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L-RESUMEN

Los Residuos Peligrosos constituyen un riesgo potencial desde su generacion,
recoleccion, transporte y almacenamiento, asi como durante el tratamiento o
disposicion final, En México no existen datos precisos del volumen generado, sin
embargo, estimaciones oficiales calculan que la produccion de residuos industriales
en el pals es de aproximadamente 450,000 t/din (Cortinas y Maffey, 1989). En
México de acuerdo a ln Ley General del Equilibrio Ecolégico y Proteccion al
Ambiente (LGEEPA) un residuo peligroso se define conto; “aquellos residuos, que
por sus caracteristicas corrosivas, tOxichs, venenosas, reactivas, explosivas,
inflamables, biologicas infecciosas o irritantes, representan un peligro para el
equilibrio ecologico o e medio ambicnte”,

De Acuerdo o la Norma Oficial Mexicana NOM-052-ECOL/1993 un residuo
peligroso es aquel que presenta una o mas de las siguientes caracteristicas:
Corrosivo, Reactivo, Explosivo, Toxico, Inflamable y/o Bioldgico-Infeccioso
(CRETIB). La generacion de residuos peligrosos se lleva a cabo en el sector
publico, en el hogar, en las actividades de comercializacion y transporte y en ¢l
sector industrial principalmente. Existe una gran diversidad de sitios donde son
depositados, destacando; los sitios de depdsito dentro de la misma empresa
generadora, lotes, terrenos baldios, y disposicion clandestina en tiraderos a cielo
abierto,

Dentro del sector industrial generador de residuos peligrosos, la industria
farmacéutica tiene un papel relevante, razén por lo cual en el presente trabajo se
llevd a cabo la caracterizacion de los Lodos Residuales Generados en las Plantas de
Tratamiento de Agua provenientes de la Industria Farmacéutica Productora de Beta-
lactamicos. Esta caracterizacion se realizo con base a las Normas Oficiales
Mexicanas NOM-052-ECOL/1993, NOM-053-ECQL/1993 y NOM-054/ECOL-
1993, con la finalidad de establecer si los lodos residuales generados se
consideraban peligrosos, de acuerdo con el codigo CRETIB.

Se implementaron también técnicas analiticas normalizadas y oficiales para ¢l
andlisis fisico, quimico y biologico de los lodos, destacando el uso de la Absorcion
Atdmica, Espectroscopia de Infrarrojo y Espectrofotometria de Luz Ultravioleta.

Esta caracterizacion permitid determinar que los lodos residuales, no
presentan caracteristicas Corrosivas, Explosivas, Toxicas, Inflamables y Biologica-
Infecciosas, Sin embargo, por presentar en su constitucion grupos Oxidantes Fuertes
(Nitratos), son considerados Peligrosos por su Reactividad de acuerdo a los criterios
de Reactividad ¢ Incompatibilidad de 1a NOM-054-ECOL-1993.

Finalmente, resulta una aportacion de gran importancia derivada del presente
trabajo, ¢l hecho de ser uno de los primeros estudios en implementar técnicas
analiticas modemas y més sensibles, capaces de proporcionar datos confiables y que
a futuro pueden ser considerados como propuestas para la elaboracion de Normas
Técnicas encaminadas a la caracterizacién de residuos sdlidos y liquidos, peligrosos

y no peligrosos,
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N-MARCO TEORICO

El crecimiento industrial en muchos palses ha incrementado rdpidamente el
uso de sustancias quimicas para diversos fines. Algunas sustancias pueden afectar la
cadena natural Agua-Suelo-Planta-Hombre si son liberadns accidentalmente al
ambiente sin tratamiento alguno. Existen sustancias que no pueden ser destinadas a
otro uso son desechadas y reciben el nombre de residuos. Las caracteristicas de los
residuos generados van desde los altamente peligrosos hasta los que no presentan
riesgo, esto es en funcion de sus propiedades fisicoquimicas, toxicoldgicas y
biodegradables (Cortinas y Vega, 1993).

El desarrollo de las sociedades industrializadas en los ultimos veinte afios, ha
llevado consigo una serie de factores que han sido la causa principal de la apanicion
de residuos de diferente tipo, que deben ser tratados con el fin de eliminarlos o bien
para ser reutilizados. Sin embargo, este tratamiento puede llevar consigo la
degradacion paulatina del medio ambiente con la consabida problemética que esto
representa para las futuras generaciones. Por todo ello, es necesario conocer los
diferentes residuos (fuentes, caracteristicas, efectos, etc.) que se generan, y buscar
las mejores alternativas para su mancjo tratamiento, y disposicion final. Es
importante que los esfuerzos de investigacion y desamrollo tecnoldgico, tanto
piblicos como privados, se planteen no sdlo hacia la depuracion de los residuos y
cfluentes, sino la reutilizacion y recuperacion de todos los residuos considerados
potencialmente contaminantes, evitando asl ¢l agotamiento de los recursos naturales
tales como ¢l agua, aire, suelo y minerales, entre otros (Cortinas y Vega, 1993),

1.1 Generalidades Sobre Resldues Peligrosos

Los Residuos Peligrosos constituyen un riesgo potencial en todas las etapas
de s ciclo (Figura 1); desde su generacion, recoleccion, transporte, y
almacenamiento asl como durante su tratamiento y principalmente en su disposicién
final, Los paises en vias de desarrolio enfrentan, ademis del problema de generacion
en su propio territorio, Ia posibilidad de convertirse en el depdsito de los desechos
provenientes de paises desarrollados; ya que un gran nimero de sustancias que
conforman (s mayoria de los Residuos Peligrosos no existen en forma natural, sc
desconoce el impacto que pueden tener en ¢l ambiente; sobre todo cuando no existen
mecanismos para absorberlos, degradarlos o reciclarlos por medio de los sistemas
naturales que mantienen el equilibrio en el planeta (Cortinas y Maffey, 1989).
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Figura 1. CICLO DE LA GENERACION, TRANSPORTE Y MANEJO DE LOS RESIDUOS PELIGROSOS
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DIF: Desechos Indastrisles Peligrosos
FUENTE: (Cortinas y Maffey, 1989).
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De acuerdo a diferentes publicaciones en el mundo existen actuslmente
alrededor de 100,000 sustancias quimicas diferentes, de las cuales, solamente cerca
de 2,000 se han estudiado en forma mas o menos extensa y de éstas ditimas
aproximadamente 600 de ellas cuentan con Limites Maximos Penmisibles de
exposicion. Por otra parte se calcula que se generan entre 350 a 450 millones de
t/afio de residuos peligrosos en el mundo (Morales, 1994).

2.2 Generacién de Residuos Peligrosos

En 1991 Estados Unidos generaba aproximadamente 4.5 millones de
toneladas de residuos solidos anualmente, lo que equivale a 45.4 kilogramos por
habitante cada dfa. Estos desechos eran producidos por diferentes sectores de la
sociedad, el sector agricola era el de mayor generacion, con 2.3 millones de
toneladas (52% del total), seguida por la industria minera con 36% del total, los
residuos industrinles (no peligrosos) con 5%, y los residuos domésticos y
municipales 4%, asi, aproximadamente 99% de los residuos generados no son
peligrosos o toxicos sblo, cerca de 0.045 millones de toneladas (1%) pueden ser
clasificados como peligrosos para la salud def hombre 0 el medio ambiente. De los
desechos toxicos y peligrosos generados en los Egtados Unidos, la industria produce
cerca del 100%. de esta cantidad f8 industria quimica y derivados. generan 60%,
seguidos por maquinaria, metales pesados, papel y productos derivados, productos
de metal fabricados, y productos de piedra, arcilla y vidrio (Miller y Miller, 1991).

Para 1994, estas cantidades se incrementaron notablemente presenténdose una
gan diferencia entre 1a generacion de residuos peligrosos provenientes de los
Estados Unidos en comparacion con la de otros pafses,

La tabla 1 muestra 1a produccion de residuos peligrosos generados en los
Estados Unidos en comparacion con otros palses en viss de desarollo e
industrislizados, asi como también, permite observar la gran diferencia en la
cantidad de residuos peligrosos presentes en México.
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Tabla 1, VOLUMEN DE RESIDUOS PELIGROSOS GENERADOS
EN ALGUNOS PAISES DE LA OCDE (1994)

Pals Generacion Anual Generacion Percapita
(Millones de Toneladas) (Kp/Persona)
Alemania 4.5-5 80
Canada 3.29 130
Dinamarca 12

Finlandia
Francia
Noruega
Paises Bajos 0.28 20
Reino Unido 1.50 27
Suecia 0,52 63

Suiza 0.093 15

FUENTE: (Morales, 1994).

En México no existen datos precisos del volumen generado de residuos
peligrosos; sin embargo, estimaciones oficiales calculan que la generacion de
residuos industriales en el pais es de aproximadamente 450,000 t/dia (Gréfica 1), de
los cuales 337,500 t/dia corresponden a la actividad minera extractiva y fundicion de
metales no ferrosos; 81,000 t/dia corresponden a la industria de procesos de la
quimica bdsica organica e inorgdnica, y 31,500 t/dia de residuos agroindustriales,
entre los que destacan |a industria azucarera, del café y las concentradoras de jugos
y aceites. Todo lo anterior produce un total de 164,250,000 v/aflo de residuos; de
este total, 14,500 t/dia corresponden a residuos - potencialmente peligrosos
(cquivalentes a 5,292,500 tafio), basicamente generados en la industria quimica
orghnica e inorgAnica, asi como la petroquimica. La ciudad de México genera
aproximadamente 173,500 t/mes (equivalentes a 2,082,000 t/afio) de residuos
industriales (PUMA, 1993),
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Grifica 1. GENERACION DE RESIDUOS EN MEXICO

Generacion de Residuos Industriales en
Mexico
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FUENTE: (PUMA, 1993).

Los principales residuos peligrosos que se generan con mayor frecuencia en
1a industris mexicana se encuentran listados en la tabla 2 (Morales, 1994).

Tabls 2, RESIDUOS PELIGROSOS GENERADOS CON MAYOR
FRECUENCIA EN LA INDUSTRIA MEXICANA

RESIDUOS PORCENTAJE
Solventes 36.2
Aceites y Grasas 12.89
Pinturas y Bamices 7.7
Soldaduras Pb-Sn 5.63
Resinas 4,45
Acidos y Bases 2.72
Metales Pesados 201
Adhesivos 1,69
Lodos 1.15
Tintas 0.35
Plésticos 0.26
Otros 20.79

FUENTE: (Morales, 1994).
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2.3 Clasificacton de Residuos Pellgrosos

La gran diversidad y heterogencidad de los residuos peligrosos dificuita
establecer criterios claros de clasificacion, y por lo tanto, manejo, recoleccion,
transporte, almacenamiento, tratamiento, reciclaje y disposicion final. Entre los
intentos que han surgido por clasificar de forma coherente y ordenada a los residuos
industriales se ha considerado su composicion quimica, estado fisico (aguas
chusticas residuales, aguas residuales calizas, breas, bases, fubricantes o aceites
gastados, colas, disolventes, envascs, sedimentos, cabezas, carbones activados,
catalizadores, jales, lodos, soluciones, lierras y otras), el proceso productivo, giro
industrial que los origina y las caracteristicas de corrosividad, reactividad,
explosividad, toxicidad y bioldgico infeccioso que presentan,

2.4 Definicion de Reslduos Pellgrosos

Segan la Agencia de Proteccién al Ambiente de los Estados Unidos (USEPA)
(1986) un residuo peligroso se define como; un residuo peligroso es cualquiera de
las formas de desperdicio, fodos provenientes de sistemas de tratamiento de desecho,
aguas residuales y otros materiales descargados incluyendo sblidos, liquidos,
semisdlidos o materiales gaseosos contenidos, que resultan de operaciones
industriales, comerciales, mineras, y de agricultura (excepto solidos o de materias
disueltas en aguas residuales domésticas o ¢} subproducto de un material) los cuales
debido a su cantidad, concentracion, caracteristicas fisicas, quimicas y/o infecciosas,
causen o contribuyen significativamente a incrementar 1a mortalidad, enfermedades
graves, imeversibles e incapacitantes al ser humano y representan un peligro
significativo o potencial para !a salud, ¢l ambicnte cuando se generan, tratan,
manejan, transportan o almacenan inadecuadamente, solos o cuando entran en
contacto con otros residuos (PUMA, 1993),

En México de acuerdo ala Ley General del Equilibrio Ecologico y Proteccion
al Ambiente (LGEEPA) un residuo peligroso se define como: Todos aquellos
residuos, que por sus caracteristicas - corrosivas, toxicas, venenosas, resctivas,
explosivas, inflamables, biologicas infecciosas o irritantes, representan un peligro
para el equilibrio ecoldgico o el ambiente,

De acuerdo a la Norma Oficial Mexicana NOM-052-ECOL-~1993 un Residuo
Peligroso es "cualquier residuo solido que presenta una o mis de las siguientes
caracteristicas; Corrosivo, Reactivo, Explosivo, Toxico, Inflamable y/o Biologico
Infeccioso, (CRETIB)".
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Corrosividad: Es la propiedad de una sustancia capaz de descomponer
a otras, en funcion de la liberacion de Hidrégeno y degrada quimicamente a los
materiales con los cuales entra en contacto.

Reactividad: Una sustancia reactiva es aquella que al entrar en
contacto con aire, agua o a causa de un movimiento, sufre cambios fisicos o
quimicos que pueden estar acompafiados por Ia liberacion repentina de energfa. Esta
liberacion puede ir desde 1a efervescencia hasta una explosion violenta.

Explosividad: Las sustancias explosivas son aquellas sustancias que
de mancra espontdnea o por una reaccién quimica pueden desprender pases a una
temperatura, presion y velocidad tales que causen dafios a los alrededores.

Toxicldad: Caracteristica de una sustancia o residuo para ¢l cual se ha
encontrado que la exposicion de seres humanos incluso a dosis bajas es fatal, o bien
que al ser inhalado, ingerido o al ingresar al organismo a través de la picl pucde
provocar efectos agudos o cronicos, incluyendo efectos cancerigenos,

Inflamabllidad: Esta propiedad tiene que ver con el grado de
susceptibilidad de un material para arder al aumentar su temperatura, las sustancias
mis flamables son liquidos con puntos de ignicion por debajo de 60°C.

Blolégice-Infecclose: Residuos generados como consecuencia de la
elaboracién de diagndsticos, tratamientos o inmunizaciones a los seres humanos y
animales, asi como los provenientes de investigaciones relacionadas con los mismos
o aquellos derivados de la produccion y prueba de reactivos bioldgicos y que son
actualmente objeto de regulacion y control para prevenir riesgos a la salud humana.

2.5 Efectos de los Realdues Peligrorns

En la actualidad existe una gran diversidad de sitios donde son confinados o
depositados los residuos peligrosos, entre los que se encuentran principalmente; los
mﬁim de desechos dentro de | misma empresa que los genera, lotes, terrenos

dios, disposicion clandesting en tiraderos a cielo abierto y en el mejor de los
cason en manos de compahins capacitadas que se encargan de almacenar, recolectar,
transportar, disponer, recuperar o darles un confinamiento final en un lugar seguro y
apropindo.

Los métodos no adecuados para el manejo de residuos peligrosos han
generado la aparicion de eventos de contaminacion que tienen como resultado dafio
significativo al medio ambiente y en multiples casos a la salud humana.
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El efecto de sustancias quimicas sobre la salud y el medio ambiente ha
recibido mucha atencidn por parte de la comunidad, debido a que existen un gran
nimero de efectos potenciales sobre las dreas cercanas a los sitios de disposicion de
los residuos peligrosos.

Este dafio se presenta de manera drastica y con frecuencia desencadena
efectos sobre los seres humanos de forma directa o indirecta, dependiendo de la ruta
de diseminacion que presenten (diagrama ).

Diagrama [. RUTAS DE DISEMINACION DE RESIDUOS PELIGROSOS

|

CONTACTO A
AGUA AIRE DIRECTO ALIMENTOS SUELO

Lo

VIAS DE ABSORCION <«
FUENTE: (Cortinas, 1993).

Los cuatro efectos bésicos que generan la presencia de residuos peligrosos
son;
1- Daftos a la salud
2- Efectos econémicos
3- Efectos sociales
4- Medio ambiente

2.8.1 Deflos ¢ Ig Selud

E! evidente incremento de elementos contaminantes en los residuos peligrosos
se ha aumentado de manera considerable y al ser depositados sin control se estén
incorporando en forma directa e indirecta en las cadenas alimenticias a través del
suministro de agua y alimentos, y posteriormente al ser humano, esto ocasiona que el
hombre se encuentre cada vez mas expuesto por medio de la ingesta de agua,
alimentos y del alre que respira, a posibles agentes tdxicos, mutagénicos,
teratogénicos y carcinogénicos.
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Existen muchos estudios acerca de los problemas de salud que ocasiona la
exposicion de estos residuos, sin embargo, la inseguridad presentada en los datos y
efectos hace casi imposible correlacionar casos anommales de céncer, casos
reproductivos adversos u otras enfermedades crénicas con sitios de disposicion de
residuos peligrosos.

2.5.2 Efectos Econdmicos

E! impacto de sitios de disposicidn y generacion de residuos peligrosos sobre
los valores economicos es muy negativo, esto se debe principalmente a que las
medidas de tratamiento y/o confinamiento de los mismos son a menudo muy
costosas, lo que obliga en multiples ocasiones a la disposicion clandestina por parte
de los generadores, provocando con esto serios problemas a la salud y al medio
ambiente.

2.5.3 Efectos Socigles

Existen numerosos casos de los efectos negativos ¢ inconformidad social que
provoca la presencia de confinamientos de residuos peligrosos sobre las personas
que viven en dreas cercanas a los sitios de disposicion, existiendo problemas sociales
entre los gobiemos y la comunidad.

2.5.4 Efectes ol Medio Ambienic

El deterioro al medio ambiente es amplio y con frecuencia irreversible, o
reversible a un costo elevado (como el caso del rio “love Channel” en Estados
Unidos donde el costo para la restauracién del mismo, se elevo a varios miles de
millones de dolares). A este deterioro contribuyen los residuos que son quemados,
que sufren corrosion, que reaccionan violentamente, asi como también aquellos que
son toxicos y riesgosos y que han sido depositados en sitios poco adecuados para su
disposicion (Milter y Miller 1991).

Los residuos peligrosos no solo tienen la facilided de afectar los sitios donde
son depositados en forma clandestina, sino que también establecen ciclos y rutas de
diseminacion en los cuales entran en interaccion con otros factores tales como aire,
agua y suelo (diagrama 2).
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No existe ningin método de confinamiento totalmente seguro y en todos los
casos se requiere evaluar previamente los posibles impactos ambientales y
seleccionar con propiedad los sitios para disponer los residuos. Es por esto, que los
residuos peligrosos generados con o sin tratamiento han sido dispuestos en diversos
lugares tales como cementerios industriales, lagunas superficiales, pozos profundos,
minas abandonadas o en el mar (Batstone 1993),

Disgrama 2, CICLO DE LOS RESIDUOS PELIGROSOS EN EL AMBIENTE
Y VIAS DE ABSORCION
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Las implicaciones de la disposicion inadecuada de los residuos peligrosos
para la salud y el bienestar piblico, asi como para el ambiente, han quedado
evidenciadas por sucesos que pusieron de relieve que es mas costoso remediar que
prevenir, Tal es el caso de los episodios de intoxicacién por mercurio y cadmio
acontecidos en Japon, en los que grupos de individuos que ingirieron alimentos
contaminados con residuos industriales y mineros, sufrieron graves problemas de
salud que llevaron a algunos a la mutagénesis, alteracién genética e incluso la
muerte (Batstone 1993).

En México se han presentado problemas de contaminacion provocados por la
disposicion inadecuada de materiales peligrosos, ocasionando con esto, diversos
dafios a 1a salud y efectos al medio ambiente,

- En 1962, en Torreon Coahuila se dispuso inadecuadamente de escoria con arsénico
¢l cual se encontraba almacenado en los patios de una empresa metalirgica, lo que
provoco la contaminacion de suelos y agua de pozos cercanos, presentdndose
posteriormente casos de arsenicismo en la poblacion cercana.

- Entre 1974 y 1977 en Tultitlan, Estado de México; una empresa de cromita,
deposito residuos con cromo a ciclo abierto y descargo aguas residuales con cromo
provocando la contaminacion del agua y suelo del poblado y ocasionando la
deteccion de cromo en sangye, entre los trabajadores del lugar,

- En Ciudad Judrez, Coahuila, durante 1984 ocurri6 una contaminacion radioactiva
por la liberacion de Pelets de un cilindro que contenia una fuente de Cobalto 60,
Este equipo fue vendido a un “Yonke” por un trabajador de un hospital. Los Pelets
fueron diseminados contaminando la chatarra, ¢l suelo y el camion.

