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Capitulo 1 

Introducción 

En la actualidad se usan muchos procesos para producir colores en piezas arquitectónicas de aluminio 

usando métodos electrollt1cos 

El coloreado electrolltico es un proceso en dos etapas que envuelve el anodizado convencional seguido 

por la electrodepositación de pigmentos metálicos en los poros del recubrimiento para alcanzar un rango 

de colores estables útiles en arquitectura 

El anod1zado de aluminio es un método electroquimico en donde la superficie de la pieza o perfil se 

convierte a óxido de aluminio (A\7 0.,). en el sistema la pieza funciona como ánodo mientras está 

suspendida en la colda electrolit1ca La mayorla del aluminio usado en aplicaciones arqrntectónicas es 

anod1zado 

Los materiales base alurnm10 que son coloreados para dar servicio en ambientes severamente 

corrosivos son anodizados antes de ser coloreados. El anodizado brinda vonos bcnef1c1os a la pieza o 

perfil al que se realiza, las mejoras mas importantes son que incrementa la resistencia a la corrosión por 

la pellcula de óxido de aluminio formada en su superficie que impide el ataque por agentes exlemos As! 

mismo. se aumenta la res1stenc1a a la abrasión ya que las capas an6d1cas son más duras que el 

material base Por otro lado. el recubnm1cnto anódtco ofrece una superf1c1e quim1ca activa para un buen 

coloreado 

La pieza es anod1zada boto condiciones convencionales de concentración del electrol1to. temperatura, 

tiempo de inmersión y densidad de corriente para obtener la pellcula anódica y entonces. es sumergida 

en una solución de sal de un metol y coloreada usando condiciones de cornente alterna 

Los tres principales tipos de procesos de anod1zado son. 

a) anod1;::ado crómico. en el cual el agente activo es ácido crómico 

b) anodizado sulfúrico, en el cual et agente activo es el ácido sulfurico 

c) anod1zado de recubnmienlo duro. que usa áctdo sulfúrico sólo o con aditivos En la práctica, los 

recubrimientos en ácido sulfúrico son las mas usados ya que tienen buenas caracteristlcas mecánicas y 

son económicas 

Para anod1zar se requiere una buena preparación de la superficie· hmpiarla qulm1camenle hberándala de 

cochambre y Oxides El mélodo de t1mp1eza so selecciona con base al tipo do manchas o contaminantes 

que deban ser eliminados. Usualmente el cicla de limpiado consiste en ehmlnnr la mayorla de los 



c.ontaminantes orgánicos por degrasado al vapor o hmp1ado con solventes y después se ataca con 

~oluciones á:cidas o alcalinas para l1111p1ar urnformemente 1a superf1c1e 

Después de este l1mr1ado. y cuando se requieren superficies especulares. se trata con una solución 

nbrillantadora Después del ataquft o abnllantam1ento usualrnente se requiere removor depósitos de 

metales pesados producidos en las operaciones antenores 

Se pueden obtener vanos colores finales corno bronce. amonllo. azul. ro¡o. verde o negro. lo cual 

depende del elcctrohto drl bal"lo. de la temperatura del bai'lo, de la densidad de comente aplicada y del 

tiempo de coloreado 

El coloreado se rca .. za en electrol1tos base níquel. cobalto o estal"lo. en función del color y la intensidad 

que se desee obtener; tamb1en 5e ut1h:=:an otro:; electrohtos que en algunos casos son comb1nac1ones de 

los anteriores 

Dos atracciones de los procesos de coloreado electrollt1co son qu(~ no se requiere del uso de aleaciones 

especiales y que los co!01es son 1ndepcnd1entP.s del espesor de la pelicuta ;inód1ca 

Después del coloreado la pieza es sellada con el ob1et1vo de ehm1nar los poros en el rccubnm1ento, 

evitando que se conviertan en centros de corrosión El sellado se realiza sumergiendo la pieza en agua 

caliente, generalmente a una temperatura mínima de 95ª C. por un hen1po apro:icirnado de 15 minutos 

El alumm10 se corroe en rned1os alcahnos y óc1dcs. por est;::1 r<1zOn las variables de operación en las 

tmas de anodizado. como concentrnc1ón de la solución {h1drOx1do de sodio en el decapado y acido 

sulfúrico en el anodtzado) y temperatura. deben estor apropiadamente controladas para tener una 

co1Tos1ón n1l111ma en los pc111!es 

Cuando no se tienen tinas de en¡ua~Jue o este es def1c1entc. el nlurrnrno por efecto de la d1soluc16n 

oc~:tnda (en menor o mayor grado) duran!~ el proceso de limpieza pasa a l¿i solución. debido a que la 

pieza es sumergida en la l!nn para a11odizado llevando impregnad<i rn su superficie solución limpiadora 

conternendo éste. se ocasiona que en el baf"lo de anodt.tado, aumente cons.1derab1ementc la 

concentración de alum1n10 

La búsqueda de algún método para cl1m1nar al <Jlummio de solución ac1da, es una tarea de relevante 

importancia tanto desde el punto do vista económico como ambiental. ya que se puede evitar el vaciado 

de las tinas de anod1zado y puede ser el precedente para una postcnor recuperación 

En el presente traba10 se ;;inahza la factibilidad de usar resinas de mtercambio ión1co como método para 

eliminar el alum1n10 conterndo en exceso en la tina de anodizado 



Capitulo 2 

Generalidades 

2.1 El aluminio. 

El aluminio es el metal més común y es el tercero en abundancia de todos los elementos con cerca del 

8% de la composición terrestre En cuanto a su uso comercial. entre los metales, ocupa el segundo 

lugar detrás del hierro. 

El metal no se encuentra en estado libre en la naturaleza. Corno mineral se encuentra ampliamente 

distribuido en los silicatos complejos. siendo de los más importantes los feldespatos. El más importante 

de los minerales de los que se extrae el aluminio es la bauxita, en donde el aluminio se encuentra 

presente como óxido hidratado, Al.,O:l • X H.,O El valor de X varia dependiendo de la h1drataclOn 

particular del mineral. La bauxita está constitwda por mezclas de óxidos e hidróxidos de hierro y 

aluminio y minerales de arcilla, predominando el caolln y el ctmrzo Otro mineral de aluminio es Ja 

criohta, un fluoruro complejo El alum1n10 se encuentra presente en algunas piedras preciosas como se 

muestra en la siguiente tabla { 11 

Aguamnnrm 

Esrnemlda 

Granate 

Lap1zazull 

Turquesa 

Silicalo de aluminio y benho 

S1!1cato complejo de aluminio. coloreada en verde por el cromo 

Ortos1hcato de calcio y aluminio. con hierro. manganeso y cromo 

Silicato de aluminio y sodio con polisutfuro sódico 

Fosfato hidratado de aluminio con hierro y cobre 

Antes de obtener el metal por reducción electroqulmica, es necesario separar la alúmina (Al;-OJ) de las 

Impurezas (2) El proceso que se empica para la purificación de la bauxl!a recibe el nombro de Proceso 

Boyor. éste es un proceso hidromctalúrgico en el cual, primeramente. se lleva el mineral a una 

reducción de tamano a través de la tnlurac1ón y molienda. para postenorrnente ser disuelto en una 

solución acuosa con apraxin1adamente 30"/o en poso de NaOH, a una temperatura en el Intervalo de 150 

a 230ºC; para evitar la ebullición se mantiene una presión suficiente que nuclúa entre 4 y 30 atm. 

El Al 2 0J • 3H.,O se disuelve més fócilmente que el Al 2 0:i • H 2 0. En ambas casos se obtiene un complejo 

del anión aluminato, Al{H::-OL-- (OH) .. 

La sllice se dlsuelve en un medio fuertemente bt\slco. formando sales msolub1es de aluminasihcalos can 

las iones aluminato Estas sed1mcntan con un 'lodo rojo' que esta formado básicamente de óxidos de ion 

fémco. los cuales no son solubles en una base fuerte. 

Es importante hacer notar que en este procedimiento se aprovecha el hecho de que el A1 3
º es anfótero, 

y el Fe3 * no lo es. Después de la filtración. la disolución se diluye para reducir la concentracrón de sosa. 

lo cual provoca que se produzca una Inversión parcial del eqwlibno 

Al103 • HiO + 6Hi0 + 20H ....,. 2AI (H2 0):; (OH)• 

produciendo no el mineral original, sino hidróxido de alumlnla hidratado: 



2AI (H~,Oh (OH)" ---. Al(OH).:i • X H_,Q + OH 

Una vez que se ha filtrado el precrprtado de h1dróx1do de alurmnio. se calcina para prepararlo para /a 

2fectroreducc16n del mrneral al metal La drsolución que se obtiene de la filtración se debe reconcentrar 

de tal manera que pueda ser en1pfeada una vez más Esto se llev<J a cabo mcdranle calenlam1enlo para 

evaporar el agua de la drs0Juc1ón Esta etapa es una de las p¡:111C?s n1as costosas del proceso por los 

requenmientos energétrcos 

Cuando en el Procnso 8;1yo1 se cafc111a el concentrado de f11dróx1do de arumrnio. se produce un óxido de 

aluminio parcraJrnenlP- h1c1ra!<1do t1asla form;ir el óxtdo do a/un1J1110 anhrdro aJumina (AJ,O_,) a una 

temperatura por encrrna dt' los 1000"C esle? funde a mas de :'OOO"C. temper<'.lfllra dem<is1ado alta para 

poder ser usada como sal fundida para Ja obtención electrorlhca de alurninro ptuo 

F.I proceso electroliuco empleado comercialmente para producrr arumimo recibe el nombre de Proceso 

:1a11. El A/1 0_, ya punfrcado. proveniente del proceso Baycr. se di!':ue/ve en cnol1la fundida, Na~AIF6 • que 

l1ene un punlo de f1.1srón de 1012"C y es e)(celente conductor elcctnco Se utilizan electrodos de grafila 

coma ánodos y la coraza del t1orno funciona como cátodo 

Las re<:1cciones en f!I proceso de elcc1rólrs1s son 

ánodo C:» + 2Q.' • CO;, •¡;' +- 4e 

cátodo 3e + J\J 3
' ,,¡ • J\/ ,,, 

Como e/ aluminio es rn;)s denso que la mezcln fundida de cnohla y a!Umina. el metal llqwdo se 

concenlra en el fondo del Jiorno 

F.:n Guyana, Auslrnl1a. Sr<J~.11 y Francia se encucnlran gr<lndos depósitos de tJau)(1fa. de ~Jecho. el 

nombre de ·baux1t<J' se derrv.l de la ccrcanla de Ja provincin francesa Le fJaux a rmportantes depósitos 

de mineral; en los Estados Unidos de América los yacimientos son escasos. existen sólo en A/abnma, 

e~te pals importa fa rn:iyorla del mrnerill que ~e emp/t.:oa para la producción do aluminio En México, a 

pesar de ser un pa/s con grandes recursos minerales. el mineral L .... 1;<if1co es prácticamente inexistente 

El agua apenas ataca ar ¡i/um1n10 el aire húmedo lo empaña ligeramente. pero en rea//dad no ~e corree 

porque se forrna en su super1rcre un.:i pelicu/a de óxrdo que le sirve como prolección 

El aluminio y sus aleacronco; se usan en la fabncacrón de aulomóv11es. carros de ferrocarnl. cámaras 

fotográí1cas. ulensi11os de cocina. como susliluto del papel estnr'\o y en otros donde se requiera ligereza 

y resistencia en el matemil. por ello. el aluminio encuentra un uso importante en la industria de la 

aviación. 



