden de tratar al residuo
y convertirlo en aceptable para este tipo de disposicién. Una baja
permeabilidad, menor cantidad de lixiviado y caracteristicas similares,
hacen a un residuo peligroso aceptable para su disposicién en la tierra
después de su estabilizacién (Espindola, 1994).
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Vitrificacion

La vitrificacion es una técnica de estabilizacién la cual se refiere a la
fundicion y fusidon de materias a temperaturas normalmente en exceso
de los 1600°C seguida por el rapido enfriamiento a una forma amorfa y

no cristalina.

Se considera a la vitrificacién como un procedimiento de solidificacion y
estabilizacion ya que convierte al residuo a una estructura mds estable
con un potencial reducido para la migracién de contaminantes al medio

ambiente.

Para poder asegurar que los residuos que se vitrifican o solidifican son
seguros es necesario aplicarles una prueba en la cual se compruebe su
resistencia y eficiencia en capturar los residuos dentro de la estructura
formada. Las pruebas que se realizan son de acuerdo a la ASTM,
extraccion de los metales solubles en una relacién 1:20 agua: sdlido,
manteniendo en agitacion durante 18 hrs a 240 rpm; y la otra prueba
de acuerdo a la EPA, la cual consiste en extraer los metales solubles de
la misma manera que la anterior pero el liquido extractante es una
mezcla de acido sulfldrico y nitrico con pH 5.
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