- En 1991, la empresa “ANAVERSA" de Cordoba Veracruz, tenia almacenados
plaguicidas de diversos tipos, ocurmid un incendio y al intentar apagarlo con agua los
plaguicidas se diseminaron por un drea importante de la ciudad ocasionando la
presencia de restos de dioxinas en diferentes zonas (Morales, 1994),

2.6 Leglslacién en Materia de Residuos Peligrosos

La Legislacién en materia de Residuos Peligrosos en México, tiene sus
fundamentos legales en:

- La Constitucion Politica de los Estados Unidos Mexicanos; prevé y define la
administracion de sustancias toxicas, materiales peligrosos y residuos que de ellos
deriven; asi como diversas dependencias que tienen competencia en la materia,
conforme lo dicta la Ley Orghnica de 1a Administracion Piblica Federal,

12
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- Ley General del Equilibrio Ecolégico y la Proteccion al Ambiente (LGEEPA),
misma que se basa en los siguientes articulos:

Art. 3o, fraccion XXVI y XXVII, que definen respectivamente los conceptos
de residuos y residuos peligrosos.

Art. 5o, fraccion XIX, sefiala que la regulacion de las actividades
relacionadas con materiales o residuos peligrosos es de indole federal,

Art. 150 ol 153 del capitulo V, explican los lineamientos generales del tema,
mismos que se amplian en ¢l Reglamento de la LGEEPA en materia de residuos

peligrosos.

- El Reglamento de la LGEEPA en materia de Residuos Peligrosos, basado en:
Arts. 1 al 6, definen las disposiciones generales de los mismos.
Ants. 7y 8, referente a la generacion de residuos peligrosos,
Arts. 9 al 42, del inanejo de residuos peligrosos.
Arts. 43 al 57, de la importacion y exportacion de residuos peligrosos.
Arts, 58 al 63, de [as medidas de control y de seguridad y sanciones.

- Bl Reglamento de la Ley General de Salud en Materia de Control Sanitario de
Actividades, Establecimientos, Productos y Servicios, publicado el 18 de Enero de
1988, que contienc diversas disposiciones que se aplican a las sustancias toxicas y a
los residuos peligrosos en sus articulos 1214 al 1235,

- El Convenio de la Paz firmado en 1983 entre México y los Estados Unidos sobre
cooperacién para la proteccion y mejoramiento del medio ambiente, el cual en su
anexo III, establece condiciones relacionadas con el movimiento fronterizo de
residuos peligrosos, Incluye también las definiciones correspondientes, obligaciones
generales de cumplimiento de lns leyes nacionales, cooperacion en el monitoreo ¢
inspeccion, mecanismos de notificacion e informacion, readmision de exportaciones
ilegales, notificacion sobre medidas regulatorias y arreglos especificos para el caso
de las maquiladoras (cuyos residuos deben ser reexportados a estados Unidos).

- El Convenio de Basilea, firmado en 1989 por los paises pertenecientes a la
Organizacion de Cooperacién y Desarrollo Europeo (OCDE) de la cual México es
miembro a partir de 1994, que persigue la reduccion de residuos peligrosos al
minimo, disposicion de los mismos en el pafs en que se generan, control de las
exportaciones e importaciones, prohibicion de embarques hacia palses que carezcan
de capacidad legal, administrativa y técnica para manejar y disponer de ellos de
manera amnbientalmente adecuada y finalmente, la cooperacion en el intercambio de
informacidn, transferencia tecnologica y armonizacion de normas, cédigos vy
lineamientos (Direccion General de Contaminacion ambiental, 1994).
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- Acuerdo Publicado en el Diario Oficial de la Federacion el 29 de noviembre de
1994, que en su articulo 4o0. reforma la nomenclatura de las Normas Oficiales
Mexicanas NOM-CRP-O01-ECOL/1993 a  NOM-CRP-007-ECCL/1993
Publicadas en el Diario Oficial de la Federacion el dia 22 de Octubre de 1993, por
las Normas NOM052-ECOL-1993 3 NOM-058-ECOL-1993.

- Siete Nonnas Oficiales Mexicanas que cubren los criterios de peligrosidad y la
operacion de confinamientos controlados, publicadas el 22 de Qctubre de 1993 en el
Diario Oficial de 1a Federacion, cuyas especificaciones se seflalan a continuacion:

1) NOM-052-ECOL-1993, establece las caracteristicas de los Residuos
Peligrosos, el listado de los mismos y los limites que hacen a un residuo peligroso
por su toxicidad al ambiente.

2) NOM-083-ECOL-1993, establece el procedimiento para Hevar a cabo la
prueba de extraccion para determinar los constituyentes que hacen a un residuo
peligroso por su toxicidad al ambiente.

3) NOM-054-ECOL-1993, establece el procedimiento para determinar la
incompatibilidad entre dos o mas residuos considerados como peligrosos por la
NOM-052-ECOL-1993.

4) NOM-0SS-ECOL-1993, establece los requisitos que deben reunir los
sitios destinados al confinamiento controlado de Residuos Peligrosos, excepto los
radioactivos,

S) NOM-056-ECOL-1993, establece los requisitos para el disefio y
construccion de obras complementarias de un confinamiento controlado de Residuos
Industriales Peligrosos.

6) NOM-057-ECOL-1993, establece los requisitos que deben obscrvarse en
el disefio, construccion y operacion de celdas de un confinamiento controlado de
Residuos Peligrosos.

7) NOM-088-ECOL-1993, establece los requisitos para la operacion de un
confinamiento controlado de Residuos Peligrosos.

- Ocho formatos con sus respectivos instructivos,

- Tres decretos y dos acuerdos para la importacion y exportacion de materiales y
residuos peligrosos, plaguicidas y sustancias quimicas,

- Un Reglamento de transporte de Materiales Peligrosos de Ia SCT.
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- Siete Normas relacionados con el transporte de Residuos Industriales Peligrosos.

Es evidente que en México, el problema de la generacion de residuos
peligrosos es muy importante, dicha generacion se 1leva a cabo en el sector pablico,
en el hogar, en las actividedes de comercializacion y transporte y en el sector
industrial principalmente. Parte del sector industrial generador de residuos
peligrosos es In industria farmacdutica, ya que en los procesos de produccion de
materias primas que son utilizadas para la elaboracion de firmacos, cosméticos, y
productos quimicos, agrondmicos y horticolas; se generan aguas residunles que al
ser tratadas originan lodos residuales que pueden caracterizarse por la presencia de
cianuros, sulfatos, cloruros, nitrdgeno en todas sus formas, aceites, metales pesados,
detergentes, vapores de solventes inflamables y sustancias toxicas, e inhibidores del
crecimiento bacteriano (Jorgensen, 1979).

2,7 Caracteristicas de la Industria Farmacéutica

En la actualidad, la industria farmacéutica se ha caracterizado por el notable y
progresivo incremento de sus actividades, asl como por la tendencia a la constitucion
de complejos industriales de considerable amplitud, los riesgos de agresiones
importantes al entorno no son tan graves como los que presentan otras industrias; sus
producciones tienden a ser controladas, estudiadas, planificadas y luego ejecutadas
con procesos generalmente bastante limpios, para evitar contaminacion. En la
produccion de materias primas ln industria fannacéutica utiliza una elevada
proporcion de los procedimicntos caracteristicos de la industria quimica,
especialmente los de sintesis orgdnica, extraccion de productos de origen natural y
bioquimica industrial (Fundacion Natura, 1991).

En general, se calcula que este tipo de industria utiliza aproximadamente
8,000 procesos, de los cuales el 40% no origina gases, ni vierte polvo a 1a atmésfera.
Aunque, in composicion de las aguas residuales que genera la industria farmacéutica
varia considerablemente en relacion a los diferentes modelos de plantas para
tratamiento; el problema de contaminacion del agua provocada por el efluente
liguido en esta industria, es practicamente insignificante en los procesos de
manufactura de drogas y medicinas (Fundacion Natura, 1991).

Los residuos sdlidos se generan en la fase final de los procesos de reduccion
de emisiones contaminantes, se clasifican en toxicos peligrosos y no toxicos. En el
primer grupo se incluyen los acumulados en los depdsitos generales, procedentes de
1a filtracion del aire para la eliminacion de particulas y polvos, y los residuos de la
produccion y materiales caducos los cuales son de importancia cuantitativa,
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Los residuos toxicos también se originan en el tratamiento de las aguas
residuales, pero son tratados adecuadamente en incineradores, donde se producen
cenizas, escorin y humos (Fundacidn Natura, 1991).

Los residuos no téxicos provienen de lus fermentaciones de los procesos
bioquimicos. Ademas, se origina otro tipo de residuo constituido por un volumen
apreciable de papel y carién que son normalmente comercializados en otras
industrias,

La industria farmacéutica comprende cuatro grandes categorias de procesos
(Fundaci6n Natura, 1991):
1- Medicamentos o farmacos para uso humano (se incluyen los medicamentos de
origen biolégico, como vacunas, antibidticos, toxoides y sueros),
2- Medicamentos para uso veterinario,
3- Cosméticos y Productos de Belleza,
4- Productos quimicos agrondmicos y horticolas donde se incluyen insecticidas,
fungicidas y herbicidas.

Los principales elementos de produccion en la industria farmacéutica son: las
materias primas dentro de las cuales se encuentran los principios activos y los
excipientes empleados en la elaboracion de medicamentos y las férmulas
farmacéuticas especiales o productos cosméticos (Fundacién Natura, 1991).

En la produccién de antibidticos se conjugan los procedimientos quimicos,
los biolégicos y los microbiolégicos, En los procesos bioldgicos de fabricacion, se
utilizan animales como fuente de produccion de sustancias activas para la
cluboracién de agentes inmunizantes, antigenos y anticuerpos. Asl mismo, se
facilitan ura gran cantidad de reacciones, tales como, deshidrogenaciones e
hidroxilaciones especificas en varias moléculas basicas de la industria farmacéutica,
aprovechindose también, el uso de ciertos microorganismos para la sintesis de
compuestos organicos tales como fos anillos beta-lactAmicos (Fundacion Natura,
1991).

2.8 Beta-lactémicos
El anillo beta-lactémico es una estructura molecular formada de cuatro
étomos (tres de Carbono y uno de Nitrogeno) donde el 4tomo de nitrogeno estd

unido a uno de carbono con un grupo carboxilo, un grupo ionizable emparentado, de
forma similar a una lactona (un éster ciclico de un dcido carboxilico).
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Este anillo beta-luctémico se encuentra unido n un anillo de tinzolidina
conformado por cinco dtomos (una de Azufre, uno de Nitrégeno y tres de Carbono),
la cadenn lateral del anillo beta-lactamico varfa dependiendo del tipo de penicilina
(Raper y Thom, 1949).

Ll anillo beta-lactimico es un arreglo de dtomos que fue propuesta en 1943,
posterior a esto se intento la ablencion de penicilina por medio de sintesis quimica,
sin embargo se fracaso, En 1958 John C. Sheehan y coluboradores del Instituto de
Tecnologin de Massachusetts, lograron sintetizar la penicilina con ayuda de un
fuevo reactivo que les permitio cerrar ¢l anillo beta-lactimico en condiciones
quimicas suaves (Abraham, 1981).

Antes de descubrirse las caracleristicas estructurales def anillo tipico de ln
penicilina existian dos tipos de penicilinas denominadas penicilina F y penicilina G
Ins cuales tenfan el mismo nicleo molecular pero diferian en las cadenas laterales.
La penicilina G conocida también como bencilpenicilina fue la primera que alcanzo
un uso generalizado en medicing, sin embargo en 1954 habla indicios de que el valor
terapéutico de csta disminufa ante la progresiva presencia de estafilococos
resistentes, tal resistencia era consecuencia de la capacidad de sintetizar una enzima
Hamada penicilinnsa (Abraham, 1981),

Afortunadamente se obtuvieron nuevas penicilinas de cefalosporinas y otras
sustancins con el anillo beta-lactdmico que retenfan la mayoria de las propiedades
terapéuticas de la bencilpenicilina y, ademas, eran eficaces frente a muchas bacterias
resistentes @ la misma, Tales compuestos, junto a las primeras penicilinas,
coristituyen el grupo actual de antibidticos beta-lactamicos (Abraham, 1981).

2.8.1 Mecapismos de Accidn de Amibidticos Beta-lactdmicos

Estudios flevados a cabo por Strominger, Pask J. T. de la Facultad de
Medicina de Ia Universidad de Tufis, y por Ghuysen J. M. de la Universidad de
Licja, han demostrado que las membranss citoplasmaticas de bacterias y hongos
proximos g la familia Streptomyces poseen enzimas que resultan inactivadas por la
penicilina y otros antibidticos beta-lactdmicos, Las enzimas vulnerables son del tipo
de las transpeptidasas (que entrecruzan una cadena peptidica de peptidoglicano con
otra por desplazamiento de una D-alanina terminal), D-carboxipeptidasas (que
eliminan una D-alanina terminal por hidrdlisis sin que tenga Jugar entrecruzamiento)
0 enzimas que pueden realizar ambas acciones (Abraham, 1981),
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28.2 Produccidn de Antibidticos Beta-lactdmicos

La elaboracién de las penicilinas (beta-lactamicos) empieza en los tanques de
fermentacion, los cuales son recipientes cuya capacidad puede llegar hasta 100,000
litros a temperatura y ventilacion constantes (Webb F. C, y Ph. D., 1966),

En estos depositos se cultiva a nivel industrial una cepa del Hongo
Penicillium _chrysogenum, en un medio lfquido rico en nutimentos (caldo
acidificado). Los cultivos industriales de cepas de hongos o bacterias se inoculan en
tanques pequefios, desde donde se transfieren a los grandes fermentadores; una vez
aquf, se mantiene un control estricto del pH, el suministro de oxigeno y 1a aportacién
de nutrimentos requerido (Webb F. C. y Ph. D., 1966).

En esta parte del proceso, la muestra de esporas se hace crecer en ¢l menor
niimero de etapas posibles hasta el inoculo final que representa aproximadamente el
5% en volumen del fermentador principal y que posea una alta densidad de micelio
en crecimiento activo, para mantener esie crecimiento sin formacién del antibiético
sc aflade en estas fases, glucosa al 4% como fuente de energia (Webb F, C. y Ph. D,,
1966).

Como se mencioné anteriormente el contenido es transferido asépticamente a
los fermentadores, cuya composicién del medio de cultivo se seffala en la tabla 3, El
equilibrio comecto de ingredientes depende de las circunstancias locales,
especialmente el tipo de agua y la disponibilidad y precio de a lactosa y def com
steep (maiz o trigo escarpado) (Webb F. C. y Ph. D., 1966).

Unas aspas o palas mantienen la mezcla agitada en el interior del
fermentador. La penicilina G, es ¢l metabolito natural de las células fingjcas y cuya
produccion se establece de forma que ia claboracion del antibidtico sea continua
(Webb F. C. y Ph. D., 1966).

Al terminar la fermentacion, que dura varios dias, se separa la penicilina G de
las células fingicas por medic de filtracion y se traspasa a los cristalizadores, donde
se afiade un solvente (butanol, acetato de amilo o acetona) que sirve como medio de
extraccion para el antibiotico (Pameggiani, 1983 y Aharonowitz, 1981).

Después de la extraccion, la solucion es purificada por medio de
ultracentrifugacién con el fin de evitar perdidas importantes por apertura del anillo
beta-lacthmico, realizando posteriormente una segunda filtracion y el secado
(Parmeggjani, 1983 y Aharonowitz, 1981),
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La sustancia obtenida es nuevamente disuelta en el solvente de extraccion,
repitiendo previamente In etapa de extraccidn. Este disolvente se evapora arrastrando
consigo agua y dejando en el cristalizador una pasta cristalina de penicilina G de
mas del 99 % de pureza (Parmeggiani, 1983 y Aharonowitz, 1981),

El producto final es pesado, renlizando finalmente su control biologico
funcional y de esterilidad, asi como, ¢l empaquetado del antibidtico (Parmeggiani,
1983 y Aharonowitz, 1981).

Tabla 3. SUBSTRATO TIPICO EMPLEADO PARA LA PRODUCCION
INDUSTRIAL DE PENICILINAS

Ingredientes Concentracion Notas
(%)
Lactosa 1-3
Glucosa o Sacarosa 2-4 Afiadida lentamente
Corn Steep (Como Sélidos) 1-3 ‘
POH,Na 0.05
Elementos Traza, Mgy Zn 0.003 Si no estan presentes en los
materiales brutos
Elementos Traza, Fe, Mn, Cu, 0.001 Si no estan presentes en los
yB materiales brutos
Cal 0.5
Acido Fenilacético (Sal Sodica) 0.1 En varias fases
Tiosulfato 0.04
Antiespumantes C.S.

, Fuente: (Webb, 1966).
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Disgrama 3. PROCESO DE PRODUCCION DE UN ANTIBIOTICO

MATERIAS PRIMAS BIOSINTESIS POR €Oy Y GASES ORGANICOS (OLORES)
B —— FERMENTACION v
CULTIVOS PREPARADOS
EN LABORATORIO (e GQRRS, YAPORES X QLORES PENKIRANTES
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lACLARADO'—u-—---—---—-.-..

EXTRACCION RESTOS DEL CALDO DY, CULTIVO
1 DISPOSICION

ANTIBIOTICO A R # RESIDUODE - .oomvvmpm ™y,

ALMACENAMIENTO MiCELIO I especivica
EN TAMBORES '

l .
MATERIALES
ADICIONALES ——— [SINTESISQUIMICA (4 PASOS) | = = e = omu = e |

ANTIRIDTICO B 1

{ ALMACENAMIENTO EN TAMBORES |

|

» | SINTESIS QUIMICA (S PASOS) | wee = v = woun = -ol
1

1 o
» [BosFicAGioN] i

l AGUAS RESIDUALES

|

| AIBLAMIENTO (ESTABILIDAD) |

MATERIALES
ADICIONALES

MATERIALES
ADICJONALES

l MATERIA PARTICULADA

ENCAPSULADO

|

FUENTE: (Fundacién Natura, 1991).
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Uno de los principales recursos empleados en esta industria, es el agua que se
utiliza en la preparacién de los medios de cultivo para los cuales se emplean
cantidades muy grandes de dicho elemento.

La variabilidad en los tipos de cultivo, Ia gran gama de reactivos utilizados
como materia prima, asi como los grandes volimenes de agua utilizada en estos
procesos soh los que dan paso a la generacion de nguas y lodos residuales.

Por esta razdn, la industria farmacéutica se ha dado a la tarea de establecer
plantas de tratamiento de agua para minimizar los contaminantes presentes, ast como
lograr Ia desactivacién de beta-lactdmicos presentes en los residuos de micelio que
son arrastrados por las aguns residuales. Estas plantas de tratamiento generan a su
vez lodos residuales cuya composicidn varia dependiendo del proceso de produccion
empleado por la empresa generadora.

A continuacion el diagrama de flujo seguido para el tratamiento de las aguas

residuales que dieron origen a la formacién de los fodos residuales caracterizados en
este proyecto.
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Diagrams 4. PLANTA DE TRATAMIENTO DE AGUA PARA LA INDUSTRIA FARMACEUTICA
PRODUCTORA DE BETA-LACTAMICOS
AGUA RESIDUAL
UTILIZADA RN .
CONTROL BE CALIDAD
TANQUE PARA
RECOLECCION DE
. AGUAS
AGUA RESIDUAL RESIDUALES
UTRLIZADA EN
PROBTCCION Y —
LAVABO BE 2O Y TANQUE PARA
DESACTIVACION
PENICILINICA Y
Bipumiit FLOCULACION
FILTRO
| — — | PARA
gz | | s
TANQUE DE SECADO DE
RECOLECCION DE LODOS
AGUA
REACTIVOS | | SIN PARTICULAS Y SIN
BETA-LACTAMICOS CARACTERIZACION
RECICLAJE CRETIB
ENW.C. / \
TANQUE PARA | _ J
P" — | aGuALIMPIA | ¥ INCINERACION | | RELLENO SANITARIO
(CUERNAVACA) PARA RESIDUOS
DRENAJE ESPECIALES
MUNICIPAL
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111.- HIPOTESIS

Ya que los lodos residuales generados en la Industria Farmacéutica productora de
beta-lactamicos son considerados por la Norma Oficial Mexicana NOM-052-
ECOL-1993, como residuos potencialmente peligrosos, se hace evidente la
necesidad de realizar analisis fisicos, quimicos y biol6gicos para su caracterizacion
particular, de acuerdo al cédigo CRETIB, y asi establecer alternativas adecundas
para su manejo tratatniento y disposicion final,

1V.- OBJETIVOS

- Implementar técnicas analiticas cualitativas y cuantitativas relacionadas con los
parimetros a evaluar establecidos en las Normas Oficlales Mexicanas; NOM-052-
ECOL-1993 y NOM-083-ECOL-1993, para la caracterizacién de lodos residuales
generados en la planta de tratamiento de aguas residuales procedentes de la
desactivacion de beta-lactémicos.

- De acuerdo a los datos obtenidos y a su andlisis, determinar cual es 1a clasificacion
CRETIB que corresponde a los lodos residuales.

- Proponer alternativas para el manejo y disposicidn de. los lodos residuales
generados en la industria farmacéutica productora de beta-lactdmicos,
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V.- METODO

S.1 Identificacion de los Lodos Residuales Con Base a la Norma Oficial
Mexicana NOM-052-ECOL-1993

- El primer criterio para la caracterizacion, consistio en realizar la identificacion de
los lodos residuales dentro de alguno de los listados publicados en la Norma Oficiai
Mexicana, con el fin de determinar si son considerados o no peligrosos.