Como el aluminio refleja un 95°/o de la energla calorlfica que ins1de en él, se emplea como material 

aislante. Por ser uno de los me1ores reflectores de rayos luminosos. tanto visible como ultravioleta, se 

aplica para revestir espe1os en telescopios de reflexión 

A continuación se presentan las propiedades flsicas del alum1n10 { 11 las cuales lo hacen tan Importante: 

Calor especifico medio (0· 1 OOºC) 

Calor latente de fusión 

Conductividad térmica (25ºC) 

Coeficiente de expansión térmica lineal 

(20·1DOºC} 

Densidad (20ºC) 

Módulo de elasticidad 

Módulo de rigidez 

Punto de fusión 

Punto de ebullición 

Resistividad eléctrica (20"C} 

O 225 Cal/g ºC 

93 Cal/g 

O 5 g Cal/s cm1 ºC 

O 0000239/ºC 

2.7 g/cm., 

70.300 kg/cm 1 

26 7, 000 kg/cm~ 

660"C 

2327 "C 

O 00000263 Ohm/cm 

La norma oficial mexicana NOM·CCA-017-ECOU1993 establece los llm1tes máximos permisibles de 

contaminantes en las descargas de aguas residuales provenientes de la industria de acabados 

metálicos. En el caso del aluminio este valor es de 2 mg/L promedio diana 

2.2 Anodlzado do aluminio. 

El anodizado de aluminio es un método eleclroqulmico en donde en la superficie del metal se forma 

Oxido de aluminio (Al;>03 ). esto se logra colocando como ánodo la pieza suspendida en una celda 

electrollt1ca adecuada 

Algunos metales pueden ser anodizados incluyendo aluminio, titanio y magnesio. pero sólo el anodizado 

de aluminio se realiza a nivel industrial t 3 J 

Los beneficios al realizar un anodrzado son. 

• lncm1nonta la resistencia n In cotTOs1ón El óxrdo de alummio formado es resistente a la corrosión e 

1mp1de el ataque almosfénco y de agua salada 

El recubrimiento an6d1co protege al metal base del servicio y de los agentes corrosivos 

• Jncremonln Ja rosisloncw a Ja nlJrHs1ón Aunque todas las capas anódicas son más duras que el 

material base. el proceso de anodlzado duro produce los recubrimientos mas duros con espesor de 25 

~lm a mas de 100 ~,m. 

• Incrementa la adhesión del colaroudo El producto de la reducción del metal disuelto en el electrolito. 

adherido al recubrimiento anOd1co ofrece una superficie qulmica activa para el coloreado. Las pellculas 

anódicas producidas en banas de écldo sulfúrico son coloreadas y dan base para los subsecuentes 



sistemas de hmpmdo Los 1naleriales ba'>e arum11110 que son coloreados para dar sen11c10 en arnb1t:ontes 

severamente corrosivos son anod1zados antes de ser coloreados 

• Permite un:i s11hsoc11Pnle <lt!/)OSltac")n Ln porosidad 1nherento ele películas anódicas promueve una 

superf1c1e apta para la electrodepos1t::icion Usualmente se usa un b;:irlo de ácido fosfonco para 

anod•:";!H'"10n antes de la depos1tac1ón y.-i riuc rnc¡orn la res1stcnc.1a (!el enlace y la durabilidad 

• Me1orn l<i t1¡u111oncio tlvcnrat1va Todos los recubrm11entos anód1cos son brillantes y tienen una refallva 

t>uena resistencia a Ja abrn~;ión. por lo tanto. estos recubr1rn1entos son usados como tratamientos de 

acabado final cuando se rlcsc;o1 In élpanenc1n natural del alun1m10 o cuando se debe prescrvnr un patrón 

n1ecanico El grado de lustre de los recubrun1entos nnod•cos depende de la cond1c16n del metal base 

antes del anod1zado 

El ataque emp;;u'lador d1srrnnuyc el lustre. pero un é'llaque bnllante. abnllantado qulm1co o electrolittco y 

el puhdo 1ncren1ent.:in et lustro, ya sea difuso o especular 

• Provcn de colores de1·u1¡¡fn'OS 11/IJCO!> El coloreado de recubrml!f:'nlos anód1cos es producido por 

diferentes métodos Se pl.1cden absorber tintes orgán•cos en los poros del rectibr1rn1enlo para dar 

acabados colore;:idos 

Se pueden rirec1p1la1 ciertos. p1gn1cnlos. r111nerales en los poros t1;is.ta n!canzar un rz¡ngo l1m1ICJdo ele 

colores estables El anod1z<1do se us.a para proveer. depend1enrJo de la compos1c16n de la aleación. un 

rango de colores de tonos tierra aprop1<ldos para aphcac1ones arqu1tectóntcas 

• Provne <llSlac1ón nléctrn:a El oxido ch~ etlurn11110 es un dieléctrico La caída de volta¡e de la capa 

anód1ca varia desde lJnOS cuantos volts t1asta vanos millares de volts. dependiendo de la naturaleza de 

la ale.:.c.1611 y del espf~so1 de la capa 

• lnll1tJ,_~ las 1n1pp1fcJcc1nn"s •te 1:.1 S/J/H.•1fw10 Cuando una p;irte contiene un;:¡ o;uper1JC1e delectuosa se 

ehm1na en el bar"io de anoUrz<ldo el l1c1do crórn1co se introduce en los defectos escurru~ndose y colorea 

el recubrim•ento anod1zado en el i.lrca adyacente a la falla. Se puede usar una solucrón de anod1zado de 

ácido crOmico como medio de inspección o detenc10n de grietas superficiales finas 

El anod1z.ado es usado en casi todns l~s 1ndustr1as donde se> trab:i¡a con alurninio La clasificación de 

todos los trpos (le anod1z;:ido se reahz;:i de acuerdo al eJectror110 us.'.ldo Se l1an usodo vanos e1eclrotrtos 

ácidos para produc1r recubnn11entos <lnód1cos, pero los 1nás con1un1nenlc usados en la ::lCluahdad son 

bnsc ttcido sulfurico y óc1do crómico 

Los tres pnnc1pales tipos de procesos de anod1zndo son el clase l. en el ql•c el agente activo es ácido 

crOmico, el clase 11. en el cual el ngente activo es el acrdo sulfúnco ¡¡ temperatura ambiente, y el clase 111, 

proceso de recubr11ninnto duro que usa ácido sulfurico sólo o con ad111.1os a bajas temperaturas Otros 

procesos. de m"nor uso o p?ra propó~.ctos especiales, utilizan soluciones áctd¡:is de sulf(mco-oxáhco. 

fosfórico, oxélico. bOrico. sulfosnltclhco. o sulfoftt.ilico 

Exceplo por aquellos producidos por el proce!";o de anod1zado de rccubnm1ento duro, en la rnayorla de 

los recubnm1cntos anód1cos el espesor va de 5 a 1 8 11m 



Para realizar un anodizado se requiere preparar la superficie, en esta etapa se limpia quhnicamente la 

superficie liberándola de óxidos El método de limpieza se selecciona con base en el tipo de manchas o 

contaminantes que deban ser eliminados. 

Comúnmente el ciclo de limpiado consiste, primero, de li! elimmac16n de los contaminantes orgénicos, 

posteriormente se realiza la limpieza qufmica sobre la superficie 

Después del limpiado, si es necesano, la pieza es atacnda para el1m1nar óxidos. o en el caso que se 

requieran superficies especulares, se trate. con una solución abrillantadora 

Después del ataque o abnllantam1ento. usualmente se requiere ehm1nar alguna mcrustac1ón de metales 

pesados. producida en operaciones anteriores 

Existe el anod1zado por ácido crómico y dos tipos de anod1zado con éc1do sul!Urico; los llevados a cabo 

en sulfúrico se diferencian porque el primero es el proceso convensional realizado a temperatura 

ambiente y el segundo es a ba1as temperaturas, llamado anod1zado de recubnmiento duro 

Se pueden obtener una gran variedad de propiedades en el recubrimiento según los camh1os realizados 

en las variables del proceso 

Anod1zado con Acido Crótmco {3/l4/ 

Se lleva a cabo por inmersión de la pieza de lraba10 en una solución acuosa de ero~. aplicándole 

corriente actuando la pieza como cátodo 

Los parametros ti picos para esto t1po de anod1zado son 

Concentración de eloctrohto 

Temperatura 

Tiempo de inmersión 

Densidad de cornente 

50 - 1 OOglL de crol 

37 :!: 5"C 

40 - 60 minutos 

0.15 - 0.30 A I dm"' 

El voltaje se incrementa de O a 40 volts en un intervalo de 10 minutos, a partir de los cuales se cuenta el 

tiempo de anodizado 

El anodizado en este proceso produce un recubrimiento nominal de 2 micras de e~pesor Este es 

relativamente suave y susceptible a dar"los por abrasión o maneJO 

El color de este recubrnniento varia de claro a gris. dependiendo de si el recubnmtento esta sellado. El 

recubnmiento puede ser coloreado para producir un recubrimiento clase 11 (mas duro). por lo general 

esto no so lleva a cabo porque el recubrimiento es delgado y no retiene bien el color 

Aunque el anodizado crómico es el menos usado de los tres tipos. tiene diversas ventajas que hacen su 

uso deseable. Algunas ventajas se mencionan a continuación: el ácido crómico es mucho menos 

agresivo ante el aluminio que el ácido sulfúrico y puede ser usado en piezas cuyo disel'\o hace dificil el 

enjuague, tales como piezas remachadas. soldadas y piezas porosas 



Con este anod1zado se logra un espesor de aprox1madarnente O 7 micras por lado, por lo tanlo es un 

buen recubrimiento para usarse cuando es necesario recubrir una d1mens16n precisa Cerca de dos 

tercios del espesor del rccubnrnrenlo penetran en el metal base y un tercio del recubr1n1iento se acumula 

sobre el metal base oriymal 

El anodrzado crón11co produce la rnc~nor reducción en res1stenc1a a la fatiga de los tres recubnm1entos. 

este anodrzado debe aphcarse cuando la rcs1stenc1a a la fatiga sea un factor cnttco 

El color del anodrzado ca1nb1ar<1 con diferentes cornpos1c1oncs y con diferentes cond1c1011es de 

calentamiento Por último. este anod1.:"ado puede ser usado como prelratarrnento para un anodrzado de 

recubrimiento duro 

Muchas aleaciones pueden fPner bueno~ resulléldOS con el onod1zado con ácido crom1co. con excepción 

de a1e~cu ... nes al allo s1l1c10 y ale<loc1ones al alto cobre Para que una aleac1on sea apropiada para este 

anod1zado no debe tener mas de 5':;, de Cu. 7%, de Si o un total de elementos aleantes de 7 s~:. 

Anodizado cor1 sulfúnco /3 / 1'4 .' 

El anod1zado con sulfúrico. o anodizndo clase 11. se ~1acc por inmersión de la pteza en soluc16n acuosa 

de ácido sulfunco l3 cor11entl' se aphca y la pieza es pos1t1vamente cargada Los parámetros tlpicos de 

operación para este p1 oceso son 

Conce11trac1ón del e!eclrol1to 

Temperatura 

Tiernpo en el bnr"'lo 

Voltaie 

Densidad de corriente 

15'!/o H:.SO,, 

21 ~ i 0 c 
30 a 60 m1nUIOS 

1 S a 20 Volts dependiendo de la aleación 

1 a 2 A I drn=' 

Con este proceso se obtiene un rccub11m1enlo de aprox1madornente 8 micras corno espesor 1nln1mo 

Aun cuando esto recubnm1c-nto es n1ás duro que el clase l. el anod1zado con ac1do sutfunco puede 

dal"larse con el mane¡o o por abrasión n1oderada 

El color del recubrimiento de clase 11 es amarillo verdoso. debido a que el sellado so lleva a cabo en 

dicromato de sodio (Na:Cr,0 1 ) Los recubnm1entos claros pueden obtenerse· por sellad~ en agua 

caliente y pueden ser espec1f1cadcs por la notación -c1aro. clase W 

Este anodizado produce el color rnas agrndabte de los tres mPtodos de anodizado Con un coloreado 

usando este proceso se obtienen colores mas oscuros y de buena reproduc1b1l1Uad 

Al igual que el anodizado por acido crómico, los recubnm1en1os por anodizado en sulíúnco penetran el 

metal base en dos tercios da su espesor y se acumulan sobre el metal base ongmal en un tercio del 

espesor total 

Como con los demás tipos de anodizado. los recubrimientos con ácido sulfúrico presentan muy buena 

resistencia a la corrosiór 

__ ,_ ......... _,.--_ --. ---------.-, 



El anodizado con ácido sulfúrico es el tipo de anod1zado más ampliamente utilizado y bnnda muchos 

bener1c1os: primero, se obtiene una superf1c1e dura y puede ser usado en situaciones donde haya una 

resistencia al desgaste moderada: segundo, es el tipo de anod1zado estéticamente m?s agradabl<! 

Debe ser usado cuando la apariencia fmal es importante. Puede ser coloreado a casi cw::•lquier color y 

producir matices que hacen que el rnalerial lenga una apanenc1a umforme. y por úlluno. Ja resistencia a 

la corrosión es buena 

Con excepción de aleaciones fundidas <JI olto s11ic10. todas las aleaciones pueden ser exitosamente 

recubiertas con anod1zado en sulfúrico 

La claridad y profundidad del anodizado en sulfúrico mcrementa con la pureza de la aleación, por lo 

tanto, la pureza de la aleación debe ser elegida dependl:'.?ndo de los requerimientos f/s1cos necesarios 

en la pieza 

Anod1zndo da recubnn11ento (1uro 1'3 / 

También llamado clase lll. se lleva a cabo por 1nmers1ón de ta preza en una solución de ácido sulfUrico, 

se aplica cornen1e actuando la pieza como énodo 

Los parámetros de operación del proceso de anodizado de rccubnmu~nto duro son 

Concentración del elcctrol1to 

T1ernpo de 1nmers16n 

Temperatura 

22 a 24% H~so .. 

20 a 120 minutos 

O+ 1"C 

El voltaje se incrementa constantemente para mantener la densidad de comente de 2 5 a 4 O A I dm z 

Este proceso produce un recubrimiento con csp~sor de 50 micras y se pueden obtener otros espesores 

El recubnm1ento duro penetra ;il rnctar i)ase por la mitad de su espesor y se acumula sobre la superficie 

del metal baso una mitad de su espesor 

El recubrimiento es extrcrnadamente duro y se describe como lma linea cJura {1gu<-1I o cercana a 60-70 

HRC (Hard R-oc1><.· ... 2 . ')). 

Los intervalos de color de !O!'lo recubnm1enlos clase 111 son de- gns a t..ronce y a casi negra. dependiendo 

de la aleación recubierta. del espesor del recubrimiento y de la temperatura del C?lectrol1lo 

El recubrimiento puedo ser coloreado para producir un recubnrnrenlo de clase 11 Los recubrimientos son 

natura/mente muy oscuros. solamente son posibles colores mas oscuros que el natural. Si se necesita 

una vanedad de color más extensa. hay diversos procesos de recubnmrenlo duro d!Sponibles para 

conseguirlo 

La resistencia a la corrosión de un recubrimiento clase 111 sin sellar es muy buena. camparablo a otros 

tipos de anod1zado, cuando el anod1zado de recubrimiento duro es sellado. se convierte en el tipo de 

anodizado más resistente a la corros10n 
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El anodizado de recubnni1ento duro debido a Sll gran variedad de propredades, ha encontrado un uso 

n1uy amplio en produclos 1nanufactu1ados Primero, por su P.:Xlrema dureza ha sido usado en s1tuac1ones 

en las cuales se reqwere res1stenc1a al desgasle 

SAgundo. por su eio.celente res1stenc1a a la corrosión. el recubrm11ento duro es usado sobre 

cumponentes de alun11rno t:!n arnb1cntcs severos, estos incluyen expos1c1ón externa en aire salado. 

componentes marinos equipe de lavarlo de auton1óv1les. para la 111dustr1a aérea y espacial y n1áqu1nas 

de preparación de com1d;> 

Tercero. debido a QLJC el 1ecubnm1ento rJ•.1ro es excelente resistor elcctnco. puede ser usado para aislar 

p~rtes de equipo clóctnco o electrónico sumergidas. Tamb1ón es usado en soldaduras frJaS donde 

algunas áreas puedan necesitar ser aisladas 

Cuarte ;ieb1do a que el 1ecubrim1ento duro es una sustancia 1rnturi'llmcnte porosa. es usada en muchas 

Áreas en las cuales l.:l ur11on o 11nprc:gn<1c1ón de otros materiales al alurrnnio es necesaria Este 

recubnmrento se liga muy bien con pinturas y adhesivos También puede ser impregnado con teflón y 

muchas capas de lubncantcs secos QL1e dan propiedades lubr1c<Jntes al recubrm11ento 

Por Utt1mo debido a sus prop1cd<"tdes. es ampliamente aceptado como recubnm1ento recomendable o útil 

en casos de p1e~as dP p.--utes que tengan que ser so1net1c1as a desg<iste 

Aunque casi todas ln:o. uh·~1c1oncs pueden ser recubiertas. tas <:t1eac1ones de a!i1m1nio sene 6000 

producen las rne¡ores propiedades del recL1brim1ento duro Con los otros tipos de anod1zado, las 

aleaciones al alto s1hc10 producen recubnrmentos de baja calidad Debido ;::J que el proceso de 

recubrimiento duro es sensible al cobre. se deben evitar en lo pos1blt! lns aleaciones de la serie 2000 

Las aleaciones que contienen cobre pueden ser anodrzadas con este método, pero solamente unas 

pncas fuentes comerc1ales tienen la hnb11tdad de recubnr estas aleé!crones con ef1c1enc1n 

Debido a que todos los procesos anód1cos producen rccubrrn1rentos porosos de atum1na, 

frecuentemente es deseable sellar el recubnnucnto para cl1n1ma1 esos poros y eliminar el contacto del 

aluminio con el ambiente 

El sell::"dO envuelve la 1nrners16n del rccubrim1cnto en agua calwntP., asl se h1úrata ni óxido de aluminio y 

el recubrimiento se h1nch;:i cerrando los poros 

El sellado con1,1encronal se rc-ahza r¡cncralmcntc a una ten1per<t~ur;:,-t n1lrnrno de 9!:.i' C durante por lo 

menos 15 minutos Eio.1slen t01n1hu~n d11,1ersos agentes 5ellantes base niquel que c.c dice producen 

Eellado a baja temperatura a travós de una acción catallt1ca 

Los anodizados con ácido crómico y sulfurtco son casi siempre sellados. sin cn1bargo, debido a que el 

sellado algunas veces sunv1z;i el recubrm1ienlo. el anod1zndo de recubnn11ento duro usualmente no es 

sallado porque la dureza t•ene una 1mportanc1a máxima en el acabado del recubnmiento 

Antd1s1s de los ruc11tJnn11c.u1tos 

Existen vanas prueb~s estandarizadas que se usan en la mduslna para certificar la calidad y 

caracteristícas de los recubnmientos anOdico~ Seis pruebas mil!> comunmente usadas para determinar 

I¡:¡ calidad de recubrimientos anod1zados se describen a continuación 
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Inspección visual Frecuentemente indica la calidad general del recubrimiento. La capa anódica debe 

ser uniforme en apariencia y estar libre de gnetas, rasgunos y áreas polvosas 

Resistencia a la corTOs1ó11 Frecuentemente es probado por aspersión de sat Se suspende un panel 

recubierto en una nube de sal por un tiempo (tlpicamentc 336 hrs) y entonces se el":aminan picaduras o 

corrosión. 

Resistoncm al desgasto Es probada a través de un ciclo abrasivo Se pesa un panel prueba. es 

desvastado por un número de ciclos y pesado nuevamente para determinar la dtferenc1a de peso del 

recubrimiento después de la abrasión 

Adl1esión. Se prueba mediante el doblado de un panel alrededor de un soporte y checado al 

desdoblarlo. 

Espesor Es común checarlo usando uno de !res métodos El primero es por exarrnnación metalográfica 

del espesor ba¡o un m1croscopio calibrado. Segundo, el espesor puede ser deternunado midiendo un 

espesor de la parte recubierta. retirando el recubrimiento y midiendo nuevamente para determina,. el 

cambio dimensional Tercero. los espesores pueden ser medidos usando instrumentos de corriente de 

Eddy 

Peso del rocubnmiento Es una ind1cac16n de la densidad del recubrimiento en relación con Sll espesor, 

el peso de recubrim1en10 es determmado por el pesado de un panel de area conocida, el retiro del 

rccubnm1ento. repesado del p;mcl y d1v1d1endo la pérdida de peso entre el arca del ptlncl para indicar 

pérdida de peso por unidad de área 

El recubrimiento formado pcr el ac1do sulfúrico. ácido crómico y oxáltco { 4 \ es altamente poroso. las 

cond1c1ones de absorción son sustituidas por el coloreado. una vez tet"l1do y ltrnpiado el recubrimiento es 

ademas tratado para sellar tos poros y dar continuidad a la superficie y una buena resistencia a la 

corrosión El sellado favorece In permanencia del coloreado 

El tratamiento más común de scllndo consiste en la exposición o agua caliente o a una comente por un 

periodo de tiempo alrededor o igual al de un tratamiento de anodtzado. Ouranle este tratamiento el 

hidróxido de aluminio en la superficie es convertido a un c.-istal monohidratadu alfa {bohemita). El 

producto hidratado es escencialmente el mismo que el que sa forma cuando el aluminio reacciona con 

agua bajo las mismas cond1c1ones 

2.3 Resinas de Intercambio Ión leo. 

Los lntercambiadores iónicos son sólidos insolubles o llquidos inmiscibles que tienen la propiedad de 

llevar a cabo la extracción de valores metálicos en solución ( 5} ( 6} 
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Los intercamb1adores mas importantes desde el punto de vista práctico son las resinas smtét1cas. 