Esta identificacion se llevo a cabo tomando en consideracidn la Norma
Oficial Mexicana NOM-052-ECOL-1993, que establece el procedimiento a seguir
para la identificacién de residuos peligrosos en base al giro y rama industrial que los
genera, fuente no especifica y los listados de aquellas sustancias, residuos, lodos
residuales o subproductos que por sus caracterfsticas de corrosividad, reactividad,
explosividad, toxicidad, inflamabilidad y bioldgico infecciosos sean considerados
residuos Peligrosos,

Disgrama 5. IDENTIFICACION DE RESIDUOS PELIGROSOS
EN BASE A LA NOM-052-ECOL-1993

El Residuo se El Residuo se El Residuo se
encuentra encuentra | NO encuentra
> listado enla -—N—éb listado enla | — | listado en las
- Residuos tabla | de la tabla2deia | .. [tablas3 y4de
Generados NOM-052- NOM-052- la NOM-052-
ECOL-1993 ECOL-1993 ECOL-1993
NO +
Determinar las
caracteristicas
sI SI SI establecidas en el
cédigo CRETIB
] ‘
El Residuo S1 se Ty EL Retidup poteo
guna de las
consldera ‘_L: enelpuntoS2dein | = | e
PELIGROSO NOM-052-ECOL-1993 Si CRETIB
y NO
El Residuo NO se
considera PELIGROSO
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5.2 Caracterizacion de los Lodos Residuales con Base al Cédigo CRETIB

- El segundo criterio para la caracterizacion de los lodos residuales consiste en
determinar el grado de peligrosidad de los mismos en base al cddigo CRETIB
establecido en la Norma Oficial Mexicana NOM-052-ECOL-1993.

El muestreo de los lodos residuales se realizo con base en la Norma Oficial
Mexicana NOM-AA-015-1985 que establece el Método del Cuarteo para la toma
de muestra de residuos y un minimo de 2 muestras por cada muestreo.

Los lodos residuales analizados fueron previamente secados por la empresa a
100°C y las muestras colectadas se presentaban en forma de polvos finos con olor a
penicilina y de color amarillo ocre.

La muestras fiteron preparadas para su andlisis con base a la Norma Oficial
Mexicana NOM-A A-052-1985 que establece ¢l procedimiento para la Preparacién
de Muestras en el Laboratorio para su Andlisis

Se tomaron seis muestras de Residuos las cuales fueron llevadas al laboratorlo
donde se realizo la prueba de extraccion (iniclal y final) y la caracterizacién de cada
una de ellas, realizando cada determinacion por duplicado,

La caracterizacion de los lodos residuales se realizo con base a la Norma
Oficlal Mexicana:

- NOM.052-ECOL-1993, que establece los criterios para determinar a un residuo
peligroso bajo el cédigp CRETIB (Corrosivo, Reactivo, Explosivo, Téxico,
Inflamable y Bioldgico infeccioso), listado de los mismos y los limites que hacen a
un residuo peligroso por su toxicidad al ambiente, de acuerdo a las siguientes
definiciones:

8.2.1 Corrosivided

Un residuo se considera peligroso por su corrosividad cuando presenta
cualquiera de las siguientes propledades:
*En estado liquido o en solucién acuosa presenta un pH menor a 2, o mayor a 12,
*En estado lquido o en solucién acuosa y a una temperatura de 55 °C es capaz de
conroer e} acero al carbon (SAE 1020), a una velocidad de 6,35 mm o mds por afio,
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5.2.2 Reactividad
Un residuo se considera peligroso por su Reactividad cuando presenta

cualquiera de las siguientes propiedades:

*Bajo condiciones normales de temperatura y presion (25 °C y 1 Atm), se combina o
polimeriza violentamente sin detonacion.

*En condiciones normales de temperatura y presion (25 °C y T Atm), cuando entran
en contacto con agua en relacion (Residuo-Agua) de 5:1, 5:3, 5:5, reacciona
violentamente formando gases, vapores o humos.

*Bajo condiciones normales cuando se ponen en contacto con soluciones de pil,
dcido (HCI 1.0 N} y basico (NaOH 1.0 N), en relacion (Residuo-Agua) de 5:1, 5:3,
5:5 reacciona violentamente formando gases, vapores o humos,

*Si posee en su constitucién cianuros o sulfuros que cuando se exponen a
condiciones de pH entre 2.0 y 12.5 pueden generar gases, vapores o humos toxicos
en cantidades mayores a 250 ing de HCI/Kg de residuo o 500 mg de HyS/Kg de
residuo.

*Es capaz de producir radicales libres,

5.2.3 Explosividad

Un residuo se considera peligroso por su explosividad cuando presenta
cualquicra de las sigulentes propledades:
*Tiene una constante de explosividad igual o mayor a la del nitrobenceno.
*Es capaz de producir una reaccion o descomposicion detonante o explosiva a 25 °C

y & 1,03 Kg/em? de presion.

8.2.4 Loxjcidad

Un residuo se considera peligroso por su toxicidad al ambiente. cuando
presenta la siguiente propiedad:
*Cuando se somete a la prueba de extraccion para toxicidad conforme a la Norma
Oficial Mexicana NOM-053-ECOL-1993, el lixiviado de la muesira representativa
que contenga cualquiera de los constituyentes listados en 1a Norma Oficial Mexicana
NOM-052-ECOL-1993.

5.5 Inflamebliidad

Un residuo se considera peligroso por su inflamabilidad cuando presenta
cualqulera de las siguientes propledades:
*En solucion acuosa contiene més de 24% de alcohol en volumen,
*Es liquido y tlene un punto de inflamacion inferior a 60 °C,
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*No es liquido pero es capaz de provocar fuego por friccion, absorcion de humedad
o cambios quimlcos esponténeos (a 25 °C y a 1.03 kg/cm?2),

*Se trata de gases comprimidos inflamables o agentes oxidantes que estimulan la
combustion,

5.2.6 Bioldgico-Infeccioso

Un residuo con caracterfsticas -bioldgico-infecciosas se considera peligroso
cuando presenta cualquiera de las sigulentes propiedades:
*Cuando el residuo contiene bacterias, virus u otros microorganismos con capacidad
de infeccion, '
*Cuando contiene toxinas producidas por microorganismos que causen efectos
nacivos a seres vivos.

5.3 Prueba de Extraccion para Constituyentes Téxicos (PECT)

La prueba de extraccion de los lodos residuales para la determinacion de los
constituyentes toxicos se realizo can base a la Norma Oficlal Mexicana:

- NOM-083-ECOL-1993, que cstablece el procedimiento para efectuar la prueba

de extraccién mediante Ia cual se determinan los constituyentes inorgénicos que
hacen a un residuo peligroso por su toxicidad al ambiente,
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Diagrama 6. PRUEBA DE EXTRACCION PARA CONSTITUYENTES
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PECT: Prueba de Extraccién para Constituyentes Téxleos.
FUENTE: (Norma Oficial Mexicana NOM-053-ECOL-1993).
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5.4 Prueba de Incompatibilidad para Residuos Peligrosos

La prueba de incompatibilidad de los lodos residuales se realizo con base a la
Norma Oficial Mexicana:

- NOM-0S4-ECOL-1993, cstablece el procedimiento para determinar Ia
incompatibilidad entre dos 0 mas residuos considerades como peligrosos por ln
NOM-052-ECOL-1993.

Para determinar la incompatibilidad entre dos o mdis de los residuos
considerados como peligrosos de acuerdo con la Norma Oficial Mexicana NOM-
052-ECOL-1993 se realiza el slguiente procedimiento:

- Se identifican los residuos peligrosos dentro de algunos de los grupos reactivos que
se presentan en el listado del anexo 3 de la Norma Oficial Mexicana NOM-054-
ECOL-1993,

- Hecha la identificacién anterior, con base en la tabla de incompatibilidad (Tabla
B), se interceptan los grupos a los que pertenezcan los residuos,

- Si como resultado de las intersecciones efectuadas, se obtiene aiguna de las
reacciones previstas en el cédigo de reactividad (anexo A), se concluye que los
residuos son incompatibles.

Para determinar ia incompatibilidad entre dos o mas de los residuos
comprendidos en los listados de residuos peligrosos previstos en la Norma Oficial
Mexicana NOM-052-ECOL-1993 se seguird el siguiente procedimiento:

- Se identificaran los residuos peligrosos dentro de alguno de los grupos reactivos
que se presentan en el listado (anexo 4) de la Norma Oficlal Mexicana NOM-054-
ECOL-1993. .

- Con base en Ia tabla de incompatibilidad (Tabla A), se interceptardn los grupos a
los que pertenezcan los residuos, si se obtiene alguna de las reacciones previstas en
el cbdigo de reactividad (anexo A) se considerard que los residuos son

incompatibles,

- Después de cada extraccion obtenida se reallzé la prueba de Incompatibilidad
(Anexo A y B) y se procedié a realizar los andllsis fisicos, quimicos y biolégicos por
duplicado.
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5.5 Implementacion de Técnicas Analiticas para la Caracterfzacién de los Lodos
Residuales

Todo método analftico tiene como parte integral de su desarrollo la validacién
del mismo, es decir, que el método debe probarse para determinar su efectividad. La
validacién de un método no es mds que la secuencia de actividades (pruebas y
andlisis) debidamente documentadas que permiten demostrar que un método
analftico cumple con los objetivos y propésitos para el cual fue disefiado (L.opez,
1996).

Estas actividades gencralmente incluyen la evaluacién de la precisién,
linealidad, exactitud, especificidad, limite de deteccién, limite de cuantificacion y la
estabilidad de la muestra; siendo finalmente, el atributo esencial de toda respuesta
analitica la conflabilidad (Carrillo, 1995). Por esta razén, uno de los objetivos de este
trabajo fue implementar técnlcas analiticas capaces de proporcionar resultados
confiables y de ficil aplicacién.

En algunos pardmetros se utiliz6 mds de un método analitico con el fin de
determinar cual de ellos proporcionaba resultados mis confiables, asf como el de
conocer que modificaciones se podrian realizar a dicho método para la obtencion de
buenos resultados, En la caracterizacion de lodos residuales se implementaron
Normas Oficiales Mexicanas NOM-AA-08-1985, NOM-AA-015-1985 y NOM-AA-
052-1985 en materla de residuos sélldos municipales para la realizacién del
muestreo, la preparacion de las muestras en el laboratorio y la determinacién de pH,
debido a que estos métodos utilizados son considerados oficiales.

Se emnplearon también, métodos analiticos reportados en el libro de Métodos
Normalizados para la caracterizacién de lodos residuales, asi como la técnica
analitica de Espectroscopla en el Infrarrojo con Transformadas de Fourier las cuales
fueron fundamentales en la identlficacion y determinacion del anillo beta-lactamico.

Dentro de esta caracterizacién fue necesario el apoyo de técnicas analiticas
cualitativas, colorimétricas y también pruebas de comparacién visual como el caso
de la determinacién de aluminio (Ensayo Cuantitativo por Soluciontes Patrén,
Microquant 14825).
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El apoyo de técnicas que implican el uso de instrunentos de alta precision fue
preponderante en este trabajo sobresaliendo entre ellos el Espectrofotdmetro de
Absorcién Atdinica ( Perkin Elmer, 3110) para la determinacién de metales pesados,
Espectrofotometro de Infrurrajo con Transformada de Fourier (Perkin Elmer, 1600
Series FTIR) para la identificacion de grupos funcionales que permitan determinar la
presencia del anillo beta-lactdmico y el Espectrofotometro de Ultravioteta-Visible
(Espectronic 20, Bausch & Lomb), para la cuantificacién de especies idnicas tales
como NOy, NH,", PO, y Fésforo Total, asf como también, para la determinacion de
cromo hexavalente,

Las muestras fueron preparadas para su lectura en el infrarrojo utilizando los
métodos extraccion y de lectura directa (pastilla de KBr) las cuales son detalladas en
el apéndice. En el método de extraccion se emplearon dos tipos de solventes, uno de
caracterfsticas no polares como el Tetracloruro de Carbono (CCly) y otro de
caracteristicas polares como el Cloroformo (CHCl,). Este Gltimo solvente se utilizé
al comienzo del andlisis, pero como los espectros obtenidos presentaron varias
interferencias se opto por cambiar el solvente por Acetato de Etilo. La finalidad de
utilizar diferentes solventes radica en la importancia de extraer componentes polares
y no polares presentes en la muestra, obteniendo con esto una buena determinacién,
De esta forma, el CCl, al ser un compuesto no polar extrae constituyentes no polares
y el acetato de etilo (Ac. Et.) por sus caracteristicas extrae compuestos polares tales
como los dcidos carboxilicos y el acido peniciloico (Tanexu, 1961).

Para el anilisis biologico de los lodos residuales y la deteccion de hongos y
microorganismos, se utilizo como referencia la Farmacopea de los Estados Unidos
Mexicanos; empleando la prueba de Cilindro-Placa (siembra por espolvoreo) con el
fin de detectar el creciniento de posibles microorganismos capaces de producir dafio
al ser humano y/o a los seres vivos.

La determinacion de los parémetros fisicos, quimicos y biolégicos se llevo a
cabo implementando las técnicas analiticas mencionadas a continuacion.
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Tabla 4, TECNICAS ANALITICAS IMPLEMENTADAS PARA REALIZAR
EL ANALISIS FISICO, QUIMICO Y BIOLOGICO DE LOS LODOS

RESIDUALES
Pardmetro Técnica Aualitica Referencia
Muestreo de Residuos Métado del Cuarteo Norma Oficial Mexicana
Solidos (NOM-AA-015-1985)
Preparacion de muestras | Preparacién de Muestras | Norma Oficial Mexicana
de Residuos Solidos en el Laboratorio parasu| (NOM-AA-052-1985)
Analisis
Potencial de Hidrigeno | Método Potenciométrico | Norma Oficial Mexicana
oH) (NOM-AA-08-1988)
Nitratos Método del Acido Métodos Normalizados
Fenoldisultdnice
Amonio Método de Ia Sal de Fenol] Métodos Normalizados
o del Fenato
Fosfatos Método del Métodos Normalizados
Fosfomolibdato
Fésforo Total Método del Clorure Métodos Normalizados
Estanoso ‘
Plomo, Cadmio, Niguel, Método de
Bario, Selenlo, Arsénico, | Espectrofotometria de
Plata y Mercurlo Absorcibén Atémica Métodos Normalizados
(Pruebas de Toxicidad) | (Perkin Elmer, 3110)
Métoda
Espectrofotométrico en el
Cromo Hexavalente Rango Visible Métodos Normalizados
( Espectronic 20, Bausch ’
& Lomb)
Método de
Flerro, Cobre y Zinc Espectrofotometria de | Métodos Normelizados
(Parimetros Adicionales)|  Absorcién Atomica
(Perkin Elmer, 3110)
Método de Comparacién
Aluminio visual Merck
(Parémetro Adiclonal) | (Emsayo Cuantitativo por |  (Microguant, 14828)
Soluclones Patvron)
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Tabla 4. TECNICAS ANALITICAS IMPLEMENTADAS PARA REALIZAR
EL ANALISIS FISICO, QUIMICO Y BIOLOGICO DE LOS LODOS
RESIDUALES (Continuacién)

Pardmetro Técnica Analitica Referencin
Espectroscopia en el * Pharmaceutical
Anillo Beta-lactémico Infrarrojo (Solucién) Analysis (Técnica
(Perkin Elmer, 1600 Validada de Apoyo
Series FTIR) Analitico)
Espectroscopia en el * Pharmaceutical

Anillo Beta-lactémico Infrarrajo (Pastilln de Analysis (Técnica
Bromuro de Potasio) Validada de Apoyo

(Perkin Elmer, 1600 Analitico)
Series FTIR)
Espectroscopia en el * Pharmacentical
Anillo Beta-lactdmico Infrarrojo (Pelicula) Anglysis (Técnica
(Perkin Elmer, 1600 Validads de Apoyo
Series FTIR) Analitico)
Deteccién de Hongos y | Prueba de Cilindro-Place Farmacopen de los
otros microorgsnismos | (Siembra por Espolvoreo) Estados Unidos
Mexicanos

* FUENTE: (Tanexu, 1961).
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VI.- RESULTADOS
6.1 Por ciento de Sélidos Secos (Prucba preliminar)

El primer paso dentro de la caracterizacion de los lodos residuales fue el de
establecer por medio de pruebas preliminares el por ciento de sdlidos secos a fin de
definir el estado fisico que presenta el residuo,

Es importante sefialar que la prueba del por ciento de solidos se llevo a cabo
en forma objetiva y que el valor de 100 % de sdlido se establecié tomando en cuenta
que los lodos residuales caracterizados fueron previamente secados en un homo a
100°C (el secado lo realizo la empresa generadora), se adicionaron 100 ml de agua
desionizada para llevar a cabo Ja primera extraccién y calcular el por ciento de
sdlidos secos, obteniendo de esta forma los valores listados en la tabla 5.

Tabla 8. Por clento de Sdlidos Secos en las Sels Muestras Analizadas

Muestra % de Sélldos Secos
1 88.12

88.54

§2.90

83.18

81.38

84.07

n[hid i

Con base en la Normia Oficial Mexicaha NOM-052-ECOL-1993 la cual
establece que aguellos residuos que presentan 5% o més de sélidos secos son
considerados como residuos sélidos, y analizando los valores de por ciento de
s0lidos secos obtenidos se establece que los lodos residuales generados en Ia planta
de tratamiento de agua ¢s un residuo 100% sdlldo.

6.2 Prueba de lncompatibllidad
Después de las pruebas preliminares se procedié a realizar la extraccion
inicial y final de los constituyentes. A los extractos se les llevo a cabo la

determinacion de pH, para establecer el grado de incompatibilidad que presentaban
entre ellos, encontréndose los siguientes valores de pH (Tabla 6).
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Tabla 6. Valores de pH obtenidos en la Extraccion Inicial y Final para
Determinar el Grado de Incompatibilidad entre los Extractos

Muestra pH pH
(Extracto Inicial) (Extracto final)
1 57 7.0
2 57 6.9
3 6.1 7.4
4 60 1.8
] 6.0 70
6 54 6.7

En estos datos se observan diferencias de hasta 1,5 unidades de pH entre un
extracto y otro, lo cual es Indicativo de variaciones importantes en los constituyentes
presentes en cada uno de los extractos.

6.3 Prueba de Corrosividad

Para aplicar el criterio de Corrosividad establecido en la Norma Oficial
Mexicana NOM-052-ECOL-1993 en la caracterizacion de los lodos residuales, se
tomo en consideracién los valores de pH (Tabla 7) presentes en las muestras a
diferentes temperaturas. En el primer caso (25 °C) se buscé determinar si los fodos
residuales analizados podrian contener sustancias con caracterfsticas dcidas o bsicas
capaces de provocar problemas de corrosividad en otros materiales con los cuales
entre en contacto. Determinar el pH de la muestra a 55 °C tiene como finalidad
establecer si 10s lodos residuales analizados modifican conslderablemente su cardcter
dcido o bisico al exponerlos a cambios bruscos de temperatura, provocando con esto
que presenten caracteristicas potencialmente corrosivas.
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Tabla 7. Valores de pH obtenidos para determinar la Corrosividad de los Lodos
Residuales

Muestra pH a 25°C pHa55°C

1 6.4 6.0
2 6.3 59
3 6.8 6.4
4 6.8 6.2
5 6.5 59
6 6.0 5.6

Los valores de pH encontrados en los extractos permiten observar que los
lodos presentan una caracteristica ligeramente dclda y por lo tanto no se consideran
corrosivos,

6.4 Prueba de Reactividad

La reactividad de un reslduo se establece con base en varios criterios listados
en la Norma NOM-052-ECOL-1993.

Para llevar a cabo la aplicacion de estos criterios, se realizé la determinacion
de varios pardmetros,

Para determinar si el residuo reacciona violentamente formando gases,
vapores 0 humos, cuando se pone en contacto con agua en relacién 5:1, 5:3 y 5:5
(residuo-agua) en condiciones normales de presion (1 Atm) y temperatura (25 °C);
s¢ tomd una cantidad pequefa de muestra (extractos liquidos) y se le afiadi6
lentamente dentro de una campana de extraccién las cantidades de agua establecidas
en la relacién antes mencionada, Al llevar a cabo este procedimiento se observo que
no se presenta ninguna reaccidn violenta y por lo tanto el residuo es totalmente
compatible con el agua.

Otra prueba que se llevo a cabo dentro del criterio de reactividad consistié en
poner en contacto ¢l residuo con soluciones fcidas (HCI 1.0 N) y basicas (NaOH 1.0
N) en relacién 5:1, 5:3 y 5:5 (residuo-solucién) bajo condiclones nonmales de
presion y temperatura para observar s! reaccionaba violentamente formando gases,
vapores o humos.
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Esta prueba se realizé de dos formas; In primera consistié en determinar la
presencia de reacciones violentas capaces de generar gases, vapores o humos al
poner en contacto el residuo con las soluciones antes mencionadas; la segunda se
realizo simultdneamente utilizando un potenciémetro para evaluar si se presentaban
cambjos bruscos de pH lo que indicarfa la presencia de grupos capaces de reaccionar
con cualquiera de las soluciones, Al llevar a cabo la prueba no se presentaron
reacciones violentas, ni tampoco cambios significativos de pH con lo que se
determina que el residuo no genera gases, vapores o humos.