Un lntercambiador i6n1co está const1tu1do por una red rnacromolecular de potimeros lineales 

entrecruzados con d1v1mlbenceno para constituir una red tnd1mensional macroporosa Las cargas fijas 

~on equilibradas por los iones libres dentro de los poros de la red. a estos iones se les flama contraiones 

y son Jos que van a ser remplazados por otros de la misma naturaleza en la reacción de intercambio 

El número total de cargas que suman los contra1ones, es igual al numero de cargas fr¡as en la red, y 

const1tuye la capacidad del 1ntercamb1ador. La capacidad es una magnrtud constante caracterlstica del 

1ntercamb1ador e 1ndepenU1ente de ta naturaleza del contra1on 

La capacidad de la resma se puPde expresar en meq/g resma o en eq/kg, y se precisa si la resina es 

húmeda o seca 

Los intercarnb1adores se clas1r1can en dos categorías 

a) intercamb1adores cat1omcos o de c<.1!1ones 

b) intercamb1adores amónicos o de amones 

Otra clas1f1cac1ón muy gencrnl de las resinas es en sóhdas y llqwdas, la d1rerencia principal está en las 

condiciones de trabajo a lns cunles son sometidas En el caso en que se realizan extracciones llquido

llquido la operación de intercambio se llama extracción por solventes y el intercambiador es un liquido. 

S1 aphcamos la ley de acción de masas a la reacción de mterca01b10 1órnco 

H"',, +Na+., •• H+~;+Na+,, 

La constante de la rencc1on de 1nterca111b10 es 

K'".,"' (H"Js ¡Na.In I IH·¡,, (Na·J,, 

En donde R correspondP. n !<i res111ri y S a la solución 

Por def1rnc1ón el cocf1c1Pnlc de part1c1on o constante de reparto de una especie es la relación entre las 

concentraciones de ésl<t en t::i resina y en la solución 

Kn (Na·)= (Na 'J1• I fNaºb 

Tócnicas ut1!1zad11s p.lra el 111t1.•tcarnh10 1ó111co 

Las aplicaciones de 1nte1c;'lr11b10 mnico pueden llevrirse a cnbo por lag técnicas en columna o 

1n1ennitentes. La operación en calumn.:i es usualmente preferible aunque la elección del método 

depende totalmente de 13 apl1cac1on en cuestión 

El proceso en col1u11m:1 

E~ el mas import.:intc y frecuentemente usado a nivel laboratono En las operaciones en columna la 

resina de 1ntercan1b10 e:; coiocada en una columnn vcrt1Ci'.'-il par<l formar una cama empacada La 

solución a tratar fluye a lraves dC!' esta columna hasta que se alcanza el punto final (predeterminando la 

concentrac1on en el efluente de los iones a eliminar) En este punto la resma puede ser regenerada para 

usarse en otro ciclo de intercambio 
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El proceso discontinuo. 

En las operaciones intermitentes la resina de intarcambio es simplemente agitado en un recipiente en el 

que esta contenida una cantidad de solución a tratar hasta que se haya establecido el equilibrio entre 

los contraiones del intercambiador y los iones de igual carga del electrolito: cuando se alcanza el tiempo 

final, la solución es separada por decantación o por filtración y la resina puede ser regenerada en algún 

lugar o transferida a una colun1no para regeneración 

Usualmente el mtercamb10 cuantitativo es mucho mols fac11 de alcanzarse por la técnica en columna 

Una columna de intercambio puede ser colocada como en series de sistemas de equ1hbrio, como los 

platos de destilación 

Prepamc16n de la rnsina 

SI la rcslna de intercambio 1órnco se encuentra en forma iónica, la única etapa cond1c1onanttt necesaria 

es un enjuague con agua dcstanizada para eliminar materiales que pudieron habrc:rse formado o lixiviado 

de la resina durante el almacenoje 

Antes de emplear una resina cat16rnca es necesario someterla a dos procesos 

1.- Lavado. Para ehminar las impurezas que pueda contener; se le ar"'lade alcohol ellhco y se somete a 

agitación por varias horas y se separa la resina por filtración. a continuación se le ad1c1ona HCI 1 M y se 

agita por varias horas. se separa la resina por filtración y se rep1le lo anterior ahora con NaOH 1 M 

2 - Acondicionamiento. Para obtener un intercambio iónico mas efectivo y rapido, se empaca la resina 

en una columna y se hace pasar una cantidad de HCI 1 M suficiente par:i convertir toda la resina a la 

forma ácida. enseguida se pasa agua desionizada para ellminar ~l exceso de ácido. a continuación se 

pasa solución de NaOH 1 M neces.:ma para convertir toda la rcsrna n forma sódica La operación se 

repite con HCI 1 M y una vez m:'.!.s con NaOH 1 M Oespuós do este tr;:ita1n1ento la resma se convierte a 

la forma ac1da con HCI 1 M y queda hsta para usarse 

Rogonnroc1ón 

Para reusar una resina de mtercambm dc!Jpllés de unn etapa de uso o para convertir A otra forma iónica 

para un expenmento d1feren1e, se puede usar ur.::i técnica apropiada La oper:Jic1ón en columna oyuda a 

un alto nivel de regeneración y la misma columna usada ~n el ciclo de extracción µuede usarse para 

regeneración. La resina de intercambio debierü ser siempre despo¡adé\ antes de que se aplique la 

regeneración y dtlrsele un cn¡uague seguido de la aplicación del regenerante 

Cinética do mtercan1bio 1ón1co {7 ,' 

El proceso de intercambio de iones es estrictamente una reacción heterogénea, que involucra dos fases 

con reacciones cinéticas de segundo orden, una reacción de intercambio esta representada por 

RA +B• •-~RB +A· 
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Puede considerarse que ocurren una sene de etapas 

a) Transpo~e de los iones a· desde el seno de la solución a través de la capa de difusión que rodea a la 

resina 

b) Difusión de los iones e· en el inlenor de la resma 

e) Intercambio de los iones A· y s· 

d) Difusión de los tones A· hacia afuera de ta resina 

e) Difusión de los iones A· a través de la capa de difusión al seno de la solución 

El proceso de difusión ocurre en ta c~pa de difusión de Nernst, a lils etapas a) y e) se les llama difusión 

en la capa, y a las etapas b) y d) se les conoce como d1fus16n en l<'I partlcula Las condiciones de flujo 

el'=' 5oluctón en una cama f1¡a de resma pueden considerarse en un rango de flu¡o lammar. La difusión en 

la fase resma no es lmeal debido a los electos restrictivos de la estructura del polímero y por la 

distribución de carga de tos ionC?s f11os de los grupos funcionales La fase resma es por consiguiente 

sernejante a un sólido poroso y los d1fus1v1dades efectivas de un ion mel.éllco pueden variar pero son 

significativamente menorPs que en la fase acuo~a 

~I :;e aplica la ley de F1ck a la d1fus1on en una resma de radio R. esta se pl1ede expresar como 

J = - 41 Ir"., O., (dcfr1r)H 

Donde D .. es la d1fus1vidad efectiva del 1on metahco en la fase resina D., toma en cuenta la tortuosidad 

(t) y la porosidad (r:.) de la resina en adición a la d1fusiv1dad molecular normal {Om) del ion, esto es: 

O~,,. Dm e I t 

El factor de tortuosidad es una medida del mcremento de la d1fus1on por la longitud de la lrayectona en 

la fase resina y es d1flc1I de determinar La tortuosidad y porosidad estén relilcmnadas con el grado de 

enl.:1ce cruzado en la estructura de lu resma El enlace cruzado mas alto favorece la difusión de la 

partlcula, que es el proceso hmítanlc en la velocidad 

Para los procesos tudrometalurgtcos. en general el proceso co;,trolante de la velocidad en las etapas 

iniciales de la reacción de 1ntercamb10 •ónico es la d1fus1ón en la capa. sin embargo. corno la zona actual 

de reacción se mueve dentro desde la superficie de la resina, las trayectorias de d1fus16n se alargan 

progresivamente. Al mismo tiempo la d1fus1ón en la partlcula se vuelve la etapa controlante del proceso. 
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Capitulo 3 

Desarrollo experimental 

3.1 Métodos do anál!sls del alumlnlo. 

Se estudiaron tres métodos de determinación cuantitativa de aluminio con el fin de evaluar la precisión y 

rapidez de cada uno de elloc;, y seleccionar el más adecu:::Jdo para ta presente investigación 

Los métodos de determinación cuant1tat1va de aluminio estudiados son 

1) Titulaciones Acido-Base polenciométricas 

11) Tituloc1ones Acido-Base conductimétricas 

111) Detenninación polarográflca 

En las titulaciones ácido-base en medio acuoso se utilizan dos indicadores. fenolrtaleina y azul de 

bromolimol, para la determinación del punto de equivalencia de la titulación El vire de ta fenolftalelna es 

de Incoloro en medio ácido a rosa fucsia en medio básico, y el del azul de bromotlmol es de tinte 

amarillo en medio ácido a azul en medio básico 

Las soluciones ácido-base an;;illzodas por potenc1omelría y conductimetrla son 

a) Actdo sulfúnco (ap1v:x1111ndan1onto 1 7 MJ. Se reahza para observar cl compor1nmiento del medio 

b) Alwmmo on agua (5 y 20 g de AllL auun}. El objetivo de titular al ion aluminio en medio acuoso es el 

de observar su comportam1ento 

e) Aluminio en ácido s111f1i11r.o (5 y 20 a(/(~ Al/L H,,.SO.i 1.7 M) Estas se realizan para trazar la curva que 

descnbe el comportamiento del ion aluminio en medio ácido 

Se uhhza ácido sulfúrico 1 7 M por ser la concentrac16n empleada en la tina de anod1zado dü aluminio 

3.1.1 Tltulacloncs potcnciomótrlcas. 

Las titulaciones potenc1omélncas se realizan de la manerci siguiente 

• S3 callbret el pH-metro utilizando los esltmdnres do pH 7 y 4 a 25 ºC 

• La solución de NaOH O 174 M {re,""ct1vo l1tulante) se color::a en una burcta de 50 mL 

• Se toma con una pipeta votumétnca un m1hl11ro de la solución a titular y se coloca en un vaso de 

precipitados, se adiciona agua destilada hasta completar 20 mL y se agregan 2 ó 3 gotas de indicador 

• Se introduce en la solución .anterior una barra magnético y el electrodo para medida de pH y se va 

adicionando el reactivo t1tulante, después de cada adición se de¡a que se alcance et equilibrio balo 

agitación constante. y se mide el pH de la solución 

•El punto de equ11ibno se deterrrnno por métodos gréf1cos de las curvas obtenidas al graf1car los valores 

de pH en función de los m1hl1tros de reactivo t1tulante agregados 

--·---- ---- ~ - ----- ... -----



3.1.2 Titulaciones conductlmétrlcas. Las t1tulac1ones conduct1métricas se reahzan de la manera 

''guiente. 

• Se calibra el conductlmetro uhhzando soluc10n estándar de KCI a 2 5 ºC de conductividad conocida 

•La solución de NaOH O 185 M (reactivo t1tulante) se coloca en una bureta de 50 mL 

• Se toma un m1hhtro de la soluc10n a titular y se coloca en un vaso de precipitados. se ad1c1ona agua 

destilada hasta completar 20 mL 

• Se Introduce en Ja soluc1on antenor una barra magnética y la celda para medida de conductividad y se 

v::i ad1c1onando el reactivo t1tulante. drspués de cada ad1c16n se cle¡a que se alcance el equ1hbrio bajo 

a91tac16n constante. y se rmde l<l conduct1v1dad de la solución 

• El punto de eqwvalenc1a Sú detern1ma por mélodos gráficos de l<:is curvas obtenidas al graf1car los 

valores de conduct1v1dad en func1Cn de los m1l1l1tros de reactivo t1tulante agregados 

3.1.3 Dcterrnlnaclón polarourilfica. 

La determ1r.ac1on polmográl1ca del aluminio se realizó ulthzarn1o un analizador polarogrófico modelo 

264A. con electror1o de mcrcuno 303A y grahcador RE0150. m;:uca PAHC 

Los paramelros de operación del pol~nografo ulllizados para los expenmentos se dan a continuación 

Barrido de polenc1al -1 4 o -2 O V/Ag/AgCl Sens1biltdad 100 ~.A. Veloc1düd de barrido 5 mV/seg. 

Amphlud de pulso 25 rnV. T1empc de ca1da de la gota 1 seg. Tiempo de purga 12 minutos. Técnica 

empleada: polarografla diferencial de pulsos 

La determinación r· Hugral1cn se realiza de la manera siguiente 

•Se transfieren 10 ml de la solucion probl~ma a un vaso de prec1p1tac1os de 50 mL 

• Se ncutrahzan cu1dados<1n1ente con h1dróx11Jo de sodio 1 M h<tstil un pH de 4 para evitar que la sel'\al 

de reducción del protón 1nter11era con la del alum1rno 

• Tran!'>fcrir a un rnalraz volum6!nco de 25 ml, adicionar O 4 rnl de ácido clorhldnco O 05 M y 5 mL de 

cloruro do hlio 1 M 

•Aforar con agua destilada t1asta el volumen del matrnz y transfünr una alicuota a la celda polarográfica 

que contiene 10 mL de mtralo de potéls10 (KNO,) O 1 M 

• Elimmar el oxigeno burbu¡eando 111trógeno a través de la solución por 10 minutos 

•Trazar la curva en el mtervnlo de potencial de -·1 4 a -2 V/Ag!AgCI 

a) Obtención de la sel"lal polarogr.:.'.lfica del aluminio. 

5'3" trazan los polarogramas de soluciones de All• preparadas por el procedimiento descrito 

antenormente. Se trazaron lils soluciones do aluminio de concentración O 005, O 01. 0.015 y 0.02 g/L 

H;.SO. 1. 7 M. preparadas a partir de una soluc16n de 5 g Al/L H:SO. 1 7 M 
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b) lnfuencia de la sef'lal de reducción del H. sobre la senar del Al.i. 

Se parte de la solución de Al:i. O 015 gil (50 pL) Se traza su polarograma y después se hacen 

adiciones de 10, 25 y 25 11L de solución 0.08 M de H,.So,.. Después de cada adición se traza el 

polarograma correspondiente a cada solución, previo burbujeo de nitrógeno durante aproximadamente 3 

minutos. 

c) Curva de cahbrac1ón del Al 1
• 

Se parte de la solución de Al,. O 02 g/L (50 11L) Se traza su polarograma y despuós se adicionan 5 y 10 

11L de solución 20g Al/L H_;.SO .. 1.7 M. Después de cada adición se traza el polarograma correspondiente 

a cada solución, previo burbujeo de nitrógeno durante aproximadamente 5 minutos 

3.2 Detormlnaclón de la capacidad de Intercambio. 

La determinación de la capacidad de mtercambto de la resma se realizó poniendo en contacto una masa 

determinada de la resina con una solución conteniendo zni· o Cd;o. en concentración conocida 

Se realizaron determinaciones para las resinas Amberlila 200 y Hexyn R-231 con base en su peso 

húmedo y seco Para la prueba en seco se ehmina la humedad dejando las resinas secar al ambiente. 

evitando asl la fractura de éstas por efecto de la temperatura cuando la humedad se elimina en una 

estura o muna 

El análisis del Zn ,. .. y Cd :-• se realizó por polarograf1a diferencial de pulsos. mediante el trazo de sus 

curvas antes y después del contacto con la resina 

La relac1on de alturas de las curvas polarográficas obtenidas permite determinar los porcentajes de 

catión intercambiado y cal1ón que permanece en la solución 

Para ol reparto se ponen en contacto o. 1 g de resina con 50 ml de solución de Zn ,.. o Cd :'• 0.01 M 

durante 20 mlnutos. para posteriormente realizar el análisis polarográfico. 

Durante la extracción se utiltzó un agitador Cole palmcr 51500 con movimiento lineal y de ping-pong en 

vez de agitación magnética pues ésta daf'la la integridad ffslca de la resina 

La metodologla para realizar la determinación es la siguiente· 

• Colocar el electrolito soporte en la celda polarográ.flca, en este caso 1 O ml nitrato de potasio 0.1 M 

• Purgar con nitrógeno 2 minutos para elimlnar el oxigeno disuelto en la solución 

•Adicionar Ja muestra a la celda (150 11L). purgar 2 minutos mas y trazar el polarograma por polarograna 

diferencial de pulsos en el rango de potencial de -0.95 a -1 4 V/Ag/AgCI para el Zn 2
• y de -0.6 a -1.1 

V/Ag/AgCI, para el Cd 2
•, sensibilidad 100 pA, velocidad de barrido 5 mV/scg. amplitud de pulso 25 mV, 

tiempo de calda de la gota 1 seg. tiempo de purga 4 minutos 

• Repetir el procedimiento para las muestras testigo 
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3.3 Determinación do la estabilidad da las resinas en medio 3cido sulfúrico. 

Se anahza la resistencia de las 1esmas catiómcas AmbC?rhta 200 y Hexyn R-231 en diferentes 

concentraciones de ácido sulfunco El objetivo es ver si las resinas propuestas resisten el medio en las 

pruebas posteriores Para esto. se coloca en un v1dno de relOJ una pequeña cantidad de resina y se 

adiciona un volumen del rned10 itc1do suf1c1ente para cubrirla. se observa y anahza su apariencia fis1ca al 

microscopio óptico en func1on del 11empo 

L.:is resinas se ponen a prueba en los rned1os ac1do concentrado y soluciones d1Ju1das 1 1. 1.5 y 1 7 M 

3.4 Determinación de la constante do reparto. 

La constante de reparto se describe con10 la relación entre la concentración de Al_., en la resina (en 

meq/g) y la concentración de Al•· residual (en mol/L) 

Kn = C., (meq Al J• I g Resina) I ( Al J• J ac 

La importancia de la determmac1on de la constante de reparto rad1ca en que a partir de ésta se puede 

predecir la extracción del ion 

Para determinar la constante de reparto se usó el an<'ll1s1s por conduct1metrla La metodologia a seguir 

en el análisis conduct1metnco yet $e descrrb10 prev1i:lmente 

La constante de reparto se determina en diferentes medios de nc1do sulfúnco. 1 7. 1 35. 1.03. O 43, O OB 

M y en agua. 

La exlracc16n de aluminio :;e real1z<1 poniendo en contacto y bajo agitación constante 1 g de resina 

Hexyn R-231 y la concentración de? aiuniirno C?stequ1ométnca considerando el valor de la capacidad de 

intercambio determ1nad<1 

El proced1m1C?nto se desc:nbe a cont1nuac1ón 

• Pesar un gramo de resma. ad1cronar el volumen de AICl1 correspondiente a la capacidad de la resina y 

dejarlo~ en contacto duranle 20 minutos con ag1tac1ón constante 

• Temor 1 mL de la solucio., y transfenrla a un vaso de precipitados ad1c1onando agua destilada hasta 

completar 20 mL 

• Tilular esta solución conductimétncamente con NaOH O 178 M siguiendo el procedim;1o:nto descrito 

anteriormente 

A partir de los resultados obterndos determinar la cantidad de aluminio residual y. por diíeiencia con una 

valoración testigo, el alum1n10 extraído por la resina en cada medio 
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3.5 Extracción do aluminio en función do la rolaclón masa de roslna/mog Al 

Con el fin de evaluar la extracción de Al:>· en función de 13 relacion masa de resina/meq Al se realizaron 

las extracciones con las relaciones eslequiométricas resir·a/aluminio 1 :2, 1 ·5 y 1: 1 O, en los medios t:;cido 

sulfúrico 1.7, 1.35. 1.03, O 43 y 0.06 M. asl como en medio acuoso. 

Las pruebas se realizan con 0.1 g de resma siguiendo la metodotogla descrita para la determinación de 

la constante de reparto 

3.6 Caracterización del efluente. 

Con el objetivo de caracterizar la solución real se miden conduct1v1dad y pH, y se realiza una valoración 

ácido-base conductimétrica para determinar: 

• Concentración de Al"' 

• Concentración de H_,so .. 

El tratamiento dacio a la sotuc16n es el mismo que se le~ da a !ns soluciones sintéticas con el método 

conducUmétrico, se analiza el mismo volumen de muestra (1 ml} en las mismas condiciones 

3.7 Extracción de aluminio del efluente. 

Para analizar la extracción de aluminio en la solución real. se realizan extracciones del efluente 

utilizando la cantidad estequiométrica de resina necesaria para eliminar la cantidad de aluminio ya 

conocida a partir del punto anterior 

El análisis se hace a partir de valorac1ones conductim~tricas usando la metodologla descrita para las 

pruebas anteriores. 

Se pone en contacto 1 g de resma con un volumen de solución real de 3.375 mL durante 20 minutos 

para reahzar la extracción El volumen de la mut::stra para anahsis es 1 mL Se determina el porc1ento de 

extracción del aluminio. 
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Capitulo 4 

Resultados y análisis de resultados 

4.1 Métodos do análisis del alumlnlo. 

4.1.1 Tftulaclones potencfon1étricas 

a) T1tulac1ót1 del Ac1do s.ulfúuco (aptO}(f11ladarne11to 1 7 M) con sosa O. 174 M_ 

La valoración se realizó para determinar la concentrac1ón real del ácido sulfúrico y también ver el 

comportamiento del disolvente 

Los resultados obtenidos se muestran en las gráficas 1 y 2 Las valoraciones se realizaron por triplicado 

utilizando cada uno de los md1cadores coloridos mencionados 

Gráfica 1; Titulación polonciomótr"ica del écldo 

' ·. 
Indicador: Fenoltaleína 

Granea 2: Titulación potonclomlttrica dol acldo 

.. i 

'!i ' 

·. ~ ~ 

mLN>tóHCO t7•MI 
Indicador. Azul de bromollmOI 
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Los puntos de equivalencia se determinaron en las curvas de valoración utilizando métodos graficos 

(método de tas circunferencias). Los mL de NaOH 0.174 M correspondientes al punto de equivalencia 

de cada corrida, el respectivo valor de concentración de ácido sulfúrico. asl como los valores promedios, 

se muestran en la siguiente Tabla 

1 Promedio 

fenolltalelna 

tnL NaOH 

19 o 
19 1 

18 6 

16.9 

/H::SO,,JM 

1 65 
1 66 

1 G1 

1 64 

azul de bromotJmol 

tnL NaOH 

19 3 

19 2 

19 o 
192 

/H::SO,,/M 

1 67 

, 67 

1 65 

1.67 

Estos valores difieren hgeramenle. También se observa que con la fenoltalelna se obtienen valores más 

bajos, sin embargo el Ultimo valor obtenido con la fenolta1eina. lo consideramos como valor aberrante. 

por lo cual, para calcular la concentración del ácido sulfúrico. se consideraron sólo los cinco valores 

restantes. 