Para establecer si los lodos residunles poseen en su constitucion clanuros o
sulfuros se someten a condiciones de pH entre 2.0 y 12,5 y pueden generar gnses,
vapores o humos toxicos, se procedid a realizar una prueba cualitativa la cual
consistio en afladir lentamente (dentro de una campana de extraccion) una cierta
cantidad de selucidn acida (HC1 1,0 N) y solucion bdsica (NaOH 1.0 N) para
provocar cambios bruscos de pH y observar si se generan gases, vapores o humos
toxicos.

Esta determinacidn resulto negativa, no obstante se Hevo la muestra a valores
extremos de pH (menor de 2.0 y mayor de 12.5) sin que se observara la presencin de
gases, vapores 0 humos.

Para determinar si el residuo era capaz de producir radicales libres, se
implementaron técnlcas de laboratorio para la determinacion de Nitratos, Fosfatos y
Amonio, Esto se realizo con la finalidad de conocer la concentracién de los mismos
y principalmente para establecer si alguno de estos grupos en caso de encontrarse
presente en la muestra, sea considerado por los criterios de reactividad e
incompatibilidad establecido por la NOM-054-ECOL- 1993 como grupo reactivo con
poder oxidante o reductor,

Los resultados obtenidos, permitieron observar que los lodos residuales
presentaban en su constitucion cierta concentracion de amonio (Tabla 8), nitratos
(Tabla 9) y fosfatos (Tabla 10), de los cuales solo los nitratos fueron considerados
como grupo reactivo con poder oxidante fuerte por la NOM-054-ECOL-1993, Estos
valores concuerdan con las concentraciones citadas (Jorgensen, 1979 y Nemerow
1991) para la composicién tipica de residuos procedentes de la industria
farmacéutica productora de antibiéticos (penicllinas).

Para el amonio la literatura cita hasta aproximadamente 90 mg/l de nitrégeno
en forma de amonlo, mientras que los resultados obtenidos muestran que la
concentracién de amonio (Tabla 8) en los lodos residuales analizados se encuentra
entre 37.0 y 67.0 mg/1,
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Tabla 8. Concentracion de Amonio ¢n las Seis Muestras de Lodos Residuales

Muestra Concentracién de Amonio
(mg/l)

39.0

520

375

37.0

520

67.0

N[l [ D e

En cuanto a nitratos se refiere (Tabla 9) la concentracion obtenida fue de 17.1
a 18.3, Esta concentracién concuerda con la citada (Jorgensen, 1979 y Nemerow
1991) la cual establece que los residuos sdlidos procedentes de la industria
farmacéutica contienen hasta 30 mg/! de nitratos.

Tabla 9, Concentracién de Nitratos en las Sels Muestras de Lodos Residuales

Muestra Concentracién de Nitratos
my

17.2

18.2

18.2

18.3

17.1

18.3

N[N o [0 D jemm

Los fosfatos son parte importante dentro de la produccién de antibibticos, la
literatura cita (Jorgensen, 1979 y Nemerow 1991) de 20 a i40 mg/l de fosfatos
(P,05) presentes en los residuos sélidos de tipo farmacéutico. Sin embargo, los
resultados obtenidos (Tabla §0) muestran que la concentracién de fosfatos presentes
en los lodos van de 4.1 a 7.0 mg/}; lo cual se debe posiblemente al alto contenido de
fésforo orgénico que presentan los lodos.
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Tabla 10, Concentracién de Fosfatos en las Seis Muestras de Lodos Residuales

Muestra Concentracién de Fosfatos

(mgh)
41

4.2
70
69
4.1
4.3

N [ L [0 [

Al realizar la determinacién de fosforo total (Tabla 11), se encontré que los
lodos residuales son ricos en fosforo organico presentando concentraciones que van
desde 32.8 a 55.6 mg/l de fosforo total, Estos resultados concuerdan con la
concentracion de 20 a 140 mg/l de fosforo (en forma de fosfatos) citado en la
bibliografia (Jorgensen, 1979 y Nemerow 1991).

Tabla 11, Concentracién de Fésforo Total en las Seis Muestras de Lodos
Residuales

Muestra Concentracién de Fosforo

Total ‘Eﬂ!l
128
136
§8.6
548
178
30

N (U [td [ |

6.5 Prueba de Explosividad

La muestra no presento caracteristicas explosivas puesto que los lodos
residuales analizados no provienen de algin giro o proceso en el que se utilizan
materiales explosivos, y por lo tanto tampoco reacciona violentamente con
detonacion cuando esta sujeto a 25 °C de temperatura y 1.03 Kg/em? de presién,
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6.6 Prueba de Toxicidad

Para evaluar el criterio de toxicidad de los lodos residuales se empleo la
técnica de Espectrofotometria de Absorcion Atomica, caracterizando constituyentes
inorgénicos y se utilizaron en la preparacion de las muestras, digestion acida simple
y digestién Acida Kjeldahl, asi como ¢l Espectrofotémetro de Ultravioleta Visible
para la determinacién de Cromo Hexavalente,

En la primera digestion, los resuitados obtenidos (Tablas 12 y I3) muestran
gque para el Arsénico, Bario, Plata y Selenio no se detecto concentracidn alguna.
Para el Cadmio se detecto una concentracién promedio de 0.5 mg/l la cual se
encuentra por debajo del Limite Méximo Pemisible (1.0 mg/l) establecido en la
norma NOM-052-ECOL-1993, La concentracién promedio del Niquel fue de 1.4
mg/l, la cual tampoco rebasa ¢l Limite Méximo Permisible (5.0 mg/l), Finalmente,
aunque el Plomo presenta una concentracion promedio de (3.0 mg/i) no rebasa lo
establecido (5.0 mg/l) por la norma correspondiente. En el caso del Cromo
hexavalente no se detecto concentracion alguna en los lodos residuales.

Tabla 12, Concentracién de Constituyentes Toxicos (Digestion Acida Simple) en
las Seis Muestras de Lados Residugles.

Constituyentes Concentracién (mg/1) Limite Méximo
Inorginicos Permisible (mg/)
1 2 3 4 ] 6 | NOM-052-ECOL-1993
Arséalco ND|{ ND INDI{ND{ND|ND 50
Bario ND | NDINDIND|ND|ND 1000
Cadmio 04 | 08 08 (05 ;06 0S8 1.0
Cromo ND | ND |ND{ND/ND| ND 80
Hexavalente
Nigue) 1.5 1.5 |10 14 ] 18 | 14 8.0
Mercurio ND | ND IND ND|ND|ND 0.2
Plats ND | NDI(ND{ND|ND!ND 50
Plomo 37 139 (2730201 27 80
Selenio ND {ND |[ND/NDI{ND| ND 1.0
N D: No Detectado
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Tabla 13. Concentracién Promedio de Constituyentes Téxicos (Digestion Acida
Simple) Para Determinar la Toxicidad de los Lodos Residuales con Base n la
Norma Oficial Mexicana NOM-052-ECOL-1993

Constituyentes Resultados Limite Méximo Permitido
Inorgénicos (mg/l)
Arsénico ND 5.0
Bario ND 100.0
Cadmio 0.5 1.0
Cromo Hexavalente ND 50
Niquel 1.4 5.0
Mercurio ND 0.2
Plata ND 5.0
Plomo 3.0 5.0
Selenio ND 1.0
N D: No Detectado

Al igual que en los resultados anteriores, empleando una digestion Kjeldahl
no se detecto Arsénico, Bario, Mercurio, Plata y Selenlo (Tablas 14 y 15). El
Cadmio presentd una concentracion promedio de 0,031 mg/l, el cual lo ubica por
debajo del Limite Méximo Permisible (1.0 mg/l) establecido en la Norma Oficial
Mexicana NOM-052-ECOL-1993,

Tabla 14. Concentraclén de Constituyentes Toxicos (Digestién Acida Kjeldahl)
¢n Ias Seis Muestras de Lodos Residuales

Metales Concentracion (mg/) Limite Méximo
Permitido (mg/l)
1 2 3 4 5 6 | NOM-052-ECOL.-1993
Anséaico | ND | ND IND/NDIND | ND 50
Bario ND | ND | ND|ND|ND| ND 100.0
Cadmio | 003 | 0.03 {003 ] 003 ] 008 ! 0.04 1.0
Cromo ND | ND |[ND(ND|ND| ND 50
Hoxavalente ;
Niguel 011 ] 0.12 1008 | 010 0.14 | 008 5.0
 Morcurio | ND | ND [ND(ND|ND | ND 0.2
Plats ND { ND [ND|ND|ND|ND 50
Plomo 03 { 083 (054]021)078] 021 50
ND | ND IND/ND | ND|ND 1.0
N D: No Detectado
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E! Niquel presento una concentracién de 0.11 mg/l, permaneciendo por
debajo del Limite Méximo Permisible (5.0 mg/l) establecido en Ia norma
correspondiente. Finalmente, el Plomo presento un valor de 0.43 mg/l que se
encuentra debajo del limite maximo permitido (5.0 mg/l) establecido en la Norma
Oficial Mexicana respectiva,

Tabla 18, Concentracion Promedio de Constituyentes Téxicos (Digestion Acida
Kjeldahl) Para Determinar la Toxicidad de los Lodos Residuales con Base a la
Norma Oficial Mexicans NOM-052--ECOL~1993

Parimetros Resultados Limite Miéximo Permitido
(mgh)
Arsénico ND 50
Bario ND 1060.0
Cadmio 0.03 1.0
Cromo Hexavalente ND 5.0
Niguel 0.11 5.0
Mercurio ND 0.2
Plata ND 5.0
Plomo 043 5.0
Selenio ND 1.0
N D: No Detectado

Simultaneamente se evaliio la presencia del Flerro, Cobre, y Zinc debido a
que estos son parte importante dentro del medio de cultivo empleads en la
producclén de los beta-lactamicos (penicilina), asf como también 1a determinacién
de Aluminio el cual se utiliza como catatizador dentro del proceso de produccidn,

Al utilizar fa digestion simpie (Tabla 16), el valor del fierro fue de 7.3 mg/l
que indica un alto contenido en la muestra, El Cobre presento una concentracién de
0.41 mg/l y el Aluminio de 0.18 mg/l, que indica concentraciones bajas de dichos
elementos. Por Gltimo ¢l Zinc presenta concentraciones altas en la muestra,
obteniéndose una concentracion promedio de 6.3 mg/l.
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Tabla 16. Concentracion de Metales Pesados (Digestién Acida Simple)
Considerados como Pardmetros Adicionales Para Determinar las
Caracteristicas Quimicas de los Lodos Residuales

Metales Concentracién (mg/h Concentracién
1 2 3 4 5 6 | Promedio (mg/l) |
Fietro 70 | 73 178175 |80 65 5.0
Cobre 0.39 | 0.32 102310971017 040 0.41
Aluminio | 0.1 02 102102102 02 0.18
Zinc 69 | 69 |48 | 44 | 73 | 75 6.30

En la digestién Kjeldahl (Tabla 17), el valor de fierro fue de 11.5 mg/l lo que
hace referencia a un alto contenido del metal en los lodos residuales. La
concentracién de Cobre fue de 0,2 mg/l, Aluminio 0.16 mg/l y Zinc de 1.62 mg/
(Tabla 17).

Tabla 17. Concentracién de Metales Pesados (Digestin Acida Kjeldahl)
Considerados como Pardmetros Adicionales Para Determinar las
Caracteriaticas Quimicas de los Lodos Residuales

Metales Conrcentracién (mg/1) Concentracién
Promedio (mg/1)
1 2 3 4 5 6
Fierro 1478 1 1838 1 7.11 | 7.51 [17.34] 6.78 11.5
Cobre 028 | 023 (016 ]0.15 1023 | 0.15 0,20
Aluminio | 0.1 01 102]02 102 02 0.16
Zinc 2,77 | 2.87 | 044 [ 041 | 276 | 0.49 1.62

6.7 Prueba de Infismabilidad

En cuanto al criterio de Inflamabilidad, los lodos residuales no se presentan
en estado liquido y con punto de inflamacién menor a 60 °C, no se tratan de gases
comprimidos inflamables o agentes oxidantes fuertes que estimulen ia combustlén, y
aunque se trata de residuos sdlidos, los lodos residuales no son capaces d¢ provocar
fuego por friccién, absorcién de humedad o camblos quimicos espontaneos.
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6.8 Prueba de Blolégico-infeccioso

En el criterio de Bioldgico-Infeccioso se utillzaron pruebas microbioldgicas
para la deteccién de hongos y microorganismos infecciosos. Estas pruebas
permiticron observar que en los lodos residuales no existe la presencia de
microorganismos capaces de causar dafios a seres vivos, y solo se detectaron
colonias de hongos del gencro Penlclilium y Cephalosporium ios cuaies no producen
ningun tipo de infeccidn a los hombres, ni tampoco generan toxinas que causen daflo
a ofros organismos, por lo cual se establece que los lodos residuales no presentan
caracterfsticas bioldgico-infecciosas.

6.9 Prueba para la Identificacion del Anillo Beta-lactdmico

Para la determinacién del anilio beta-tactdmico presente en los lodos
residunies se realizaron 39 espectros en el Intrarrojo, los cuales proporcionaron los
siguientes resultados.

El espectro 1 pertenece a la bencilpenicilina mostrando la banda caracterfstica
que se asigna a la vibracién del grupo carbonilo (>C=0) del anillo beta-lactdmico en
1779.4 cm’ (1770-1780 cm", segin la literatura), Se observan también tres bandas a
3486.2, 1694.0 y 1601.7 los cuales indican [a presencia del grupo amida. La primera
de ellas se asigna al alargamiento N-H, Ia segunda a la vibracién del carboniio y la
iltima a la deformacion N-H, La banda ancha ubicada por arriba de 3200 cm™ indica
la presencia de algtn grupo carboxilo (COOH) en la molécula,

Los siguientes espectros (2 al 39) pertenccen a las seis muestras anallzadas de
lodos residuales. Las bandas que se observan en los espectros permiten estabiecer la
presencia tanto de anillos beta-lactdmicos asi como de productos que resultan de la
desactivacién de beta-lactimicos, En general, los espectros obtenidos muestran las
slguientes caracterfsticas.

En las muestras 1 y 2 (espectros 2 al 15) se observa en el espectro de la
muestra original las bandas tipicas de! grupo carboxilo a 3420 y 1650 cm”, En los
diferentes extractos se confirnna la presencia del grupo COOH como consecuencia de
la desactivacién del anillo beta-lactdmico. En los extractos de moléculas polares
realizados con acetato de etilo se observan bandas a 1712 cm’! que se asignan al
grupo carbonilo. La ausencia de bandas tipicas de cetonas y la presencia de clertas
bandas de amina hacen notar que el anillo beta-lactamico ha sido desactivado.
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En la- muestra 3 (espectros 16, al 21), el espectro de la muestru original
(espectro 16) y los espectros 17 y 21 presentan una banda a 1773.9 e’ que indica la
presencia de residuos del antibidtico con el anillo beta-lactimico sin desactivar,
Aunque la sefial sea apenas detectable, esta banda se corrobora en los extractos
realizados con acetato de etilo en donde se obtiene una banda similar a 1776 cm™ y
1a cual corresponde al grupo carbonilo del amllo beta-lactdmico. Se presenta también
en el espectro 18, una banda a 1741 cm™ la cual se podria asignar a residuos del
anillo beta-lactdmico.

En la muestra 4 al igual que en la mwestra 5 (cspectros 22 al 13), y por
semejanza de la asignacion de bandas, se presenta la degradaeion del anillo beta-
lactdmico. Esta aseveracion se fundamenta en la ausencia de la banda tipica del
anillo beta-lactdmico, Esto se corrobora con la presencia de bandas para dcido
carbox{llco (1417 y 1718 cm), aminas (bandas de deformacién N-H a 1504 y
1607.9 cm™) y cetonas (banda a 1718.2 cm”) presentes en los espectros En los
espectros 29 y 30 se observa la banda del grupo carbonilo a 1716 em™ la cual puede
asignarse a una celona o un éster alifétlco presente en alguna de las estructuras
resultantes de la degradacion de! anillo beta-lactimico.

En la muestra 6 (espectro 34) se observa una banda ancha a 3416 em” que
junto con lade 1705 oy’ ! se asigna ai grupo carboxilo. En este espectro, de acuerdo
al espectro de la bencilpenicilina y a lo cnado en la literatura no se observa la banda
del carbonilo beta-lactémico a 1779 cm” con lo cual se determina que el beta-
lactémico ha sido desactivado. Esto se corrobora con los espectros (35 al 39) de las
extracciones con acetato de etilo y tetracloruro de carbono. Con el tetracloruro de
carbono se extrajeron los componentes no polares y no se observa la banda ancha a +
3500 cm’ t(pica del OH del 4cido carboxilico, la sefial a 1779 e’ ! es intensa y se
puede asignar a algin tipo de cetona o éster alifético presente en la muestra,

Para el caso del espectro 37 los componentes polares como el 4cido
peniciloico se obtuvieron por extraccion con acetato de etilo observandose bandas
por arriba de 3200 cm! lo que indican la presencia de 4cido carboxilico y aminas
primarias y secundarias como resultado de la desactivacién del anlllo beta-lactamico,

El espectro 39 muestra las bandas que identifican al dcido carboxilico a 3343
em’! y 1712 cm’!, estén presentes también grupos amina tanto secundarias como
primarias ui;nindoles las bandas de deformacion N-H a 1504 y 1606 cm’!

respectivamente. La presencia de estas bandas permite determinar que el anillo beta-
lactémico ha sido desactivado.
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VIL- ANALISIS DE RESULTADOS

Las pruebas preliminares llevadas a cabo dentro de Ia caracterizacion de los
lodos residuales son de gran importancin porque con base a ellas se puede
determinar el verdadero estado fisico de una amplia gama de residuos. Estas pruebas
sirven también, como base para determinar la cantidad de residuo necesario para
lievar a cabo la prueba de extraccion para constituyentes volatiles (PECT), asf como
para calcular 1a cantidad de reactivo de extraccion que se debe utilizar para realizar
1a segunda extraccion (extraccion final) de los constituyentes n evaluar, Estas dos
extracciones se realizaron con Ig finalidad de determinar si en los extractos se
presentaban caracteristicas diferentes entre si,

Después de 1a prueba preliminar se procedié a calcular los valores de pH de
cada uno de los extractos, para establecer la compatibilidad entre los niismos,

La compatibilidad entre los extractos, ¢s un criterio muy importante dentro de
la caracterizacion ya que permite inferir la presencia de constituyentes similares en
los extractos y por consecuencia los posibles componentes que conforman a cada
uno de ellos.

Los valores de pH encontrados para el primer extracto oscilan entre 5.4 a 6.1
y de 6.7 a 7.5 para el extracto final. Analizando estos valores podemos determinar
que aunque los extractos presentan diferencias significativas de pH y por
consiguiente variaciones importantes en la constitucién de los mismos, tanto los
constituyentes del extracto inicial como los del extracto final presentan cierta
tendencia hacia la neutralidad o cual permite inferir que existe cierta compatibilidad
entre los extractos analizados.

A pesar de que los extractos analizados presentan en. su constitucion
componentes que dificren de un extracto a ofro, es importante mencionar que la
posibilidad de que se presenten reacciones secundarias al combinar un extracto con
otro es précticamente 1ula, debido a que ambos expresan cierta compatibilidad.

Otra forma de establecer la incompatibilidad entre los extractos analizados,
fue mezclar 100 m! de cada uno de ellos en un mismo recipiente (como lo indica la
NOM-054-ECOL-1993) para observar si no se formaban fases miltiples en la
mezcla que pudieran indicar 1a presencia en cada una de las fases de constituyentes
totalmente heterogéneos y por lo tanto incompatibles entres si. Al mezclar los
distintos extractos se observo que fueron totalmente miscibles uno con otro y que no
hubo formacion de fases multiples, con lo cual se reafirmaba. el grado de
compatibilidad existente entre los extractos.
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Finalmente, estas dos pruebas de incompatibilidad que fueron realizadas,
sirvieron para proporcionar la informacion suficiente para concluir que no existen
grupos reactivos diferentes entre los extractos, y por lo tanto al llevarlos a la tabla de
incompatibilided publicada en la NOM-054-ECOL-1993 se observo que 1o hubo
interseceion entre grupos reactivos que diern origen a una reaccion peligrosa y/o una
posible incompatibilidad.

Para llevar a cabo la aplicacion de los criterios de corrosividad establecidos
en la NOM-052-ECOL-1993, se considerd necesario obtener ¢l pH de los residuos a
temperaturas de 25 °C y 55 °C. Conociendo que todas las sustancias quimicas
existentes presentan un cierto poder corrosivo que radica principalmente en los
caracteristicas propias de los constituyentes y en consecuencia en su clasificacion de
acidez y/o basicidad; en el primer caso se pretendio obtener el valor de pH a
temperatura ambiente, con la finalidad de detemminar si los lodos residuales
analizados presentaban caracteristicas dcidas o bdsicas que les confiricran la
capacidad de provocar problemas de corrosividad en cualquier malerial que entrara
en contacto con ellos,

Al establecer que a condiciones normales de presion y temperatura los lodos
residuales no serian corrosivos, faltaba determinar si por efecto de un aumento en la
temperatura del residuo, las caracteristicas dcidas y/o basicas de los componentes
presentes en los lodos se verian afectadas provocando con ello que los valores de pH
se modificaran significativamente (fucrtemente dcidos o fuertemente basicos)
generando con ello que los lodos residuales adquirieran caracteristicas
potencialmente corrosivas, Esta determinacion se llevo a cabo debido a que el
aumento en la temperatura de una sustancia puede afectar directamente los valores
de pH al modificar la concentracion de iones hidrogeno libres capaces de degradar
quimicamente otros materiales con los que entran en contacto.

Analizando los valores de pH obtenidos, se observa que en ninguno de los
casos se presentan valores. de pH menores a 2 o mayores a 12, y que el rango
encontrado a 25 °C varia de 6.0 a 6.8 (ligeramente dcidos) y que para muestras
analizadas a 55 °C se observan valores de 5.6 a 6.4, con lo cual se determina que los
lodos residuales presentan un carécter moderadamente écido y por lo tanto ¢n ningin
momento se consideran corrosivos.

El método empleado para realizar la determinacion de pH fue el método
potenciométrico recomendado por 1a Norma Oficial Mexicana NOM-AA-08.1985,
El equipo fue calibrado con soluciones buffer de pH 4, pH 7 y pH 10, Esta
calibracion se realizo considerando que se desconocia totalimente el rango de pH que
presentaban los lodos residuales,
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La reactividad de los lodos residuales fue también evaluada con base en los
criferios estnblecidos por ln NOM-052-ECOL-1993. Los resultados encontrados
permiten determinar que los lodos residuales, aunque no ficnen la capacidad de
reaccionar violentamente generando gases, vapores o humos cuando entran en
contacto con ngua, dcidos, bases, o cuando poseen en su constitucién ciamros o
sulfuros; presentan cierto contenido de nitratos, los cuales estén considerados por los
criterios de reactividad e incompatibilidad establecidos en la NOM-054-ECOL-1993
como grupo reactivo con fuerte poder oxidante.

Para determinar si los lodos residuales tenfan la capacidad de generar
radicales libres, se utilizaron métodos normalizados para la determinacidon de
especies idnicas tales como nitratos, fosfatos, amonio y fésforo total los cuales son
elementos importantes dentro de la produccion de beta-lactdmicos. Los andlisis se
realizaron a los extractos liquidos obtenidos en la extraccion preliminar de los
constituyentes presentes,

Los resultados muestran que en general las especies idnicas evaluadas se
encuentran en altas concentraciones en la muestra, esto concuerda ampliamente con
lo citado (Jorgensen, 1979 y Nemerow 1991). No obstante, es necesario enfatizar
que la baja concentracién de fosfatos detectada cn la muestras, se debe a que los
lodos residuales tienen un alto contenido de fasforo orgénico por lo cual habria que
oxidar primero estos ultimos para poder detectar el fosforo en fonma de ortofosfatos.

Dentro de los criterios de explosividad se maneja la presencia de materiales
detonantes y explosivos y el poder de detonacidn de los mismos. Sin embargo, estos
criterios no fueron aplicados en forma especifica, debido, a que los lodos residuales
analizados fueron generados en una planta de tratamiento de agua de una industria
farmacéutica productora de beta-lactimicos, por lo cual la presencia de materiales
con poder detonante en los lodos es practicamente nula,

En la evaluacién de metales pesados, los resultados obtenidos muestran que
en la digestion humeda simple en relacion o la digestion himeda Kjeldahl se
obtienen concentraciones mas altas de metales (excepto fierro y cadmio). Esto se
debe basicamente a que durante |a digestién Kjeldahl no sélo se degrada |a materia
orgdnica, sino que también se liberan vapores metdlicos peligrosos que son
recolectados y desechados por el condensador del sistema, existe también una
proyeccién de wnuestra en el cuello del matraz y que es dificil controlarla lo que
origina una pérdida en la concentracion de los metales,

En el caso de la digestion simple, la muestra s¢ encuenira en un sistema de
reflujo continuo en ¢l cual la materia orgénica s¢ va degradando paulatinamente
favoreciendo con esto |a concentracién de los metales y provocando 1a liberacién de
iones hidrogeno lo que permite una evaluacion confiable,
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Para ¢l caso del fierro, en la digestion Kjeldah! los lodos residuales presentan
altas concentraciones del mismo en relacidn a la digestion simple. Esto se debe a que
los lodos fueron previamente secados en un horno a 100 °C el cual se encontraba en
estado de oxidacidn provocando con esto la contaminacion de las muestras con este
elemento. En digestion Kjeldah! los lodos residuales presentaron altas
concentraciones de fierra debido a que lus particulas del metal que se depositaron en
los lodos secos incrementaron considerablemente Ia concentracion del metal en las
muestras; caso contratio de la digestion simple, donde la extraccion lquida realizada
a los lodos pemitid que las particulas de fierro quedaran atrapadas en los poros del
filtro provocando que In concentracion del metal fuera menor en relucion a la
digestion Kjeldahl,

A pesar de que las concentraciones de metales pesados difieren mucho de una
técnica a otra, los resultados obtenidos se pucden considerar aceptables, La literatura
(Jorgensen, 1979) establece que los residuos gencrados en la industria farmacéutica
productora de antibidticos, nonalmente no presentan en su constitucion grandes
cantidades de metales pesados, por lo que la literatura en muchos casos no los
considera como constituyentes de los residuos y por lo tanto no establece un posible
rango de concentracion de metales,

Analizando los resultados se observa que ninguno de los metales pesados
considerados como constituyentes inorganicos por la NOM-052-ECOL-1993, rebasa
los Limites Miximos Permisibles establecidos, El hecho de utilizar al Zinc como
catalizador y al mismo tiempo como elemento traza dentro del proceso de
produccion, genera que las muestras presenten en su  conslitucion altas
concentraciones de dicho metal. El cobre y el aluminio se encuentran en bajas
concentraciones debido a que el primero solo participa cono elemento traza en el
medio de cultivo, mientras que el aluminio es utilizado en algunas ocasiones como
catalizador sustituyendo al zinc, 0 como sal de penicilina en lugar de las penicilinas
tipicas conocidas donde los elementos predominantes son el sodio y potasio.

La importancia de conocer en este trabajo la concentracidn de zinc, cobre y
fierro se debe principalmente, a que son wtilizados como elementos traza dentro del
proceso de produccion. La presencia de estos elementos en las cantidades ya
mencionadas le confieren a los lodos residuales provenientes de fas plantas de
tratamiento de aguas residuales de la indusitria  farmacéutica caracteristicas
aceptables para ser depositados en rellenos sanitarios.

En I caracterizacion de constituyentes orgnicos volatiles no se pudo utilizar
la técnica de Cromatografia de gases para la determinacion de los mismos, debido
principalmente, a que Jas muestras s¢ encontraban completamente secas (a 100 °C)
provocando que los constituyentes orgénicos de bajo punto de ebullicion se
volstilizaran fécilmente.

69



Guzmdn Ch, A

Finalmente, realizando el andlisis de resultados de los constituyentes
inorganicos se llega a la conclusion de que los lodos residunles no pueden ser
considerndos peligrosos por su toxicidad Sin embargo, es muy importante que
cualquier tipo de residuo analizado, sea carncterizado a partir del estado fisico real
bajo el cual fueron generados.

En el criterio de inflamabilidad se presento la misma problemitica de los
constituyentes orgdnicos volatiles, esto provoco que no Juera posible detectar si la
muestra contenia mas del 24 % de alcohol impidiendo de esta forma que el criterio
de inflamabilidad fuera aplicado en su totalidad. No obstante, se logro determinar
que los todos residuales ol encontrarse en estado sdlido no generan fuego por
friccion a condiciones normales de presion y temperatura por lo cual no se
consideran peligrosos por su inflamabilidad,

Al anglizar los resultados obtenidos en los prucbas biologicas, se puede
determinar que los lodos residuales no presentan caracteristicas biologico-
infecciosas por lo cual no se consideran residuos peligrosos de tipo biologico. Sin
embargo, aunque la emnpresa que genera estos lodos emplea la hidrolisis alcalina
para romper el anillo beta-lactamico, Ia presencia de hongos en los cultivos
realizados hacen notar que los anillos beta-lactamnicos procedentes de los residuos de
micelio no se encuentran totalmente desactivados.

Se utilizo 1a técnica analitica de espectroscopia en el infrarrojo con sus
diferentes métodos, la cual proporciona informacion acerca de la naturaleza de los
grupos funcionales en la estructura molecular de los componentes presentes en una
muestra cualquiera, el uso. de esta téenica resulto de gran importancia para
determinar 1a presencia del anillo beta-lactdmico en los lodos residuales asi como
también para verificar la completa desactivacion del antibiético mencionado. La
determinacion por infrarrojo se basa en ln identificacion de bandas tipicas (sefiales)
del grupo funcional que caracteriza al componente buscado y las cuales se localizan
en rangos especificos del espectro. Para el caso del anillo beta-lacté:mco la banda
tipica del grupo carbonilo (>C=0) se localiza a 1770-1780 em’ ! (Tanexu, 1961).

Realizando el andlisis de los espectros obtenidos, se concluye que sélo la
muestra tres presenta residuos de anillos beta-lactdmicos sin desactivar, mientras que
en lag otras muestras sdlo estdn presentes las bandas que podrian ser asignadas a
aquellos grupos funcionales derivados de la desactivacion del antibiético. Sin
embargo, a pesar de que en la muestra tres se presentan moléculas del anillo beta-
lactdmico sin desactivar, la cantidad encontrada de los nismos se considera pequefia
si se compara con el niimero y volumen de muestras tomadas. '
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Este andlisis permite confirmar que los lodos residuales no estén
completamente desactivados y que posiblemente el tratamiento de hidrélisis alcalina
se estd aplicando en forma heterogénea ¢ incompleta, por lo cual se tendrin que
modificar la concentracion del compuesto utilizado en la hidrdlisis, ¢l tiempo de
retencion del mismo, asi como la agitacion empleada en la desnctivacion del
antibidtico.

A pesar que los lodos residuales presentan altas cantidades de nitratos, esta
caracteristica no resulta del todo negativa, debido a que existen alternativas
apropiadas de manejo y disposicion. No obstante, la verdadera peligrosidad de los
lodos residuales radica en que poseen en su constitucion ciertas cantidades de beta-
lactamicos que por efectos de temperatura al ser expuestos al ambiente pudieran ser
liberados a la atmosfera provocando con ello que algunos microorganisimos
(bacterias gram positivas y gram negativas) pudieran mutar consecuentemente hasta
lograr una inmunizacion a los beta-lactamicos y por lo tanto mayor resistencia a este
tipo de antibidtico lo que se reflejaria definitivamente en la salud de los hombres y
organismos expuestos a estas bacterias, Por esta razon es importante que se realice
una buena desactivacion de los antibidticos evitando la presencia de efectos adversos
ala salud y al ambiente.
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Vill,- CONCLUSIONES

1) Bajo la condiciones experimentales en que fueron analizados, los lodos
residuales NO presentan caracteristicas de Corrosividad, Explosividad, Toxicidad,
Inflamabilidad y Biologica-infecciosas.

2) Los lodos residunles presentan en su constitucién altas contidndes de
nitratos de acuerdo a los criterios de Reactividad e Incompatibilidad establecidos en
la NOM-054-ECOL-1993, por lo cunl se concluye que estos lodos residuales se
consideran Peligrosos por su Reactividad,

3) No existe una desactivacion completa y homogénea del anillo beta-
lactdmico en los lodos residuales, de donde el tratamiento de hidrolisis alcalina
empleada en la desactivacion de beta-lactamicos no ha sido el adecuado.

4) A pesar de ser considerados peligrosos por su Reactividad, 1a gran cantidad
de nateria organica, nutrimentos y elementos traza presentes en los lodos residuales,
permite determinar que estos lodos presentan las caracteristicas propias para ser
dispuestos en rellenos sanitarios y no abandonarlos en sitios o tiraderos clandestinos.

%) Con los resultados obtenidos en la caracterizacién de los lodos residuales
se establece que las técnicas analiticas implementadas en los andlisis fisicos,
quimicos y biolégicos, proporcionan datos confiables que pueden ser comparados
con los descritos en la literatura,
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IX.- SUGERENCIAS

1) En este trabajo, no se realizo la determinacion de los constituyentes
orgénicos voldtiles (como criterio de toxicidad) y el de contenido de alcohol (24%
de alcohol, como criterio de inflamabilidad), debido a que los lodos residuales
fueron previamente secados (100 °C) provocando con esto que los constituyentes
organicos voldtiles y los grupos OH se eliminaran al presentarse un aumento en la
temperatura. Por lo tanto, es importante recomendar que cualquier residuo a
analizar, debe ser caracterizado en el estado fisico original bajo el cual fueron
generados,

2) Una buena desactivacion del anillo beta-lactamico se obtiene hidrolizando
¢l antibidtico para generar en su lugar una sal de dcido llamada Acido Peniciloico, 0
provocando por tratamiento térmico la ruptura del enlace carbono-nitrogeno; par lo
cual resulta fundamental enfatizar que para romper la estructura beta-lactimica
existen varios factores de desactivacion:
- a) consiste en provocar por medio de hidrélisis un cambio brusco en el pH de la
solucion utilizando principalmente una solucidn concentrada de Hidroxido de Sodio
{(NaOH) obteniéndose asi 4cido peniciloico al romper el enlace carbono-nitrogeno.
- b) provocar la inestabilidad del anillo por efecto de calor 1o que desencadena la
ruptura del enlace carbono-nitrogeno obteniendo de esta forma la completa
degradacion de la materia orginica y por consecuencia ln desactivacion del
antibidtico.
- ¢) el uso de la enzima (producida por algunas bacterias gram positivas y gram
negativas) llamada penicilinasa que tiene la capacidad de romper el enlace carbono-
nitrégeno del anillo beta-luctamico.
- d) utlizar !a enzima llamada amidasa (generada por bacterias tales como
Escherichia coli) la cual hidroliza la cadena lateral del anillo dejando el esqueleto
intacto como Acido 6-Amino Penicildnico.

3) El empleo adecuado de cualquiera de los métodos antes mencionados
permite asegurar ta desactivacion compléta del anillo beta-lactamico, sin embargo,
debe hacerse énfasis en ¢l uso del método més eficiente, econdmico y sencillo para
la desactivacion de) antibiético. Es por esta razon que se recomienda utilizar como
alternativa para la desactivacion completa del anillo beta-lactdmico 1a técnica de
pirélisls ya que permite realizar por efectos de calor la degradacién total de la
materia orghnica, ast como también, minimizar la generacion de residuos
secundarios y de emisiones a la atmésfera.
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4) Los lodos residunles procedentes de las plantas de tratamiento de sgua y
los residuos de micelio generados en la produccién de antibioticos, pueden ser
sometidos a digestién para producir metano logrando reducir con esto hasta un 55 %
de ln materia orgdnica presente y utilizando la produccion de biogas como fuente de
calor para calderas y otros equipos de combustion.

§) Asl mismo, los lodos residuales (previa y adecuadamente tratados)
generados en la produccion de penicilinas y otros antibidticos pueden ser secados y
triturados para ser utilizados como suplemento en alimentos para ganado.

6) La determinacion de nitratos, fosfatos, fosforo total y mnonio hace
evidente que los lodos residuales analizados presentan gran cantidad de nutrimentos
y materia organica y que a pesar de las allas cantidades de nitratos, los residuos
pueden presentar alternativas de manejo, tales como: mejoradores, formadores o
acondicionadores de suelos, fertilizantes para optimizar el crecimiento de las
plantas, y/o, como enriquecedores para fertilizantes comerciales. Aunque los lodos
residuales pueden ser adicionados en forma directa al suclo preparéndolos
previamente con otros elementos necesarios de los que carecen, pueden utilizarse
tanbién, estableciendo relaciones de uso (Suelo-Lodos Residuales) expresadas en
por ciento de peso seco de solidos.

7) Es recomendable continuar la bisqueda y desarrollo de técnicas analiticas
que permitan el uso de pruebas sencillas y practicas que proporcionen datos
confiables en las determinaciones, pero sobre todo que sean validadas y
estandarizadas para ser aplicadas en su totalidad a la caracterizacion de residuos
solidos, liquidos y gaseosos, peligrosos y no peligrosos,
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X.- APORTACIONES A LA NORMATIVIDAD

1) La NOM-052-ECOL-1993, clasifica los residuos que provienen de la
industria farmacéutica como peligrosos por su toxicidad, pero no toma en cuenta que
los residuos generados en la produccion de antibidticos contienen restos de
principios activos (beta-lactdmicos y otros antibitticos) que al ser depositados al
medio ambiente sin tratamiento alguno pueden causar en forma indirects daflos a la
salud; por lo cual, aungue no contienen microorganisimos que produzcan toxinas y
no presentan propiedades infecciosas, podrian ser considerados cotio residuos
peligrosos del tipo biologico-infeccioso por los efectos indirectos que ocasionan al
hombre,

2) La NOM-052-ECOL-1993 establece dentro de sus criterios de
peligrosidad, que un residuo puede considerarse peligroso por su reactividad por
presentar la capacidad de producir radicales libres. Sin embargo, si se realiza un
andlisis detallado de este criterio se puede observar que por reacciones quimicas no
cualquier residuo ¢s capaz de producir radicales libres, por lo cual debe
puntualizarse debidamente que tipos de radicales libres pueden considerarse
peligrosos por su reactividad,
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X1.- APENDICE

11.1 Muestreo y Preparacion de Muestras

11.1.1 Muestreo, Método del Cuarteo (NOM-AA-015-1985).

- La NOM-AA-015-1985, establece:

a) El METODO DEL CUARTEOQ para el muestreo de residuos sdlidos
municipales,

¢) Que para realizar el cuarteo, la muestra debe ser representativa de la zona,
o sustrato que se trabajo.

b) Tomar seis muestras y analizar tan pronto como sea posible, Si se requiere
preservar las muestras, refrigerar a 4 °C y por un perfodo méximo de 14 dias,

Materinl y Equipo

Bolsas de Polietileno de 1.10 m X 0.90 m y calibre minimo del No. 200.
Palas Curvas

Bieldos

Equipo de Proteccion Personal

Procedimiento

a) Llenar las bolsas de polietileno con el residuo a analizar para su posterior
homogeneizacion,

b) Para realizar ¢l cuarteo, tomar las bolsas de polietileno que contienen los
residuos solidos.

¢) Vaciar el contenido de dichas bolsas, formando un montén sobre un édrea
plana horizontal de 4 m x 4 m de cemento pulido o similar y bajo techo.

d) Remover los residuos solidos hasta homogeneizarlos, y a continuacion
dividir en cuatro partes aproximadamente iguales (A, B, C, D) y eliminar las partes
opuestas A y C 6 B y D, repetir esta operacion hasta dejar un minimo de muestra
posible.

e) De las partes eliminadas del primer cuartco, tomar una muestra
representativa de residuos solidos para realizar los andlisis fisicos, quimicos y
biologicos,
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f) Trasladar las mucstras al laboratorio en bolsas de polictileno debidamente
selladas ¢ identificadas evitando que queden expuestas al sol durante su transporte,
cuidando ¢l manejo de la bolsa para que no sufra roturas y evitando que el tiempo
maxinio de transporte de Ia muestra al laboratorio no exceda de 8 horas.

NOTAS: Como el volumnen de residuos manejados et Ia NOM-AA-015-1985
es muy grande, para el caso del presente estudio, se modifico la cantidad de residuo
a muestrear con base en los requerimientos para realizar las pruebas y los andlisis
fisicos, quimicos y biolégicos en ¢l laboratorio,

Las muestras se preparan para su extraccion inmediatamente después de su
liegada al laboratorio conforme lo indica la NOM-AA-52-1985 y los extractos
obtenidos de las mismas se analizan tan pronto como sea posible,

11.1,2 Preparacion de Muestras en el Laboratorio para su Andlisis (NOM-AA-52-
1983},

Material y Equipo

Equipo de Proteccion Personal

Mortero y Pistilo

Pala de Jardinero

Frascos de Vidrio de Color Ambar y Cuello Esmerilado de 2 Litros

Procedimiento

a) Verter en un drea limpia y seca del luboratorio cada muestra a analizar y
triturar en forma adecuada cuando sea necesario.

b) Con una pala de jardinero, homogeneizar los residuos sdlidos y obtener
mediante el método del cuarteo una muestra representativa.