La concentración del ácido sulflirico promedio determinada es 1 66 M 

Las concentraciones de los demés medios ácidos se detenninaron por titulaciones conductimétricas 

b) T1tulac1ón potenctomátnca dol Af" on agua (ap1oxmwclmnonta 20 g Alll..J con sosa O. 174 M. 

Las curvas de valoración del aluminio se presentan en las gráficas 3 y 4 

Graflca 3: Titulación potonclomótrlca do 

Indicador: Fenolftalelna 

............... •n •gu• 

- -n.LN90H(0.114M) 
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Gráfica 4: Titulación potonclomótrlca de 
.... minio•" •llU• 

'li• 

~ ~ 

m\_ N;oOH(O 17 .. MI 

Indicador: Azul de bromotimol 

Las gráficas presentan dos saltos de pH (2 puntos de equivalencia). el primero corresponde a la 

precipitación del aluminio A1 1
• + 30H .... Al(OHhJ. y el segundo a la red1soluci6n del hidró>udo de 

aluminio: Al(OH)J J. + OH ~ ~ Al(0HJ 4 

Los puntos de equivalencia se determinaron por el método gráfico de las circunferencras, ut1hzando el 

pnmer punto de equivalencia. por lo cual se considero una estequ1ometria 3· 1 

Los valores de mL de sosa gastados. de concentración de aluminio y promedios obtenidos se presentan 

en la siguienle Tabla 

Punto do cquivaloncla (mL NaOHJ Concontracl6n de Al g/L 

azul de- brnmor1mol azul do bromot11nol 

100 10 4 15 64 -----,~ 

9 ªº 10 4 15 33 16.27 ---,º-º ___ 10 4 15 64 16_27 

Promedio 9 93 10.4 15 54 16.27 

e) T1t11Jac1ón po/11r1r.1or11ütnca cfol Al1" (aprox11nada111enta 20g/L en ácido sulf11nco) con sosa 

0.174M. 

Las curvas de valoración obtenidas se presentan en las gráficas 5 y 5. 



::1 
"l 
·! 

¡¡ i ., 
·f 
:¡ 

Gn.Ulca 5: Tib..daclón potonclornétrlca do 
•lumlnlo •" Acido 

Indicador: Fenolftaleina 

Gr3flca 6: Titulación potonclomótrlca do 

·: 
Indicador: Azul de bromotimol 

•Jumlf•ic>•nAcld .. 

- -<n1...N•()lll017•MI 

Estas gráficas presentan tres saltos de pH (tres puntos de equivalencia) El primero corresponde a la 

neutrahzaclOn del ácido sulfúrico. el segundo a la precipitaclOn del hidróxido de aluminio y el tercero a la 

redisoluclOn del mismo hidrOx1do para formar aluminato. También se puede observar que el mayor salto 

corresponde a la segunda valoración, es decil" a la preclpilaciOn del h1drOxido de alumtnlo, lo cual Indica 

que es la reacción mas cuantitativa 

Los puntos de equivalencia se determinaron por métodos gráficos, y se presentan en la siguiente Tabla· 

Punto do oqulvalancla (mL NaOH 0.174 M) 

renolttololn• azul ele broniotlmol 

illcldo aluminio total 4cldo alunilnlo total 

14 6 10.6 25.2 17.5 83 25.8 

17.0 9.0 26 o 17.4 84 25.B 

16.6 9.4 26.0 17.7 8.5 26.2 
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Con el fin de con1parar los valores obtenidos en esta valoración con los de las valoraciones 

corTespondientes al ácido sólo y al aluminio en agua, se construye la s1gu1ente Tabla 

Punto dP. equivalencia (mL NaOH 0.174 M) 

feno:ft.-t(eina azul do bron1otlr11ol 

Sólo sólo sólo 

19 o 10 o 14 6 ----,--o-6~ ----:¡~· ~~- f----,~7~~5---¡--8~3--¡ 

19 1 9 80 
------ ----- ----- ------------~-

l70 90 192 104 174 84 

18 6 85 

Nota. AcicJo sólo y nfun111111)--;:(;i(")CQl-rcsponden n las titulaciones por separado realizadas en agua, y 

{Jcido y af11n11rHo a la 11tulac1on coniunt<l 

Se obseivan d1lerenc1as relativumente cons1derab1cs en los volumenes gastados pa1a valorar el ácido 

su\funco. pos1blemenle debido a que cuando se tiene la mczclLI de nlurn1n10 y suJh:mco. la valoración de 

este ultimo es menos cuoint•lcit1v;J. debido a la presencia del aluminio. que en1p1cza a valorarse ar1tes de 

que se termine el ácido su!lunco. sin en1bargo. esto debería refle1arse también en la valoración del 

aluminio pé\ra formar el hidróxido de a1um1mo (precipitado). lo cual no se observa 

El tiempo rcquendo para estas valoraciones potenc1ométncas fue considerable. sobre todo en los casos 

que se tr~biOlJó con el a\un11nto en medio ácido. por ello se ehminó este método para determinai al 

aluminio en los experimentos postenores 

4.1.2 Titulaciones conductlrnCtrlcas. 

a) Titulación co11dt1cf1111ótnca d1JI tic1do s11ff1irico (a/Hoxm1adamo11te 1. 7 f\.f) con sosa 0.185 M. 

La cuiva de t1tu\ac1ón conducllmétnca del ac1do sulfúnco con sosa se presenta en la gréhca 7 

~ .. 
¡ .: 

Gráfic.."l 7: Titulación conductimótric.., dot ácido 

... .. 
fT>l.NaOlltO Ul!>'-'l 
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Se obtiene la curva de valoración conductimétrica tlp1ca de un écido fuerte con una bas~ fuerte El 

volumen encontrado para el punto de equivalencia es de 18.? mL de sosa O 185 M y la concentración de 

écido correspondiente es 1 68 M 

En la valoración del sulfúrico se observa con claridad su neutral1zac16n, zona inicial donde la 

conduct1v1dad ba¡a gradualmente hasta un mlnimo, después. la conduct1v1dad tiende a aumentar debido 

al exceso de sosa Este punto mlnimo corresponde al punto final de la reacción de neutrahzación (punto 

de equivalencia) 

b) Titulación cotldfJct1mótnca del At3º (np1ox11nadanwnte 5g AflL) con sosa 0.105 M. 

La curva de titulación del aluminio se presenta en la grética B 

Gráfica 8: Titulación conductirnétr"ica do 
•lumlnl<>•n•ou• 

L: 
L! 

ml NaOll fO 18!> M) 

La curva presenta dos puntos de equ1valencia, el primero mejor definido que el segundo El primero 

corresponde a la prec1p1tac1ón del hidróxido de aluminio. mientras que el segundo corresponde a la 

red1solución de éste para formar el alumtnato 

El pnmer punto de equivalencia se encuentra para un volumen de sosa O 185 M de 2.47 mL. lo que 

corresponde a una concentración de aluminio de 4.1 g/L 

En este caso particular. en la gr<Mica se muestra inicialmente una disminución pequena da la 

conductividad, durante la precip1tac16n del hidróxido de aluminio la conductividad d1sm1nuye debido a 

que la concentración de protones decae al formarse el hidróxido y luego se mantiene constante hasta 

agotar al Af'•: al terminar la reacciOn do prec1p1taci6n, b conductividad aumenta gradualmente en 

función del volumen de sosa agregado, rnostrando la redlsoluciOn del aluminio y exceso de sosa. 

e) Titu/nció11 conduct1mótnca del At1" ap1momadnmcntc 5g AllL 011 tJc1cJo s11fftínco 1. 7 M con 

sosa O 185 M 

Las curvas de valoración de aluminio en medio ácido se presentan en las gráficas 9 y 1 O 
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Gráfica 9: Tltulaclón eonductimótrlca do 
•lumlnlo•naci<J<> 

Gráfica 10: Titulación conductimétrlca do 
aluminio•" •cklo 

•mpUac:.IOnd• la"°''ª de P• 

n•I N"'Oll(O ll'"lMJ 

Las curvas presentan aparenlemenlc !res panes. la primera correspondrente a la neutralización del 

ácido sulrürico. la segunda c:orrespondtente a la precip1tac16n del hrdró)(ido de aluminio, y la tercera al 

exceso do sosa nd1c1onado. aunque esta tercera parto presenta una pequena inflexión que corresponde 

a la red1so1ución del h1dr6xrdo de aftm,rn10 

Los valores encontrados para la valoración del ác1do sulfúrico y la prec1p1tac16n del aluminio. son 

respectivamenle 17 4 mL y 2 1 ml de sos<t O 185 M. con lo cual se ob11ene una CO!lCE:ntrac1ón de ácido 

1 68 M y de a/uminro de 3 5 g;i_ 

Dada la C""rcanla en los resultados obtenrdos en osta valor;lc16n y la5 valoraciones tanto del ácido como 

del aluminio solos. las lrtulac1ones conducllmétncas se seleccionaron para realizar los análisis 

cuanulativos del alumimo posteriores, ya que además. se reallzan con mayor rapidez que las 

polenciomélricas y que la polarografia 



En Ja gráfica 11 se muestran comparativanlente las titulaciones potenc1ométnca y conductimétrica de 

una solución de aproximadamente 20 g Al/L de ácido Slllfúrico. Se corrobora la neutralización del aciao, 

la precipitación del hidróxido y la red1soluc1ón de éste 

Gráfica 11: Tltulaclonos de aluminio en ácido 

li" 

4.1.3 Determinación polarográflca. 

a)Obtonción de Ja sotlal def .-1111mmio 

,., ,.. "' 
mlN.,Olt~O 110"-f) 

La curva polarográf1ca del blanco muestra la senal correspondiente a la reducción del prolón (Gráfica 

12a) y las curvas de las soluciones de aluminio en medio acido muestran además la scr"ial del ion 

aluminio (Gráficas 12b a 120) La señal del protón aparece a potenciales menos reductores y la del 

aluminio a polenciales más negativos La altura de la serta! correspondiente a ta reducción del protón 

varia ligeramente debido a que la cantidad de ácido adicionada para el control de pH na siempre es la 

misma (Gráficas 12a a 12e) 

La ser"ial del ah1min10 aumenta proporc1onaln1enle con su concentraceón, en las soluciones O 005 a 0.015 

g Al {Gráficas 12b a 12dl. mientras que la solución O 02 g Al/L {Grafica 12e) presenta una altura menor a 

la esperada. similar a la de O 015 g Alll 
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La siguiente tabla muestra las concentraciones en /a celda potarogréfica correspondientes a los 

experimenlos antes descritos 

Volumen adicionado Concentración de Al Concentración de H. 

50 11L O glL B 55 " 1 O .;i M 

l------5~0~ .. ~L-----t----~2~5~-~,0~.-g~/L~---l----8~5~5~'~M~----¡ 

50 J>L ----- - ··- ·-·---5-:--,-0-,-g-/L--~---·· -~-655:--:iQ_lM ___ _ 

1------5~0~ .. ~L------ 7 5,. 10~' g/L 8 55 ~ 10 'M 

501tl 1"'10 .. g/L 855 o--10 .JM 

b) Efecto cío lo concentrac1ó11 ele/ protón sot11v /,-. sorl<il pn/01oguif1cn cJol <1/t111111110 

Dada la cercanla de las sef'lales de reducción del protón y del alun1m10. éstas se traslapan parcialmente, 

por lo cual es necesario determmar •<l contnbuc1ón de la senal del protón sobre la del aluminio 

Las sel"'lales polarográf1cas del aluminio a concentración constante (Grá.f1ca 13) muestran también un 

ligero incremento al aumentar la concentración de protones en la solución. 