¢) Triturar esta Ultima porcion de miuestra para obtener un producto mas
homogéneo y guardar en frascos de vidrio de color dmbar para realizar
posteriorinente los analisis fisicos, quimicos y bioldgicos.
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Diagrama 7, Preparacién de Muestras para su Anslisis en el Laboratorio

Muestra Preparar 1a
Procedente del 2> Muestra para su cd Homogeuneizar In
Método por Trituracidn Muestra
Cuarteo
Vv
Depositar el Triturar In Volver a
Producto en Porcién de Homogeneizar ln
Frascos de Vidrlo | € | Muestra Obtenida | € Muestra para
Color Ambar y Volver a obtener uig
Homogenelzar Porcién
Representativa
Vv
Determinar Ias
Caracteristicas
Fisicas Quimicas y
Bloléglcas
(CRETIB)
1.2 Evaluaciones Preliminares
11,2.1 Determinacion del Por ciento de Solidos (NOM-053-ECOL-1993).
Material y Equipo
Matraz Kitazato de 500 ml
Embudo Buchner
Mangueras para Vaclo
Filtro de Fibra de Vidrio Borosilicato sin Aglutinantes de 0.6 2 0.8 £ m
Agitadores de Vidrio
Vaso de Precipitados de 500 m!

Balanza Analitica con Precision de 0.001 gy un Rango de 100 g
Balanza Granataria con Precision de 0.1 g y un Rango de 1000 g
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Procedimiento

a) Pesar el recipiente donde se manipula el residuo para su filtracion.

b) Pesar 100 gramos de residuo como minimo,

c) Pesar el filtro (a peso constante) y el recipiente que recibio el filtrado.

d) Realizar una filtracion solido-liquido para llevar a cabo la prueba
preliminar del porciento de solidos, utilizando para ello un filtro dnico de fibra de
vidrio y agregando la muestra de residuo en forma uniforme sobre la superficie del
filtro.

¢) Si mas del 1% de la muestra se ha adherido al recipiente usado para
transferirla al aparato de filtracion, determinar ¢l peso de este residuo y restar del
peso inicial de 1a muestra para conocer ¢ peso efectivo del residuo que se filtvo.

f) Si el residuo no produce liquidos o lixivindos cumndo esta sujeto a la
presion de filtracion (es decir es 100% solido), triturar o moler el residuo en caso de
que este requiera reduccion del tamafto de particula y realizar posteriormente la
seleccion del reactivo de extraccion,

g) Si el residuo produce liquidos o lixiviados, detener la filtracion cuando el
vacio empiece a pasar por el filtro y/o cuando cese el flujo de liquido y, cuando
durante un periodo minimo de 2 minutos o m4s no exista un filtrado adicional.

h) Definir el material retenido en el filtro la fase solida del residuo y el
filtrado como la fase liquida.

i) Determinar el peso de la fase liquida, restando el peso del recipiente vacio
del peso total del recipiente con el filtrado. Obtener e peso de la fase sdlida restando
¢l peso de la fase liquida del peso original de la muestra filtrada,

§) Calcular el por ciento de solidos como signe:

Peso de in Fase Solida
Por ciento de Sélidos = X 100
Peso Real del Residuo Filtrado

k) Si el por ciento de solidos es igual o mayor que 0.5%, proseguir con la
reduccion del tamafio de la particula (en caso de ser necesario) o con la
determinacidn del por ciento de sblidos secos.

1) Si el por ciento de sblidos es menor que 0.5% continuar con Ia extraccién y
determinacion de los constituyentes inorganicos.

NOTA: Algunos residuos como los aceltosos y de pintura, contienen material que

tiene la apariencia de liquido, pero si después de someter a vacio o presion el residuo
1o pasa a trevés del filtro, clasificarlo como sdlido,

ESTA TESIS MO DESE
SAUR DE LA RiBLIOTECA =
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11,.2.2 Determinacidn del Por ciento de Sdlidos Secos (NOM-053-ECOL-1993).

Material y Equipo

Desecador

Pinzas para Crisol

Balanza Analitica con Precision de 0,001 g y un Rango de 100 g
Estufa con Control de Temperatura para Trabajar a = 100 °C

Procedimiento

a) Remover la fuse slida y el filtro del aparato de filtracion.

b) Secar ¢l solido con el filtro a 100 % 5 °C hasta que dos pesadas sucesivas
no varfen en 1 1%, Registrar el peso final,

¢} Calcular el por ciento de sdlidos secos como sigue:

Peso del Residuo Seco con Filtro - Peso del Filtro
Por ciento de Solido Seco = X 100
Peso Real del Residuo Filtrado

d) Si el por ciento de s6lidos secos es menor que 0.5% proseguir con la
prueba para constituyentes inorgdnicos, Si el porciento de solidos es mayor o igual a
0.5% vy si la prueba de constituyentes inorgdnicos se lieva a cabo, tomar una porcién
fresca del residuo, determinar si la reduccién del tamafio de la partfcula es necesaria
y selecionar el reactivo de extraccion apropiado.

¢) Si el residuo requlere reduccién del tamafio de la particula se debe moler o
triturar jos solidos obtenidos después de calcular el por clento de sélidos secos.

- Solo triturar el residuo, si presenta particulas que no logren pasar por un tamtz
estandar de 9.5 mm.

11.2.3 Selecciin del Reactivo de Extraccién (NOM-053-ECOL-1993),
Material y Equipo

Probeta de 100 ml

Matraz Erlenmeyer de 250 mi
Vaso de Precipitados de 200 ml
Vidrio de Reloj
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Pipeta Volumétrica de 10 ml

Termémetro de -10 a 150 °C

Agitador Magnético

‘Tamiz Estandar de 9.5 mm (0.6 a 0.8 £ m)

Potenciémetro con Exactitud de 0.05 Unidades a 25 °C

Parrilla de Calentamiento con Agitador

Balanza Analitica con Precision de 0.001 gy un Rango de 100 g
Balanza Granataria con Precision de 0.1 g y un Rango de 1000 g

Reactivos

Agua Desionizada

Acido Clorhidrico 1 N

Soluclén Buffer pH 7

Solucién Buffer pH 10

Reactivo de Extraccion Uno: Afadir 5.7 nil de dcido acético glacial a 500 m!
de agua desionizada, agregar 64.3 ml de NaOH 1 N y aforar a un litro, Cuando se
prepara en forma correcta el pH de la solucidn es de 4,93 + 0,05,

Reactivo de Extraccién Dos: Dilulr 5.7 mi de 4cido acético glacial con agua
deslonizada a y aforar a un litro, Cuando se prepara en forma correcta el pH de este
reaclivo es de 2,88 + 0,05,

NOTA: Verificar frecuentemente los reactivos de extraccién, cuidando antes de
usarlo que el pH de la solucion sea el correcto y que no presenten impurezas.

Procedimiento

a) Pesar una fraccion de la fase solida, reducir si es necesario a un tamafio de
particula de aproximadamente 1 min de didmetro 0 menos y transferir 50 g o un
matraz etlenmeyer o vaso de precipitados,

b) Afadir 96.5 mi de agua desionizada al matraz, cubrir con vidrio de reloj y
agitar vigorosamente con un agitador magnético durante 5 minutos,

c) Medir el pH, si e} pH es menor de 5.0 usar el reactivo de extraccién 1 y
proseguir con el procedimiento para la extraccién de constituyentes inorgénicos,

d) Si el pH es mayor de 5.0, afiadir 3.5 ml de HC! | N, mezclar y cubrir con
vidrio de reloj, calentar a 50 °C y mantener csta temperatura durante 10 minutos,

€) Dejar la solucion enfilar a temperatura ambiente y medir el pH, si es menor
de 5.0 usar el reactivo de extraccion uno, si es mayor de 5.0 usar €] reactivo de
extraccién dos y proseguir con la extraccién de los constituyentes inorgnicos,
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11.2.4 Extraccidn de los Constituyentes Inorgdnicos (NOM-053-ECOL-1993).

Material y Equipo

Matraz Kitazato de 500 ml

Embudo Buchner

Mangueras para Vaclo

Filtro de Fibra de Vidrio Borosilicato sin Aglutinantes de 0.6 a0.8 £m
Agitadores de Vidrio

Vaso de Precipitados de 500 ml

Tamiz Estandar de 9.5 mmn

Balanza Granataria con Precision de 0.1 g y rango de 1000 g

Reactivos

Agus Desionizada
Acido Nitrico I N

Procedimiento
Extraccion Inicial de los Constituyentes Inorgénicos

a) Pesar el vaso de precipitados que sc utilizara para ¢l manejo de la muestra
a filtrar,

b) Pesar el matraz que recibira el fiftrado,

¢) Ensamblar el embudo con su filtro (a peso constante) al . aparato de
extraccion,
- Si se va a evaluar la movilidad de log metales es necesario realizar a los filtros un
lavado acido antes de usarse, enjuagando con dcido nitrico | N seguido por tres
enjuages consecutivos de un litro de agua desionizada. Se recomienda utilizar un
solo filtro para las extracciones.

d) Con base a las evaluaciones preliminares:
- Si el residuo contiene menos del 0.5% de solidos secos, la porcion liquida del
residuo después de la filtracion se define como el extracto PECT. Filtrar suficiente
muestra para que la cantidad de liquido filirado alcance para realizar todos log
andlisis requeridos.
- Si el residuo contiene més del 0.5% de solidos secos, usar 1a informacion del
porciento de solidos (obtenida en las evaluaciones preliminares) para determinar el
tamafio optimo de Ja muestra que se llevara a filtracion,

¢) Pesar y registrar la cantidad de muestra que se llevara a filtracion.
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f) Permitir que la fase s6lida sedimente, Si ef residuo sedimenta lentamente
utilizar la centrifugacion antes de la filtracion,

g) Transferir cuantitativamente In muestra de residuo (fase liquida y solida) al
equipo de filtracidn y verler la muestra en forma uniforme sobre la superficie dcl

filtro,
h) Realizar {a filtracion al vacfo verificando que ls presién sea constante v sin

fugas.

i) Si el residuo no produce lquido cuando esta sujeto a la presion de filtracion
{es decir, es 100% sélido), triturar el residuo en caso de que este requiera ung
reduccion del tamafio de la particuls, Realizar posteriormente is seleccion del
reactivo de extraceion,
« Algunos reslduos tales como los aceltosos y de pintura, contienen material que
tienen la apariencia de liquido, pero si despuds de aplicar el viclo este residuo no
pasa a través del filtro, clasificar como solldo y continuar con la seleccion del
reactivo de extraccion,

j) Si el reslduo produce lquido, detener la filtracion cuando el vaclo empiece
a pasar por el filtro 6 cuando cese el flujo de Hquido y durante un periode minimo de
2 minutos o més, no haya un filtrado adicional.
- Definir el material retenido en- el filtro como la fase sélids del residuo y la fase
liquida como el extracto incial PECT.

k) Pesar el filtrado, 1a fuse lquida puede ser anallzada o preservada a 4 °C y
durante un periodo méximo de 14 dias,

1) Si el residuo contiene menos del 0.5% de sblidos secos proceder a lu
preparacion del extracto para su andlisis quimico,

m) 8! ¢l residuo contiene mds de! 0.5% de sdlidos secos prosiga con la
seleccion del reactivo de extraccidn y con la extraccion final def residuo.

Extraccion Final de los Constituyentes Inorgdnicos

a) Triturar y tamizar (en caso de ser necesario) la porcion sélida obtenida de

fa primera filtracion para realizar la reduccion de Is particula,
b) Transferir cuantitativamente el material sélido junto con el filtro (utllizado

para la filtracion) a un frasco de extraccion
¢) Determinar la cantidad del reactivo de extraccidn seleccionado, por medio

de la siguiente formula:

20 x % de Solidos x Peso de 1a Muestra Filtrada

Peso del Reactivo de Extraccién =
100
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d) Aiiadir lentamente ln cantidad del reactivo de extraccion al frasco y cerrar
herméticamente el mismo (¢s recomendable wtilizar una cinta de teflon para asegurar
un buen sello).

e) Colocar el recipiente de extraccion en el equipo de agitacion rotatoria y
agitar 1a muestra durante 18 £ 2 horas, manteniendo la temperatura a 23 + 2 °C
durante el perfodo de extraccion.

f) Después de 18 + 2 horas de extraccidn, separar el material en sus
componentes Hquido y sélido por medio de filtracion al vaclo a través de un filtro de
fibra de vidrio nuevo (el filtro debera tener un lavado dcido antes de usarse).

g) Si el residuo no contiene fase liquida inicial, definir e! liquido obtenido en
esta filtracion como el extracto PECT, y proceder a realizar los andlisis fisicos,
quimicos y bioldgicos para la caracterizacion del residuo.

h) Si el residuo contlene fase liquida inicial, entonces, determinar si el
extracto inicial es compatible (por medio de In tabla de incompatibilidad B para
residuos peligrosos) con el extracto obtenido en la ultima filtracidn (extracto final
PECT).

i) 8i los liquidos son compatibles, combinar el extracto inicial con el extracto
final y realizar los andlisis requeridos para la caraclerizacion del residuo. A este
lfquido combinado, se le denomina como el extracto PECT.

J) St la fase inicial del residuo no es cornpatible con la fase final, entonces los
extractos deben ser amalizados por separado y combinar Jos resultados
matemdticamente como se indica en el apartado de calculos.

k) Después de colectar el extracto PECT, se debera medir el pH y realizar la
prueba de precipitacion, En caso de ser necesario preservar la muestra, debera
hacerse a4 °C y durante un perfodo méximo de 14 dfas,

Calculos

a) Si las fases individuaies van a ser analizadas por separado, deterntinar el
volumen de Ia fase inicial y final (+ 0.5%).

b) Realizar los andlisis requeridos y combinar los resultados mateméticamente
usando un promedio volurnen-peso, coma se indica a continuaclon,

Vil (€l + V2l ICa
Concentracién Final del Constituyente =

Vi + Vy
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Donde:

Vj: Volumen del primer extracto (litros)

V7! Volumen del segundo extracto (litros)

Cy; Concentracion del constituyente de interes en el primer extracto (ng/l)
C3; Concentracion del constituyente de interds en el segundo extracto (mg/l)

c) Comparar la concentracién encontrada de los constituyentes inorgdnicos
analizados para la caracterizacion de los residuos, con los niveles mixinios
permisibles sefialados en la NOM<0S2-ECOL-1993.

11.2.8 Prue Detectar Precipitacidn (NOM-033-ECOL-1993).

a) A una pequedla cantidad del extracto agregar cinco gotas de dcido nitrico
concentrado, si se presenta precipitacion el resto del extracto no se debe acldificar y
debera analizarse lo antes posible.

b) En caso de que no se presente precipitacion, preservar las demas alicuotas
deberan a 4 °C y durante un perfodo méximo de 14 dias,

c) Los extractos PECT que se analizan para metales, deben digerirse ¢n acido
nitrico excepto en aquellos casos donde la digestion cause la pérdida de
constituyentes metalicos. Si antes de la digestién ¢l extracto muestra que cualquier
constituyente controlado segin la NOM-052-ECOL-1993 excede el nivel de
tolerancia, automaticamente el residuo se considera peligroso y no es necesaria la
extraccion.
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11.3 Técnicas Analiticas Implementadas parn la Evaluacién Fisica, Quimica y
Biolégica de los Lodos Residunles

11.3.1 Determinacion de pH, Método Potenciométrico (NOM-AA-08-1985).

L.a mediciéon del pH es una de las pruebas més importantes y frecuentes
utilizada en el andlisis quimico, practicamente todas las fases de los tratamientos
quimicos como la neutralizacion acido-base, suavizado, precipitacion, coagulacion,
desinfeccién y control de la corrosion, dependen del pH, el cual se utiliza en las
determinaciones de alcalinidad y bidxido de catbone y en muchos otros equilibrios
dcido-base. A una temperatura determinada, la intensidad del cardcter dcido o bisico
de una solucidn viene dada por la actividad del ion hidrégeno o pH.

El método se determina, ] poner en contacto dos soluciones de diferente
concentracion de iones hidrégeno, se establece una fuerza electromotriz. Si una de
las soluclones (solucion de referencia) tienen una concentracion de jones conocida
(pH) por medio de la fuerza electromotriz producida, se puede conocer el pH de la
segunda solucién (solucién problema), ya que esta fuerza electromotriz es
proporcional al pH de la solucion problema.

Materinl y Equipo

Potenciémetro con Exactitud de 0,05 Unidades a 25 °C
Vaso de Precipitados
Agitadores de Vidrio

NOTA: Ei potenciémetro debe ser capaz de medir el pH del agua en un intervalo de
0 a 14 por medlo de un electrodo de vidrio y otro de referencia; o bien, un electrodo
combinado,

Reactivos

Agua Desionizada
Solucién Buffer pH 4
Soluclon Buffer pH 7
Solucién Buffer pH 10
Fosfato Potasico
Fosfato Monosédico

86



Guzmadu Ch, A.

Solucion de Borax y Fosfatos; Para preparar soluciones de borax y fosfatos,
se debe calentar el agua desionizada y posteriormente enfriar a temperatura ambiente
con Ia finalidad de eliminar ¢| CO, y obtener asf un pH de 6.7 2 7.3,

NOTAS: Los reactivos que se mencionan anteriormente deben ser grado analitico
(R. A) y preparados con agua desionizada que presente una conductividad
especifica de 2 mS/cm a 25 °C y un pH de 5.6 2 6.0.

Secar el fosfato potasico y el fosfato monosddico en una estufa a 110-130 °C
durante 24 horas.

Las cantidades de los reactivos indicados deben prepararse antes de realizar la
determinacion disolviendo el material en agua a 25 °C y aforando la solucién a 1000
ml.

Procedimiento

a) Calibrar ¢l potenciémetro con una solucion reguladora patron cuyo pH se
encuentre cerca de aquel que se desea medir y comprobar su calibracién usando
cuando menos otras dos soluciones de pH diferente, uno mayor y otro menor de
aquel en que se hizo la calibracion.

- La diferencia entre cualquiera de las tres lecturas y el pH prapio de la solucion
patron no debe exceder de 0.1 unidades.

b) Emplear para la calibracion del potenciémetro soluciones patrdn o
soluciones preparadas, verificando siempre su correcta concentracion.

¢) Calibrar el potenciometro utilizando cualquiera de los patrones de
calibracion recomendados a continuacién:

- Una doble calibracion utilizando soluciones Buffer de pH 4 y pH 7 para soluciones
o sustancias con caracter dcido.

- Una doble calibracién utilizando soluciones Buffer de pH 7 y pH 10 para
soluciones o sustancias con caracter basico,

Cilcules
Leer el resultado directamente en la pantalla del instrumento. La diferencia

méxima permisible en pruebas efectuadas por duplicado no debe exceder de 0.1
unidades.
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11.3.2 Determinacidn de Nitratos, Método del Acido_Fenoldisulfdnico (4500,
Métodos Normalizados),

Material y Equipo

Embudo de Vidrio

Anillo de Fierro

Papel Watiman No. 40

Capsulas de Porcelana

Pipetas de Sy 10 ml

Vasos de Precipitados de 100 m}

Tubos Nessler (Celdas para Espectrofotometro)
Varillas de Vidrio

Parrilla de Calentamicnto

Espectrofotémetro de Ultravioleta Visible

Reactivos

Solucion de Acido Fenoldisulfonico; Disolver 25 g de fenol puro (cristales
blancos) en 150 mi de H804 concentrado, agregar 75 m! de dcido sulfiirico
fumante y calentar a 100 °C en bafio maria durante 2 horas, enfriar 8 temperatura
ambiente y almacenar en frasco ambar,

Hidroxido de Sodio Concentrado.

Solucion Stock de Nitratos, 100 mg/l de Nitrogeno: Disolver 0.722 g de
nitrato de potasio anhidro y diluir a un litro.

Solucion Estandar de Nitratos, 10 g/m! de Nitrogeno (44 g/ml NOy): Diluir
50 ml de solucion Stock en 500 ml de agua desionizada.

Procedimiento

a) Filtrar 100 ml de muestra con papel filtro Watman No. 40 y colocando una
capsula de porcelana para la captacion del filtrado.

b) Evaporar a sequedad evitando que se proyecte fuera de la cdpsula.

c) Enfriar la muestra a temperatura ambiente,

d) Adicionar 2 ml de acido fenoldisulfonico mezclando con un agitedor de
vidrio. Si es necesario calentar en balo maria para ayudar a disolver |a muestrs.

¢) Diluir en 20 ml de agua desionizada y agregar hidroxido de amonio (6 a 7
ml aproximadamente) hasta obtener un color amarillo definitivo.
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f) Si se forma un floculado de hidroxido, afladir solucion de EDTA y agitar
hasta que desaparezca el flocutade. Como alternativa, 1a muestra puede ser Gltvada
nuevamente.

g) Transferir a un matraz y aforar en 50 ml con agua desionizada,

h) Tomar una alicuota y leer su absorbancia en el espectrofotometro a una
longitud de onda de 410 nm,

i) Leer simultineamente la absorbancia de un bianco (agua desionizada)
tratada con hidroxide de amonio.

j) Rectificar Ia lectura de la muestra problema restando la lectura def bianco a
cada [ectura obtenida.

k) Preparar una curva patron de nitratos tratada de ia misma manera que ia
muestra en un rango de 0.0 a 10.0 mg/l.

1) Calcular Ia concentracion de nitratos presentes en la muestra utilizando fa
curva patrén como se indica a continuncion,

Cilculos
(A7) (©)
mg/lde NO3” =
(Ap
Donde:

Ay: Lectura de absorbancia de la curva patrén
Ag: Lectura de absorbancia de la muestra problema
C: Concentracion obtenida de la curva patron

Masterial y Equipo

Parilla de Calentamiento
Especirofotometro de Ultravioleta Visible con filtro
Agitador Magnético
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Reanctivos

Agua Exenta de Amoniaco (Agua desionizada)

Reactivo de Acido Hipocloroso: Afiadir 40 ml de solucién de NaOC! al 5%
preparada a partir de lej{a comercial (blanqueador casero) a 40 ml de agua libre de
amoniaco, ajustar a pH de 6.5 a 7.0 con HCI concentrado. Preparar semanalmente.

Solucién Oxidante: Oblener blangueador casero que contenga 5% de cloro y
mezclar 20 ml de blanqueador con 80 ml de agua libre de amoniaco, ajustar a pH de
6.5 a 7.0 con HCI 123, Preparar cada 4 0 5 dias,

Solucién de Sulfato Manganoso. Disolver 50 mg de MnSQO4 en 100 ml de
agua libre de amoniaco,

Reactivo de Sal de Fenol o Solucién del Fenato: Disolver 2.5 g de NaOH y 10
g de Fenol (C¢HsOH),

Solucion Patrén de Amonio: Preparar esta solucién utillzando cualquiera de
los siguientes procedimientos:

- a) Disolver 381.9 g de NH,C! anhidro (secado a 100 °C) en agua y diluir a 1000 ml
(1.0 mi = 100 pug N = 122 pg NH;).

Diluir 5 ml de [a solucidn anterjor en 1000 mi de agua exenta de amoniaco
(1,0ml =05 pg N = 0,607 ug NH;),

- b) Disalver 1,9079 g NH,CI en agua desionizada y aforar a 500 mi para obtener
una solucién con 1000 mg NH{/\,

Tomar § ml de esta solucién y diluir en 500 m! de agua.

Tomar 15 ml de la soluclén antertor y aforar a 500 ml de agua para obtener
una solucién cuya concentracion sea de 0.3 mg NHJ/1,

Procedimiento:

a) Fiitrar 25 mi de muestra en pape! whatman No, 40,

b) Colocar 10 ml de muestra en un vaso de precipitados de 50 ml y agitar con
agitador magnético, :

c) Adicionar durante la agitacion 0,05 ml (una gota) de MnSOQ,, 0.5 ml de
reactivo de hipeclorito o solucién oxidante y afiadir inmediatamente (gota a gota) 0.6
ml de solucidn de fenato,

d) Agitar durante 15 minutos para obtener un desarrollo miximo det color,

¢) Realizar el mismo proceso con 10 m! de agua libre de amoniaco y con 10
ml de solucién estandar (0.3 mg de NH).
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Cilculos

Calcular la concentracion de amonio de la siguiente manera;

AXB
mg NHY (11.1 nd do Vatumen Fina) =
CXS
Donde:
A: Absorbancia de la muestra
B: mg de NH{ en la solucion patron
C: Absorbancia del patrén

St Volumen (ml) de muestra usada en la determinacién

NOTA: Aunque en algunas bibliografias citan el método de la sal de fenol conto un
sinbnimo de la solucion de fenato, esta ultima solucion (solucién del fenato) no
existe y en realidad el nombre exacto de la misma es fenolato o fenolato de sodio.
Sin embargo, como la literatura la refiere como solucion de fenato, se opto por
citarlo de esta forma con la finalidad de evitar posibles confusiones,

11.3.4 Determingcion del Fosforo Totg) v Fosfatos, Método del Fosfomolibdato o

Material y Equipo

Matraz Erlenmeyer

Cuentagotas

Bureta

Autoclave

Espectrofotometro de Ultravioleta Visible

Reactives
Solucion de Molibdato de Amonio. Disolver 25 g de molibdato de amonio
[(NH4)6Mo7024-4H20] en 175 ml de agua desionizada. Agregar cuidadosamente

280 m! de HyS04 concentrado a 400 ml de agua desionizada. Enfriar a temperatura
ambiente, agregar la solucion de molibdato y finllmente aforar a un litro.
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Solucién de Cloruro Estanoso. Disolver 2.5 g de cloruro estanoso dihidratado
(SnCly.2H,0) en 100 mi de plicerol, calentur en bafio warfa y agitar con un agjtador
de vidrio,

Solucién Estandar de Fosfato: Disolver 0.2195 g de fosfato de potasio
dihidrogenado (KHPO4) en agua desnomzadn y diluir a un litro. Esta solucion
presenta una concentracion de 50 mg PO}/ por lo cual se debe preparar una segunda
solucion que contenga 5 mg de POAA. Diluir 50 ml de ln primera solucion en 500 ml
de agua desionizada y utilizar esta solucion para preparar estandares de
concentracion conocida.

Solucion Acuosa de Indicador de Fenolftaleina: Disolver 0.5 g de
fenolftaleina en 50 ml de etanol al 95% y 50 mi de agun, agregar NaOH 0,02 N gota
a pota hasta la aparicion de una coloracion rosa tenue.

Solucién de Hidroxido de Sodio 1 N: Disolver 40 g de NaOH en agua
desionizada y diluir a un litro,

Solucion de Acido Sulfiirico: Afladir 300 ml de dcido sulfunco concentrado a
600 ml de agua desionizada y aforar a un litro.

Solucion de Persulfato de Potasio; Disolver 10 g de persulfato de potasio
(K28720g). en 200 m! de agua desionizadn. Preparar esta solucion antes de utilizarse.

Procedimiento;
Fésforo Total

Digestidn con Persulfato:

4) A 100 ml de muestra o una porcion diluida a 100 m| afadir 0.05 m! (una
gota) de solucion indicadora de fenolftnleinn, Si nparece un color rosn tenue, agregar
solucidn 4cida gota a gota hasta que se pierda el color y agregar un ml de 4cido
sulfirico y 15 ml de K2S-70g.

b) Cubrir ¢] matraz con papel aluminio, colocar en el autoclave y calentar
durante 30 minutos a una presion de 98-137 KPa o 15 a 20 Ib/m’,

c) Enfriar la muestra a temperatura ambiente, agregar una gota de’
fenolftalefna y neutralizar la muestra adicionando con una bureta solucion de
hidroxido de sodio hasta alcanzar un color rosa pilido.

Céiculos:

Calcular la concentracion de fosforo total aplicando |a siguiente ecuacion.

mg P tetal/l = (Concentracién de Fésfore Obtenido de la Curva) (A/B)
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Donde;

A: Volumen de la solucion digerida en ml (muestra mas NaOH)
B: Volumen de la muestra utilizada para la aplicacion del método del
fosfomolibdato

Fosfatos

a) Tomar 50 ml de la muestra que neutralizo con NaOH (muestra mas NaOH)
y afiadir 4.0 ml de molibdato de amonio y 0.5 mi (10 gotas) de cloruro estanoso,
mezclar la solucion durante la adicion de los reactivos,

b) Al cabo de 10 minutos pero antes de los 2, medir la absorbancia a 690 nm
con el mismo intervalo especifico para todas las determinaciones y comparar con
una curva de calibracion,

¢) Preparar una curva de calibracion aplicando a una serie de soluciones
patrén el mismo procedimiento utilizado para Jas muestras,

d) Preparar un blanco de reactivos y agua desionizada, y restar el valor del
blanco a la lectura de las muestras para su correccion de absorbancia.

Célculos

mg P (Calculado en Base a Ia Curva de Callbracién) X 1000
wg PO =

Volumen Original de la Muestra

Materisl Y Equipo

Parilla de Calentamiento

Vaso de Precipitados

Espectrofotometro de Absorcién Atomica

Digestor

Mstraz Kijeldahl

Lémparas de Catodo Hueco de Cu, Fe, Zn, Cd, Ni, Pb, Se, Ba, As, Hpy Ag
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Reactivos

Agua Desionizada

Acido Clorhidrico

Acido Nitrico

Acido Perclérico

Solucion Estandar de Metales
Aire

Acetileno

Oxido Nitroso

Barohidrura Sédico

Procedimiento
Eliminacién de Impurezas

a) Limpiar cuidadosamente los recipientes para muestras con una solucién
detergente no idnica libre de metales, enjuagar con agua desionizada sumergir en
dcido y enjuagar después con agua libre de metales,

b) Utilizar siempre agua libre de metales en ci analisis y en la preparacion de
reactivos. Emplear para 1a inmersion del material HNO3 (1 +1), HCI (1 + 1), 0 agua
regia (3 partes de HCI concentrado més una parte de HNO3 concentrado).

¢} Llevar a cabo ¢l andlisis de un blanco a lo largo de todo el procedimiento
con cada serie de muestras y en todas las etapas de la determinacion incluyendo la
digestion.

Digestién Acida Simple

a) Lievar las muestras a pH menor a 2 utilizando 4cido nitrico concentrado.

b) Tomar 100 m! de muestra para su digestion,

c) Afiadir cuidadosamente 5 ml de mezcla dcida (HNO3 + HCI03, 3:1),
cubrit con un vidrio de reloj y evaporar lentamenie sobre una pamilla de
calentamiento para concentrar la muesira,

d) Dejar enfriar 1a muestra a temperatura ambiente y resuspender en 5 m! més
de mezcla dcida,

¢) Calentar lentamente hasta que aparezcan humos blancos y densos de
HCIO,,

f) Afadir mezcla dcida cuantas veces sea necesario para lograr un buena
digestion calentando nuevamente después de cada adicion.

8) Si Ja solucion no es transparente, mantener en calentamiento hasta que se
haya digerido totalmente a materia orgdnica,
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h) Enfriar [a muestra y aforar a 100 ml con agua desionizada,

i) Filtrar y conservar las muestras en frascos de polictileno,

j) Preparar una curva de calibracién de concentracion estandar conocida.,

k) Leer las muestras en el cquipo de absorcién ntémica y calcular Ia
concentracion.

Digestion Acida Kjeldahl

1) Secar una porcién de muestra en la estufa a 100 °C.

b) Colocar 0.1 g de muestra en un matraz Kjeldahl exento de humedad,

¢) Afiadir cuidadosamente 5 ml de la mezcla dcida (HNO3 + HCIOy, 3:1),
colocar el matraz en un digestor y evaporar lentamente 1a inuestra evitando llegar a
sequedad.

d) Dejar enfriar la muestra a temperatura ambiente y afiadir 5 nl mas de
mezcla dcida.

¢) Volver a calentar lentamente hasta que aparezcan huinos blancos y densos
de HCIO4,

f) Afiadir mezcla dcida cuantas veces sea neccsario para tograr un buena
digestion calentando nuevamente después de cada adicion.

) Si la solucion no es transparente, mantener en calentamiento hasta que se
haya digerido totalmente la materia organica,

h) Enfiriar 1a muestra y aforar a 100 ml con agua desionizada.

i) Filtrar y conservar las muestras en frascos de polictileno,

j) Preparar una curva de calibracién de concentracion estandar conocida para
1a determinacion de cada metal,

k) Leer las muestras en el equipo de absorcién atomica y calcular la
concentracion.

Lectura de las Muestras

Realizar 1a Determinacion del Cobre, Fierro, Zine, Cadmio, Niguel, Plomo y
Piata con base &l método directo de Espectrofotometria de Absorcion Atémica de
flama de Aire-Acetileno.

Para ¢l caso del Bario, realizar 1a determinacion con base al método directo
de Espectrofolometria de Absorcion Atomica de flama de Oxido Nitroso-Acetilero.

" Determinar 1a concentracion de Arsénico y Selenio con base al método de
Generacion de Hidruros con reactivo de borohidruro sodico y en flama de Argon-
Hidrogeno o de Nitrogeno-Hidrogeno.

Realizar {a determinacion del Mercurio por la técnica de! Vapor Frio,
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Cileulos
Calcular la concentracidn de metal como se indica a continuacion:

B
Concentracion del Metal (mg/l) = A x

C
Donde:

A: Concentracion del metal en la solucion digerida (ing/1)
B: Volumen final de la solucion digerida en ml (volunien de aforo)
C: Volumen de muestra original

11.3.6 Determinacidn _de Cromo Hexavalente por Colorimetria, Método
Espectrofotométrico en el Rango Visible (3500-C, Métodos Normalizados).

Material y Equipo

Vaso de Precipitados

Tubos de Nessler (Celdas para Espectrofotometro)
Matraz Aforado

Espectrofotometro de Ultravioleta Visible
Potencidmetro

Reactivos

Agua Desionizada

Acido Nitrico Concentrado

Acido Sulfirico 0.2 N

Solucion Estandar de Cromo

Acetona

Solucién de Difenilcarbazida (Fenilcarbazida). Disolver 250 mg de 1,5-
difenilcarbazida (1,5-difenilcarbohidrazida) en 50 ml de acetona. Conservas en
frasco ambar y eliminar cuando Ia solucién se decolora.



Guzmin Ch. A,

Procedimiento

a) Filtrar 1a muestra en caso de ser necesario y acidular con dcido nitrico
concentrado hasta un pH menora 2,

b) Ajustar la muestra a pH de 1.0 + 0.3 con solucién de dcido sulfarico 0.2 N,

¢) Tomar una volumen dado de mucstra y aforar a 100 ml con agua
desionizada.

d) Anadir 2 mi de solucion de difenilcarbazida, mezclar y dejar reposar de 5 a

10 minutos para el total desarroflo de color.
¢) Realizar curvas de calibracion con estandares de concentracidn conocida.
f) Tratar las soluciones patron con el mismo procedimiento seguido e las

muestras,
g) Tomar alicuotas de las muestras y de las soluciones patrén, y leer su

absorbancia a 540 nm en el espectrofotometro,

Cilculos

Calcular la concentracion de cromo hexavalente a partir de la absorbancia
corregida por referencia a la cusva de calibracion y utilizando la siguiente formula,

mg Cr (en 102 m} de Volumen Fiual)
mg Cr*l = x 100
AxB

Donde:

A: Volumen (ml) de muestra origjnal
B: Volumen de 100 ml de muestra tratada

Material y Equipe

Matraz Erlenmeyer

Matraz Aforado

Parilla de Calentamiento
Celdas para Desarrollo de Color
Disco Comparador de Color
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Reactivos

Acido Sulfiirico

Hidraxido de Sodio

Solucion Estandar Al-1A

Solucion Estandar (Solucién Tampdn) Al-2A
Solucién Estandar Al-3A

Procedimiento
Eliminacion de Interferencias (Fosfatos)

a) Afladir 1.7 ml de H3804 6 N a 100 ml de muestra en un matraz erlenmeyer
de 200 ml.

b) Calentar durante al menos 90 minutos manteniendo la temperatura de Ia
solucidn justo por debajo del punto de ebullicion,

¢) Al terminar el periodo de calentamiento, el volumen de la solucién deberd
ser de aproximadamente 25 ml. En caso de ser necesario adicionar agua desionizada
para mantener el volumen requerido.

d) Enfiiar la solucién a temperatura ambiente y neutralizar hasta pH 4.3 a 4.5
utilizando NaOH 1 N al principio y 0.1 N para un ajuste final,

¢) Aforar a 100 ml con agua desionizada, mezclar y emplear ung porcién de
25 m! para ¢l ensayo de aluminio,

f) Tratar un blanco de la misma manera que la muestra, empleando 100 ml de
agua desionizada y 1.7 ml de HpSO4 6 N,

g) Restar la lectura del blanco a la lectura de la muestra.

Comparacién Visual

) Afiadir 3.0 ml de muestra a temperatura ambiente (15 - 40 °C) al tubo
nimero uno y 1.5 md del blanco al tubo nimero dos.

b) Agregar una microcucharada de reactivo Al<1A a cada tubo y agjtar para
disolver el mismo.

¢) Aftadir con una jeringa 1.5 ml de solucion Al-2A a cada uno de los tubos.

d) Adicionar 2 gotas de Solucién Al-3A a los tubos y esperar 7 minutos para

¢l desarrollo del color.
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Cilculos

8) Realizar la comparacion del color con el disco de colores para determinar
la concentracion del metal,

b) Determinar Ja concentracion del blanco y restarlo a la muestra para obtener
la concentracion final de aluminio presente en la muestra.

1138 Determingcion _de Beta-lactdmicos, Método de Espectroscopia_en_el

rrojo_con_Transfo a_de_Fourier _(Pharmacentical Analysis, Tanexn

1961).
Material y Equipo

Equipo de Extraccion

Soporte Universal

Vaso de Precipitados

Mortero y Pistilo de Marmol

Probeta

Prensa Hidraulica Mini-Press

Espectrofotémetro en el Infrarrojo con Transformada de Fourier (Perkin
Elmer, 1600 Series FTIR)

Reactivos
Cloroformo
Tetracloruro de Carbono
Acetato de Etilo
Bromuro de Potasio
Procedimiento
Lectura Directa de la Muestra Original
a) Secar la muestra de residuo a temperatura ambiente y en forma homogénea.

b) Realizar la lectura de la muestra utilizando el método de pastilla de
bromuro de potasio. ‘
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Extraccién de los Constituyentes

a) Lavar ¢l material de vidrio con ngua desionizada y purgar con el mismo
disolvente que se utilizara para la extraccion,

b) Colocar la muestra en el embudo y afladir 20 ml de disolvente.

c) Agitar la muestra abriendo la llave de paso para liberar los vapores
producidos.

d) Dejar reposar la solucion y obtener el primer extracto.

€) Realizar este procedimiento varias ocasiones hasta reunir 50 ml de extracto
final.

f) Realizar en el infrarrojo la lectura del extracto obtenido.

Notas: Las extracciones realizadas fueron llevadas a evaporacién para
obtener una pasta homogénea la cual fue analizada posteriormente por el método de
pastilla de bromuro de potasio, Es importante mencionar, que debido a que dos de
las muestras sometidas o evaporacion presentaron como sustrato final una pusta
humeda y pegajosa con cierto contenido de grasas, fue necesario analizar las mismas
por el método de formacién de pelicula,

]
Lectura de Extracciones

Para realizar la lectura de las extracciones, utilizar cualquiera de los
siguientes métodos de Espectroscopla cn el Infrarrojo:

Lectura en Solucién en Celda Sellada

a) Colocar en una celda desmontable un volumen pequefio de muestra
empleando para el Henado una jeringa.,

b) Colocar Ia celda en el portamuestras del instrumento y realizar la lectura de
la muestra.

Lectura en Pelicula

a) Colocar una gota grande de muestra entre dos ventanas de cloruro de sodio
y colocar en el portamuestras adecuado para obtener el espectro correspondiente.

b) No es necesario que las placas esten perfectanente pulidas, pero si deben
ser planas para evitar distorsiones de espectro,

c) Para polimeros, resinas y sotidos amorfos, disolver la muestra en cualguier
disolvente medianamente voldtil, verter sobre una placa de cloruro de sodio y
evaporar el disolvente, Si el solido no es cristalino colocar un depbsito homogéneo y
delgado sobre 1a ventana y examinar directamente. Algunas veces se pucden prensar
placas en “caliente” de los polimeros.
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Lectura en Pastilla de Bromuro de Potasio

) Mezclar 10 mg de la muestra seca y finamente molida con bromuro de
potasio para prensarla en un troquel al vacio a una presion suficientemente alta
(60,000 a 100,000 1b/Pulg’) y producir un disco o tablela completamente
transparente.

b) El proceso de Molienda-Mezclado se puede hacer muy convenientemente
ent un molino de bolas vibratorio (Wig-L-Bug), o también, en un mortero de niarmol
s¢ macera cierta cantidad de bromuro de potasio seco e inmediatamente despuds
adicionar 1a muestra en una cantidad que no rebase el 10% de la cantidad afindida de
bromuro de potasio volviendo a moler hasta homogeneizar la mezcla.

¢) Las pastillas de KBr pueden formarse sin necesidad de un vacfo usando
una prensa mini-press.

d) Preparar la muestra usando dos pernos que se presionan uno contra el otro
dentro de un cilindro de acero.

¢) Aplicar Ia presion por medio de llaves de tuercas durante un minuto a nos
75-100 mg de polvo, retirar fos pemos y el cilindro, y colocar Ia pastilla obtenida en
¢l portamuesiras de! instrumento para su Jectura,

Material y Equipo

Matraz Erlenmeyer de 1000 ml

Cajas de Petri

Pipetas Pasteur

Autociave con capacidad para 98-137 KPa 0 15 a 20 Ib/m’ de presion.
Agitador Rotatorio

Resctives

~ Para Ia preparacion del medio de cultivo utilizar cualquiera de los siguientes
medios:

#Agar de Czapek (0 de Czapek Dox): Utilizar una preparacion estandar, En
cato de carecer de este, disolver 30.0 g de sacaross, 3.0 g de nitrato de sodio
(NaNOy), 1.0 g de fosfato de hidrogeno dipotasio (K,HPO,), 0.5 g de sulfato de
magnesio (MgS0,), 0.5 g de cloruro de potasio (KC1), 0.01 g de sulfato ferroso
(FeSO,) y 15.0 g de agar en un litro de agua desionizada; el pH debe ser 7.3 después
de la esterilizacion.
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Agar de Extracto de Levadura-Extracto de Malta-Glucosa: Disolver 3.0 g de
extracto de levadurs, 3.0 g de extiacto extracto de malta, 5.0 g de nocpeptona (o
cquivalente), 10,0 g de glucosa y 20.0 g de agar en un litro de agua desionizada, No
es necesario ajustar el pH.