En la siguiente tabla se muestran las concentracmnes en la celda pota1ogrtlfica 

Volumen adicionado (H;i:SO-t) ConcontraclOn do Al • Conconlraclón de H 

50 ~1L. 0.015 g Al/L ac 1 7 M O 000075 gtL O 00855 M 

mas 10 Jll, ac O 08 M O 000075 gtL O 00863 M 

más 25 i1L, ac O OB M O 000075 g/L O 00883 M 

más 25 ~1L, ac O 08 M O 000075 g/L O 00903 M 

e) Efcclo do la conr:cntrac1ón del a/urr111110 sobro su 5.0llal pofa1ográf1cil 

De las gráficas 12a a 12e y 14 correspondientes a los polarogramas del nlu1rnnio en función de su 

concentraciOn. se observa que al allmentar su conccntraciór. aumenta la altura de la segunda sel'\al. 

En la siguiente tabla se muestrnn las concentraciones en la celda polarografica (Gráfica 14} 

µL adicionados Concontraclón de Al Concentración de H 

50 ~1L, 0.02 g Al IL H~so .. 1 7 M 0.0001 gfL 0.00855 M 

5 ¡1L, 20 g AllL H.,so .. 1.7 M 0.0101 gfL O 00940 M 

10 i1L. 20 g Al !l H;oSO., 1 .7 M 0.0301 gil O 10265 M 

En la gráfica 12f se observa una relación prácticamente lineal en el intervalo de 2x10·~ a 8x10 !. meqlL, 

para la concentración 1x1 O .. , ya no se tiene linealidad. 
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Granea 12f:curva .~:~libracl6n para al 

"'"""'" ~-~ ~--
Ccw>C"'"""C•(>n d ............... 101n..-qll] 

Sensrbilidad 1 00 mA 

La t+'!cnica polarográfica para determinar aluminio no se caracterrzó totalmente dado que resultó ser la 

més susceptible de error (por el estricto control del pH) {8}, ademas que el tiempo de cada medición era 

considerable ya que la muestra requerla una preparación especial antes de ser analizada 

~Determinación de l<1 capacidad de Intercambio do la resina. 

La capac1ddd de la resina se puede determinar ad1c1onando un exceso de Zn~· o Cd·". el cual desplaza 

a los protones contenidos en In r~sina y el exceso de Zn;•. o CdL• se determina potarogréficamente 

Para la determinación de Zn -·· y Cd =" se prepararon soluciones de estos ca11oncs en concentración O O 1 

M y se pusieron en contacto 50 mi. de solución de cada cat1on ron O 1 g de resma. Se trazaron los 

polarograrnas de las solL1c1ones antes y despu6s del acond1c1oniJ.m1ento con la resina, y con la relación 

de alturas de las sci'i;iles ro111rográf1cas se determinó el exceso de Zn~· y Cd·" 

1 Inicial (l!A) 1 flnal (µA) 
---G22 __ _ 

4 52 
660 __ _ 

4 84 

Estos valores perm1len detern11nar la capacidad de la resina 

C Inicial (moq/L) 

20 
---~(\---

Capacidad do lntorcamblo meq I g roalna 

Amberl1ta Hexyn 

C final (moq/L) 

14 5 

14 7 

l--C~ad~m~io-,:---,~3~5----1---~3~.2~0~--;---2~7~0---:t----~4~0~1----1 
Zinc 1 __ 2 __ 36 __ ~1 ___ s_e_s __ ~ ____ 2_e_7 ___ ~1 ___ 3_1_0 __ ~ 

Considerando el 'Jalar de In capacidad. se seleccionó la rcsrna he)(yn R-231. utilizando el valor de 2.7 

meq/g peso húmedo, para realizar el estudio completo 



4 3 Establlldad de las resinas en ácido sulfUrlco. 

Amberl1ta 200 catiónica. Esta r-esina. de color beige. mostró cambios flsicos cuando se mantuvo en 

contacto con todos los medios de ácido sulft.Jnco En el ácido concentrado casi inmed10tamente tomó un 

color oscuro, y se observaron partlculas pequenas e irregulares que pareclan ser resultado del 

agrietamiento presentado en la superficie de las esferas. En los medios écidos diluidos 1·1 y 1 :5 los 

resultados fueron menos notorios. en el primero el cambio de color fue mlnimo y el agrietamiento visible, 

en el segundo, sólo se notó un pequeno agrietamiento En la solución 1 7 M se observó que sólo 

algunas esferas presentaron agrietamiento 

Hoxyn R-231 En e\ medio ácido conccnlrado se presenta un hgero agrietam1enlo en algunas esferas; en 

los demas casos la res1nn se n'ostró 1nn1une 

Ya que extsten diferentes métodos de producción de resinas de intercambm. se pueden obtener 

diversas propiedades en ellas. tales como estructura, tortuosidad, grodo y distribución de porosidad, 

también estas caracterlsticas se ven mfluenc1adas por el matenal de fabricación Lo ilnlenor queda 

manifiesto con el comportamienlo mostrado por las resinas en el medio. es d1fer~ntc entre una y otra. 

aunque ambas son catiónicas 3cido fuerte; por un lado la amberhla 200 no res1slió prácticamente ningún 

medio ácido y la resina hexyn R-231 por el contrario, mostró una f"esistencia bastante buena 

Por lo anterior, en los subsecuentes experimentos, sólo se experimenta con la resma cat1ónica écido 

fuerte hexyn R-231 

4.4 Constante do reparto lkt)l. 

Para esta determinación se ut1hzó sólo la resma hexyn R-231 ya qun res1st16 con aceptable resultado los 

medios ácidos rnas concentr~dos. y con esto ~e da por hecho que resiste medios ácidos n1ás diluidos, 

como tos que se usan en las pruebas subsecuentes 

Debido a que e\ método de anáhs1s que mostró más ve:r\tajils fue el análisis conductimétrico. la 

determinación de la K 0 , el análisis de extracción en diferentes condiciones y el análisis del efluente. se 

hicieron ut111zando esta tf'!.crnca 

La constante se define como el cocie?'\te entre la concentración de A1 3
• en la resina expresada en meq/g 

resina y la concentración de A1 3 º en el efluente expresada en mol/L 

En todos los casos las soluciones lniciolmente contenlan 2. 7 meq Al 3
• 
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Medio (ácido. acuoso) meq Al extraldoa meq Al reslduales 

H,,SO., 1 7 M --·\------,-3=2=3-----\------,-.3-7=7------l 

H~so .. , 35 M 1 323 1 377 

H2SO~ 1 03 M 1 406 1 294 
H.;-SO .. O 43 M -·--·-----,4g~-------- 1 207 

H~so .. o OB M 2 099 o 601 

Acuoso 
·---.--------2"143·----~- -- ·-·----0--5-57 ____ _ 

Los valores de extracc1on se obtienen a partir de los volürnenes de t.tulante (al punto de cqu1varenc1a) 

en las curvas de t1tulac1on de la solucmn testigo (Al en el medio sm extracción) comparadas con las 

curvas de extrar;ción, considerando In zona correspondiente a ta valoración del Al (Gráficas 15 a 20) A 

partir del volumen (mL) de NaOH g<lstado en las t1tulacmnes se calculan los meq residuales y por 

diferencia con los meq iniciales se encuentran los mcq exlra1dos. lo cual permite calcul<ir los valores de 

K 0 para cada medio: En seguida se e¡empllfica el c~lculo de la constante para la concentración 1 7 M de 

ácido 

Condic1onas. 4.85 mL de solución de alunun10 en contacto con 1 g de resina. 1 mL de 1nuestra y 2 7 meq 

de aluminio 1ntc1al De la gráfica 20 se determina el volumen de t1tuli:mte (NaOH O 178 M) 

coITespondiente al aluminio 1 G mL 

nieq A! t•tu/;1do,<;"' ( 1 5 rnL) (0.178 meqlmL) = O 284 n1eq Al 

por a el volumen total· 

mcq Al rr.S1(1ua/ =O 284 meqfmL (4 85 mL) =1 377 meq Al 

meq Al cxtra1do = 2 7 meq Al - 1 377 meq Al= 1 323 meq Al 

eqlL = mcqfmL = 1 377 mcq I 4 85 mL = O 283 eq/L 

(Al Resma¡= 1 323 mcq t 1g Resina 

= 1.323 mcq/gRes1na 

{Al acuoso)= O 283 eq!L ( 1 mol/3eq) 

=O 094 mol/L 

K 0 = 1 323meq/g Resina I 0.094mol/L = 14 07 

Los valores calculados de K 1, para todos los medio!". se presentnn en la siguiente Tabla· 

Medio ( écldo, acuoso) Ko 

ac1do 1 7 M 14.07 

ócido 1 35 M 14 07 

tic1do 1.03 M 15 97 

ácido O 43 M 18 20 

ácido O 08 M 51 19 

56.39 
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Gráfica 15: Tlb.Jlaclón conductlmétrica da 
•hunlnlO•n •ou• 

mL N•OH 10 174 M¡ 
Relación estequiométrica Resina/Al 1:1 

Gráfica 16: Titulación conductlmótrlca do 
•lumlnlO •n t.cJdo D.DI M 

. . 
mLN•OH(0174M) 

Relación estequiométrica Resina/Al 1:1 

i .. l .. 
( 

Gráfica 17: Titulación conductimótrlca do 
•l....,lnlO •n llocido 0.4:11 M 

··-r.--¡ 

mL N.Otl (0.114 MI 
Relación estequiométrica Resina/Al 1: 1 
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Gráfica 18: Titulación conductJmótrica do 
•lumlnlo•"•c1<10 t.O>.,. 

.~ •t 
ml N..Oll(O 17•"°'1 

Relación estequlornétrica Resina/Al 1: 1 

Gráfica 19: TltuJnclón conductirnótrlca do 
•k.imlflk>en lcld<> 1 >!I.,. 

'º •• 
mt NAOH (0 t l'• MI 

Relación estequiometr1ca Resina/Al 1 1 

Grllfica 20: Titulación conductirnétrlca do 
•lumlnioe" •<;l<tO 1 71 ... 

mt.~tl(017•M) 

Relación estequiométrica Resina/AJ 1:1 
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Para tener un parámetro que permita observar con mayor facilidad qué tanto aluminio se extrajo y 

cuanto residual quedó. se obtiene la relación meq oxtra1dostmeq residuales lo anterior se da en Ja 

siguiente tabla. 

Medio meq Al ext I meq Al re• 

ácido 1.7 M 0.96 

ácido 1.35 M O 96 

ácido 1 .03 M--l-----,~0~8-----l 

ácido O 43 1\.1 1.23 

ácido O 06 M 3 49 

3 84 

Por inspección de la relación meq extraidos/meq residuales se llene que, conforme el valor de ésta 

aumente, la eliminación de aluminlo será más eficiente. por lo contrario. conforme el cociente disminuye, 

se debe esperar una baja extracción de aluminio. En el caso en que la magnitud de la relación sea igual 

a 1, se tiene que la extracción del ion es del 50%, se considera la reacc16n de in1ercamb10 que ocurre 

entre el Al 30 sY los H*" 

AIJ• s + 3H• n <1-• AIJ• R + 3H• s 

Se esperaba que la extracción se vea negativamente afectada por el aumento de Hº en solución, como 

sucedió, ya que la reacción de intercambio se reallza en presencia de H" (medi?s ácidos) y por ley de 

acción de masas. este intercambio no está favorecido. 