NOTA: *Este medio es til para cullivar especies de Aspergillus, Penicillium,
Paecilomyces y nlgunos ofros hongos con necesidades fisioldgicas similares.

Procedimiento

a) En un Matraz Erlenmeyer de 1000 ml, agregar 13 g de Agar de Czapek o
Agar de Extracto de Levadura-Extracto de Malta-Glucosa y disolver en un litro de
agua desionizada.

b) Agitar el medio durante 30 minutos en agitador rotatario & una velocidad
de 120 a 150 oscilaciones/minuto, cubrir y mezclar n baja velocidad durante un
minuto.

¢) Esterilizar ¢l medio de cultivo calentando durante 15 minutos en autoclave
a una presion de 98-137 KPa o 15 2 20 Ib/m’.

d) Enfriar el medio de cultivo a temperatura ambiente pero sin retirar la
cubierta,

e) Preparar pura 1a determinacion un minimo de dos placas (cajas de Petri)
por cada dilucion a estudiar.

f) A cada una de las cajas de Petri agregar et medio esteril 10 m} de medio de
cultivo esterilizado.

g) Con una pipeta pasteur aﬂadlr a cada una de las placas un mililitro de
muestra, procurando realizar uns siembra homogénea y completa en toda la
superficie de! medio de cultivo.

h) Sellar las cajas de Petri para evitar derrames durante Ia incubacién.

i) Incubar las placas a temperatura embiente (20 a 40 °C) y luz habitual,
evitando Ia exposicion de Ins placas a la Juz directa def sol.

J) Colocar las placas unas encima de otras pero jamas deben invertirse,

k) Examinar las placas y realizar su determinacion al cabo de 3, 5y 7 dias,

NOTA: Para la caracterizacién de los lodos residuales se aplico durante el cultivo 1a

técnica de Siembra por Espolvoreo debido a que los lodos analizados se encontraban
en estado sdlido.
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Tabls A. INCOMPATIBILIDAD PARA RESIDUOS PELIGROSOS

Grupe 1
Reactive
1 2
2 HS 3
3 [EgtS [EgS 4
4 Hege |[Hge
FEgl FEgl
s 6
6 HFE (HF.E (HF.E [HFE
ghet
7 gt
8 HF.E H,F,E
9
Grape
Renctive 1 2 3 4 5 6 7 8 9

“ Pars el Conscimiente de Grupes Reactivos, Consaltar el Listado Citado en el Anexo 4 de Ia NOM-0S54-ECOL-1993.

*! Para ol Comecimiento de los Cédigos de Reactividad, Consaltar Ia “Tabla C” Citada en el Presente Trabajo.

FUENTE: (NOM-054-ECOL-1993).
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Tabla B. INCOMPATIBILIDAD PARA RESIDUOS PELIGROSOS
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« Pura ¢l Conscimmicsto de los Cédiges de Reactividad, Comsaitar Ia “Tabla C™ Citada en el Presente Trabajo.
FUENTE: (NOM-054-ECOL-1993). :
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Tabla C, CODIGO DE REACTIVIDAD PARA RESIDUOS PELIGROSOS

Cédige Consecuencias de Ia Reaccitn
de
Reactividad
H Genera calor por reaccion quimica,
Produce fuego por reacciones exotémuicas violentas y por ignicion
F de mezclas o de productos de Ia reaccion.
Genera gases en grandes cantidades y puede producir presion y
ruptura de los recipientes cerrados.
gt Genera gases txicos,
ef Genera gases inflamables.
Produce explosion debido a reacciones extremadamente vigorosas
E o suficientemente exoténnicas para detonar compuestos inestables
o productos de reaccion.
Produce polimenzacion violenta, generando calor externo y gases
P toxicos e inflamables.
S Solubilizacion de metales y compucstos de metales toxicos.
Produce reaccion desconocida. Sin embargo, debe considerarse
D como incompatible la mezcla de los residuos correspondientes a

este codigo: hasta que se determine la reaccién emﬁou.

FUENTE: (NOM-084-ECOL-1993),

105



Guzmdn Ch. A,

X1L- BIBLIOGRAVIA CITADA

1.~ Abraham E. (1981). Antibidticos Betu-lactamicos. Investigacién y Ciencia 54 :
30-41,

2.- Alaronowitz Y. y Cohen G. (1981). Produccion Microbiologica de Farmacos.
Investigacion y Ciencia, 62. D. F.,, México; pp: 79-91.

3.- APHA, AWWA Y WPCF (1992), Métodos Normalizados pam el Andlisis de
Aguas Potables y Residuales. Diaz Santos, 8. A. Decimoséptima Edicion. Madrid,
Espafia; pp: 187-169.

4.- Batstone R, et al. (1994), The Safe, Disposal of Hazardous Wastes, Word Bank.
Wiley Interscience. United States of America; PP: 170-210,

5.« Camillo A. (1995). Desarrollo y Validacion de un Método Analitico para la
Determinacion de Plomo en Sangre por Espectrofotometria de Absorcion Atomica.
Tesis para Obtener ¢l Titwlo de Quimico Farmacéutico Bidlogo. Universidad
Nacional Autonoma de México, Facultad de Estudios Superiores Zaragoza. D, F.,
México; pp: 24-34,

6.- Cortinas N, y Vega G. (1993). Residuos Peligrosos en el Mundo y en México.
Series Monografias No. 3, Instituto- Nacional de Ecologfa, SEDESOL. Edigraf
Watson-Gomez, S, C., D. F., México; pp: 3-88.

7.- Cortinas N,, Maffey L. y Ortiz M. (1989). Mangjo de los Residuos Industriales
Peligrosos en México, Fundacion Universo Veintiuno, A, C.; D, F., México; pp: 19-
139,

8.- Diario Oficial de la Federacion (1993). Noma Oficial Mexicans NOM-052-
ECOL-1993, que Establece las Caracteristicas de los Residuos Peligrosos, el Listado
de los Mismos y los Limites que Hacen a un Residuo Peligroso por su Toxicidad al
Ambiente. Secretaria de Desarrolio Social. México; pp: 2-30.

106



Guzmdn Ch, A,

9.- Diarto Oficial de la Federacién (1993). Noma Oficial Mexicana NOM-053-
ECOL-1993, que Establece ¢! Procedimiento para Llevar a Cabo Ia Prucba de
Extraccion para Determinar Jos Constituyentes que Hacen a un Residuo Peligroso
por su Toxicidad al Ambiente. Secretaria de Desatrollo Social. México; pp: 31-42,

10.- Diario Oficial de la Federacion (1993). Norma Oficial Mexicana NOM-054-
ECOL-1993, que Establece el Procedimiento para Determiinar 1a Incompatibilidad
Entre Dos o Mas Residuos Considerados como Peligrosos. Secretaria de Desarrallo
Social. México; pp: 43-71.

11.- Diario Oficial de la Federacion (1994). Acuerdo que en su Articulo Cuarto
Reforma la Nomenclatura de las Normas Oficiales Mexicanas NOM-CRP-00]-
ECOL/1993 a NOM-CRP-007-ECOL/1993 Publicadas en el Diario Oficial de la
Federacidn el Dia 22 de Octubre de 1993 por las Normas NOM-052-ECOL-1993 a
NOM-058-ECOL-1993. Secretaria de Desarrotlo Social. D. F., México; pp: 17-21.

12.- Diario Oficial de la Federacion (1995). Leyes y Codigos de México. Ley
General del Equilibrio Ecoldgico y 1a Proteccion al Ambiente (y Disposiciones
Complementarias). Decimoprimera Edicion Actualizada. Editorial Porriin S. A,
Meéxico; pp: 5-9, 68-70, 196-242, 537-540.

13.- Direccion General de Normatividad Ambiental (1994). Reflexiones para una
Politica de Residuos Peligrosos en México. Documento de Trabajo para Discusion.
Instituto Nacional de Ecologfa. Memorias; pp: 1-26,

14.- Fundacion Natura (1991). Potencial Impacto Ambiental de las Industrias en el
Ecuador. Exploracion Preliminar y Soluciones. EDUNAT U1, US-AID; pp: 213-226,

15.- Jorgensen S. (1979). Industrial Waste Water Management, Studies in
Enviromental Sciences. Elsevier Scientific Publishing Company. P, P. T, 388,
Amsterdum Netherlands; pp: 283-285.

107



Guzmdn Ch. A

16.- Lopez J. (1996). Desarrollo y Validacion de un Método Analitico para la
Cuantificaciéon de Naproxen en Tabletas por Espectroscopla en ef Inframojo. ‘Tesis
para Obtener el Titulo de Quimico Farmacéutico Blblogo. Universidad Nacional
Autonoma de México, Facullad de Estudios Superiores Zaragoza. D, F., México; pp:
28-37.

17.- Miller W, y Miller M. (1991). Enviromental Hazards, Toxic Waste and
Hazardous Material, A Reference Handbook. Contemporary World Issues. United
States of America; pp: 5-63.

18.- Morales C, (1994), Contaminacion por Sustancias Toxicas, de Origen Industrial
en México y su Relacion con la Frontera, Organo Oficial de la Asociacion Mexicana
de Higiene y Seguridad, A.C. 35:12, 3-9,

19.- Nemerow N, and Avijit D. (1991). Industrial and Hazardous Waste Treatntent.
Environmental Engineering Series. Van Nostrand Reinhold, New York, United
States of America; pp: 431-434,

20.- Parmeggiani (1983). Encyclopedia of Ocupational Health and Safety. Third
Edition Volumen 1 (A-K). Italy; pp: 170-173,

21,- PUMA (1993). Residuos Peligrosos. Coordinacion de la Investigacion
Cientifica, Universidad Nacional Autonoma de México. D.F., México, pp: 1-33.

22.- Raper and Thom (1994), Manual of the Penicillia. The Williams & Wililins
Company. Waverly Press, INC. Baltimore, United States of America, pp: 61-64, 92.

23.- Secretaria de Comercio y Fomento Industrial (1985). Norma Oficial Mexicana
NOM-AA-015-1985. Proteccién al Ambiente, Contaminacion del Suelo-Residuos
Solidos Municipales, Muestreo-Método de Cuarteo. Direccion General de Normas,
D. F,, México; pp; 1-7.

108



Guzmidn Ch, A,

24.- Secretaria de Comercio y Fomento Industrial (1985). Norma Oficial Mexicana
NOM-AA-052-1985. Proteccion al Ambiente, Contaminacion de! Suclo-Residuos
Solidos Municipales, Preparacion de Muestras ¢n el Laboratorio para su Analisis.
Direccion General de Normas. D. F., México; pp: 1-5.

25. Secretaria de Comercio y Fomento Industrial (1985). Nonna Oficial Mexicann
NOM-AA-08-1985, Determinacion de pH, Método Potenciométrico. Direccion
General de Normas. D. F., México; pp: 1-6.

26,- Secretaria de Salud (1988). Farmacopea de los Estados Unidos Mexicanos.
Sta. Ed. D. F., México; pp: 186-192.

27.- Tanexu H. and Einar B. (1961). Pharmaceutical Analysis. A Wiley lnterscience
Publication John Witey & Sous. New York, United States of America; pp: 593-612,

28.- Webb F. (1966). Ingenieria Bioquimica. Editorial Acribia. Zaragoza, Espaia,
pp: 684-705.

109



Guzmidn Ch, A,

XiH.- BIBLIOGRAFIA CONSULTADA

1.- Environmental Proteccion Agency (EPA). (1990). Test Methods for Evaluating
Solid Waste (EPA). Volumen IC: Laboratory Manual Physical/Chemical Methads,
SW-846, Third Edition, United States of America; pp: 1320-1330,

2~ Griffin R, (1991). Principles of Hazardous Materials Management, Lewis
Publishers, Fifth Printing, United States of America; pp: 133-177.

3.- Abraham 1., Dawis E. CH, y Flerer J. (1984). Microbiologia clinica. Editorial
Médica Panumericana 5. A. Buenos Alres, Argenting; pp: 237-241,

4.~ Agemian H. and Chau A, (1975). An Atomic Absorption Method for the
Determination of 20 Elements in Lake Sediments After Acid Digestion. Analytical

Chemical Acta, Number 80, Elsevier Scientific Publishing Company. Amsterdam,
Nethertands; pp: 61-62.

5.- Altamirano P. (1989). Residuos Industrinles en México. Secretaria de la Defensa

Nacional. Departamento del Distrito Federal. Reunion Sobre Salud y Ambiente en fa
Ciudad de México, Memorias. D. F., México; pp: 384-385,

6.- Besselievre E. and Schwartz M. (1976). The Treatment of Industrial Wastes,
Second Edition. McGraw-Hill, United States of America; pp: 151-226, 296-336,

7.- Brewer S. {1987). Solucién de Problemas de Quimica Analitica. Editorial
Limusa. D. F., México; pp: 271-281.

8- Cher Y., Ng W, and Yap M, (1994). Performance of Upflow Anaerobic Biofilter
Process in Pharmaceutical Wastewater Treatment. Resuorces, Conservation and
Recycling, Number 11, Elsevier Science B, V., Singapore; pp: 83-91,

9.- Emil R, Bant P, Stephens D, and Storm L. (1980). Samplers and Sampling
Procedures for Hazardous Waste Streams, EPA-600/2-80-08, Municipal
Envitonmental Rescarch Laboratory Office of Research and Development, U. S.
Environmental Protection Agency. Cincinnati, United States of America; pp: 1-69.

110



Guzmdn Ch, A,

10.- Environmental Proteccion Agency (EPA) (1989).Stabilitation/Selidification of
Cercland RCRA Wastes. Physical Tests, Chemical Testing, Procedures Technology
Screening and Field Activities. Center for Environmental Research Information and
Risk Engineering Laboratory. United States of America; pp: 2-12,

11.- Eveleigh E. (1981). Elaboracién Microbioldgica de Productos Quimicos
Industrinles. Investigacion y Ciencia, 62. D. F., México; pp: 95-104.

12.- Freeman H, (1988). Standard Handbook of Hazardous Waste Treatment and
Disposal, McGraw-Hill Book Company. United States of America; pp: 2.1-3.39,
5.1-5.29, 12.2-12,53, 13.1-14.1.

13.- Gary C. (1994). Analytical Chemistry. Quinta Edicion, John Wiley & Sons,
WC. United States of America; pp: 724-726.

14.- Geyer F. y Okun (1989). Purificacion de Aguas y Tratamiento y Remosion de
Aguas Residuales, Ingenieria sanitaria y de Aguas Residuales, Editorial Lintusa.
México; pp: 646-663.

15.- Gonzdlez C., Christian M. y Sosa F. (1990). Una Altemativa en 1a Recoleccion
y Disposicién de los Desechos Biomédicos. Memorias del IV Curso y Simposio
Internacional Sobre Blologfa de la Contaminacion. Universidad Nacional Auténoma
de México. Escuela Nacional de Estudios Profesionales [ztacala, D. F., México; pp:
182-183.

16.- Goth A. (1977). Farmacologin Médica. Principios y Conceptos. Interamericana
S. A. de C. V. Sexta Edicion. D. F., México; pp: 464-483,

17.- Gutierrez P. y Estrada R. (1994). Indicadores Sobre los Servicios de Asco
Urbano y ¢l Control de los Residuos Solidos y Peligrosos (Segunda Parte). 1:4,
Notas, Asociacion Mexicana para ¢l Control de los Residuos Sdlidos y Peligrosos,
A. C. (AMCRESPAC), D. I, México; pp: 1-8.

111



Guzmdn Ch. A.

18.- Gutierrez P. y Estrada R. (1994). Sistemas de Recuperacion de Subproductos
Reciclables Contenidos en los Residuos Solidos Municipales, para su
Aprovechamiento. 1:5, Notas. Asociacion Mexicana para el Control de los Residuos
Solidos y Peligrosos, A. C. (AMCRESPAC). D. F., México; pp: 1-8.

19.- Harold A, and Bryan G. (1991). Productos Quimicos Orgdnicos Industriales.
Noriega Editores, Editorial Limusa. D. F., México; pp: 237-302.

20.- Hawkes K. (1991), Toxic Waste and Recycling. Gloucester Press, New Jersey,
United States of America; pp: 4-9, 18-23.

21.- Ibeas D. (1978). Fisiologin de los Microorganismos. H. Blume Ediciones.
Madrid, Espafia; pp: 42-91,

22.- Jack B. (1976). Microbiologia de Laboratorio, El Manual Modemo S. A. de C.
V. D. F., México; pp: 62-107.

23.- Jackson A. (1991). Process Engineering in Biotechnology. Prentice Hall
Intemational. Series in the Physical and Clhemical Engincering Sciences. New
Jersey, United States of America, pp; 1-141.

24.- Jeffrey L. (1994). Tratamiento y Disposicién de Residuos Peligrosos.
Memorias-Curso, Instituto Politécnico Nacional (IPN). Escuela Nacional de
Ciencias Biologicas, D. F., México; pp: 44-98. '

25.- Kaufman J. (1990). Waste Disposal in Academic Institutte Lewis Publishers,
INC. Michigan, United States of America; pp: 103-168.

26.- Koning, H,, Cantanhede A., y Benavides L. (1994). Desechos Peligrosos y
Salud en América Latina y ¢! Caribe, Organizacion Panamericana de la Salud (OPS),
Organizacion Mundial de Ia Salud (OMS). Washington, DC; pp: 42-57.

H2



Guzmdn Ch, A,

27.- Laehr R., William J., Joseph D., William W. and Gerald S, (1979). Land
Aplication of Wastes, Volumen 1, Van Nostrand Reinhold, Enviromental
Engineering Series. Van Nostrand Reinhold Company. United States of America;
pp: 1-78.

28.- Madrofiero P, (1980). Quimica Médica. Métodos Fundamentales en la
Busqueda de Nuevos Fimiacos, Editorial Alhambra, Espafia; pp; 225-253.

29,- Manahan S. (1990). Hazardous Waste Chemistry, Toxicology and Treatment,
Lewis Publisher, United States of America; pp: 1-12, 27-55, 267-341,

30.- National Center for Resource Recovery (1977). Outlook, Garbageis n Waste isa
Hazard is a Resource. Environmental Science & Technology. 11:3, 230-232,

31.- Organizacion Panamericana de Ia Salud (OPS) y Organizacion Mundial de la
Salud (OMS) (1992). Evaluacion de Riesgos en Salud por la Exposicién a Residuos
Peligrosos. Universidad Autonoma de San Luis, México, pp: 78-89.

32.- Ortiz M. (1989). Impacto Ambiental de los Desechos Industriales Peligrosos en
México. Secretaria de la Defensa Nacional. Departamento del Distrito Federal.
Reunién Sobwe Salud y Ambiente en Ia Ciudad de México, Memorias, D. F,,
Ménxico; pp: 384-385.

33.- Peffer T. (1992). Solid Waste Management Engineering, Prenticc Hall. New
Yersey, United States of America; pp: 1-83.
-

34.- Sans F, y Ribas J. (1988). Ingenteria Ambiental: Contaminacion y Tratamientos.
Marcombo Boixareu Editores, Productica. D. F., México; pp: 5-27.

35.- Secretaria de Desarollo Social (1994). Bases para una Politica Nacional de
Residuos Peligrosos. Instituto Nacional de Ecologia. D. F., México; pp: 2-7.

113



Guzmin Ch. A.

36.- Secretaria de Desarrollo Social (1994). México, Informe de Ia Situacién General
en Materia de Equilibrio Ecolgico y Proteccién al Ambiente (1993-1994). Capitulo
de Residuos Industriales Peligrosos. Instituto Nacional de Ecologfa. D. F., México;
pp: 248-259.

37.- Sell N. (1992). Industrial Pollution Control. Issues and Techniques. Van
Nostrand Reinhold, New York, United States of America, pp: 23-25, 30-35, 96-113,

38.- Seoanez C. (1995). Ecologfa Industrial; Ingenierfa Medio Anbiental Aplicada a
la Industria y a lo Empresa. Manual para Responsables Medio Ambientales.
Coleccion Ingenierfa Medio Ambiental. Ediciones Mundiprensa. Madrid, Espafie;
pp: 55-90, 103-141, 163-269, 287-305, 319-349,

39.- Tutk A, Turk J. and Jamet T. (1984). Ecologia-Contaminacién-Medio
Ambiente, Interamericana S, A. de C. V. D, F,, México; pp: 57-151.

40.- Willard H.,, Memitt L. and Dean J. (1981). Métodos Instrumentales de Andlisis,
Cuarta Impresién, Compafiia Editorial Continental, 8. A. D. F., México; pp: 592-
635.

114



	Portada
	Contenido
	I. Resumen
	II. Marco Teórico
	III. Hipótesis   IV. Objetivos
	V. Método
	VI. Resultados
	VII. Análisis de Resultados
	VIII. Conclusiones
	IX. Sugerencias
	X. Aportaciones a la Normatividad
	XI. Apéndice
	XII. Bibliografía Citada
	XIII. Bibliografía Consultada