Los valores de constante de reparto encontrados muestran que. efectivt:imente, en condiciones 

estequiométncas, se t1eno una meJor extracción de Al 1
• en el medio acuoso y que esla eliminación 

disminuye cuando se aumenta la concentración del medio ac1do La vanacion no es proporcional a la 

concentración del écido 

Según la constante y fa relación meq extraídos I meq residuales se encuentra que la menor extracción 

os aproximadamente del 50% en écido 1. 7 M. y la mayor eficiencia es en agua donde se extrae casi 

cuatro veces más aluminio que el que queda residual, es dec1r el 80% 

Al graficar lag K 0 vs concentración de H 1 SO. se encuentra una tendencia completa a drsminuir log K 0 
conforme aumenta la concentración del ácido, es decir, la extracción disminuye conforme aumenta la 

cantidad de H* (Gráfica 21) 
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Gráfica 21: Diagrama log KO vs concontración do écldo 

'1" • .. 

c...,,cen1r,.c.0n "'°''"'o .. ·"''"~el<> 
Relaoón estequiométrica Res1na/Alum1mo 1. 1 

4.5 Extracción de aluminio en función de la relación masa de reoslna I n1eg Al 

Cabe set\alar que los meq rnrc1ales de aium1nio c:ontemdos para cada relacrón estequiomélrica son· 

[
~'.'."'~ón º':."_qulomé"lca moq do aluminio 

2 54 
-------,------ ----- 13 5 

--- -----·------~ --------------
10 27 

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

En todos los casos el 1.1o!unlC?ll de solticion de aluminio que se puso rn contaclo con la resina fue de 5 

mL. Para las e:dracc1ones con ta relación esteqwomélrrca 1 1 (2 7 rneq a!umm10) se puso en contacto la 

solución de aluminio con 1 g de resina. ni1entras que en lodos los dernns casos fa m<.Jsa de resina fue 

O 1 g Las 1.1alornc1<:1nes se rcnr1zaron tornando 1 nil de l<is sofucmnes resul!nnH!S de la extracción 

En todos los casos so ~:.Jtuo11eron J.:i C:ll/Vil 1ns1190 y tn de C)f!racción para cada cond1c16n. en ambas es 

posible observar la zona 1n1c1a1 dond•~ d1snunuye In conduc11v1dad debido a la nculral!zactón del óc1do, la 

meseta correspond1enlc a f;J reacción del aluminio y el 1ncr~mcnlo final de la conductividad. 

rnvolucrando la rcd1soluc1on dct At(Ot !) , y úl exceso de OH 

Los resultados de ex1rncc1on no d1f1c>ren mucho de lo esperado según la K 8 encontrada para cada 

medio. las máximas e)'tracc1ones se encuentran en <leido O 08 M con la csteqwometria 2. es decir 

B9 18%, y en el medio ocuoso con la relación estequ1ométnca 1 1. sin cmbwrgo. para el medio acuoso 

se observa que el %, exlraceton disminuye cons1derab!cmente al aumentar la concentración de aluminio 

en solución. para la relac1on 1 2 el º/;, e;.;tracc1ón es apenas m<iyor al 50°4• y en los casos de las 

relaciones 1 5 y 1 1 O esle '"/., es muy baJo Se esperaba que en todas las relaciones estequiométncas las 

mejores ehminacrones se presentarnn en el n1edio acuoso. per(l se encontró que para todas las 
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eslequiometrlas en el medm ac1do mils diluido (O 08 M) se presentó la n1ejor extracción La tendencia 

contraria. es decir, extracción def1c1ente. se tuvo en la solución ácida 1.7 M 

Los resultados de extracción se resumen en la siguiente tabla 

E11toqulomatrl• 

moq Al"*ICresln• 

IHaSO.J M !NaOHI M moq Al an 5 moq AU mL moq Al/mL meq AIJmL 

o !;4 

---,--- --u-... s-- --ó"1"7--¡¡----~-~- -~ 
-~·- -- -u-,-,;i-- - -~¿-;--------u--;¡-- --~9--- -0·3-4-, -

1------ ------------u-¡--¡¡:¡- ----, -,---~--~ -04"'.J4-~~ 

0.0Ci2 

o 057 

0_:;55 

o 063 56.75 

0277 0122 

---~1--()~· --0105--- ·-0012--· -~--

----0·101 

0.555 0.360 

1,35 2.779 0.5!i5 38.01 

2.779 D.555 37.65 

2.779 

43.76 

0.555 0.48 

Al observar al comportamiento del º/., extracción con respecto a la concentración del 3.cido se encuentra 

que las cstequiometrlas 1 y 2 presentan un comportamiento parecido y que la diferencia entre los 

valores de extracción para cad;:i medio es similar; en cuanto a las estequ1ometrlas 5 y 1 O su tendencia 

es s1m1lar entre ellas, las drforcncias entre valores de elin1inac16n en cada medio son mas notorias que 

en las es1equ1omelrias menores. 



.. 
... ~.: 

::z' '-• r· 
Gr.ifica 22: 0/o Extracción do aluminio contra 

cnncenl .. clón ole h:kto•ullu<k:o 

; 

Cc,.,.c.e<l1lautN1n>olM<.l .. •o<t<> •Ullunc:<> 

Relaciones estequiométncas Resina/Al 

• 

los valores de extracc1on dclenninados muestran una ef1c1enc1a aceptable de ta resma. se observa una 

tendencia a d1smmu1f la e;.rtracc1on en los casos en que se 11ene n1ás alun11rno y cuando la concentración 

del ac1do aumenta. aunque en este ultm10 caso la tendencia a d1sm1nu1r es menos evidente 

4.6 Caracterización del efluente 

La t1tulac16n conduct1mélrtca del efluente se presenta en la gráfica 23 

Griifica 23: Caractorlzación dol afluente 
(trlulAcW:On Cl)f1dut:U,...lrle.9 de •lurT'IJ>ln r •cldo) 

El estudio de la solucion real no recibió un tratamiento especial ya que desde el inicio de la 

caracterización se observo que tenia caracteristicas similares a una solución sintética analizada en 

experimentos prehmmartes. 1 35 M H2SO .. y ~ 5·8 g AllL. al comparar las curvas conductlmétricas de 

ambas se comprueba su s1m1htud 
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Caractoristlcaa del efluente 

conductividad (mStcm) 

pH 

concentración del acido 

concentración de At 3
• 

4.7 Extracción de aluminio del efluente. 

39 2 

o 05 

1.45 mol/L 

7.35 g/L 

El tratamiento de extracción fue similar al de las soluciones smtét1cas; a continuación se muestran los 

resultados correspondientes 

Al lnlclal (meq) Al extraldo (meq, Al residual (moq) % extracción 

0.813 o 610 0.203 75 09 

La grafica 24 presenta las curvas de t1tutac1ón conduct1métnca del efluente. tanto para la solución testigo 

y la solución después de tratarla con resina hexin R-231. Se observa que la curva de extracción aparece 

por debajo de la testigo, lo cual d1f1ere del comportamiento presentado en todas las l1tulaciones 

conductimétncas de soluciones sintéticas anahzadas en los experimentos antenorcs Et comportamiento 

de la curva de extracto del efluente puede ser consecuencia de que la solución contenla contaminanles 

provenientes de otras tinas que son parte del proceso completo de coloreado. los cuales cumbtaron la 

tendencia de las curvas Las impurezas que pueden contarse en el efluente son los iones de Fe, Mn. Co 

y Ni, además de cochambre disuelto proveniente de las tina~ de dec.apado y enjuagues. 

De los valores experimentales se obtiene el valor de K 1, igual a 9 45 De la concentración 1 45 M del 

ácido se puede esperar una extracción de entre 40 y 50 "h. segun los resultados obtenidos con tas 

soluciones sintéltcas 

Gráfica 24: Titulación conductJmótricil del 

mi. tQOH (O 111'5 M) 
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La efectividad de la resina en el efluente real fue satisfactoria, con más del 75º/n de extracción; 

comparando, la ef1c1enc1a de la resina es mayor en la solución real que en las soluciones sintéticas 

antes anahzadas. el factor que nudo afectar negativamente las extracciones en las soluciones sintéticas, 

pudo ser. que en los sisten1as de 1ntercan1b10 en medio s1ntet1co. el alu1nm10 se encontraba en altas 

concentraciones y el tiempo de contar;to no fue suficiente. cons1derando que se debla alcanzar el 

equilibrio y dar t1empo a la 1eacc1ón de interc~mb10, con todas las etapas que esto imphca: transporte del 

alumm•o desde el seno de l;:i solución a la superficie de la resina. transporte a través de la capa limite, 

transporte en el intenor de la estructura de la resina. 1ntercainbio del aluminio con los contra1ones y 

salida de los iones mterciln1b1adas hacia la soluc16n. obstacuhzada par los iones de nlt1mmio que se 

introducen. o simplemente que en la sotuc16n real la extracción se ve favorecida por la presencia de las 

impurezas y/o de los ad111vos 
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Capítulo 5 

Conclusiones 

1. El método conductimélnco. aunque fue seleccionado como medio de anélis1s, es aceptable para 

realizar la cuantif1caci6n de aluminio en soluciones ac1das. Sin embargo. no es el más recomendado 

cuando se requiere hace1 una cuantificación muy exacta porque implica errores experimentales 

inherentes al método debido D la alta conductividad del H. y dado que las mediciones no ~on resultado 

directo de la lectura en un instrumento. por otro lado. con concentrac1ones de ácido altns et tiempo de 

an311sis se incrementa cons1derablcrnente 

2 El exceso de aluminio tiene como consecuencia disminuir la capacidad de extracción de la resina 

3. La concentrac16n de ácido sulfúrico afecta negativamente la extracción do aluminio. En el caso en 

que se aumenta la concentración de <'leido la extracción d1smmuye, y cuando la concen~ración de 

ácido disminuye la extracción se beneficia 

4. Cuando el alum1n10 esta en exceso. respecto a una canl1dad de resma. la concentrac1on de écido 

sulfúrico no afecta en mayor grado la extracción de alum1nm 

5. La me1or edracción de n!um1rno en soluciones ac1das se obtiene en el n1ed10 O oe M 

6. El n1ed10 acuoso no es el más adecuado para una extracc1on óptima de alumm10 si éste esta en 

exceso, es decir, si la relación estequ1ométnca masa de resma/aluminio disuelto es mayor a 1. 

7 Este método puede ser considerado por lo tanto, con10 un método de recuperación de aluminio 

La ellmmación de alumm10 de soluciones de Oc1do sultUrico pro11en1ntes de las tinas de anodizado 

utilizando resinas de intercambio tónico es factible de llevarse a cabo, si la relación estequiométrica 

resina/aluminio es 1 y la concentración <'.leida es baja. cercana a O 1 
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APENDICEI 

Normalización del lridróxldo de sodio con biftOJlato de potasio. 

La normalizacrón de una solución es tmportante porque permite conocer la concentrac1ón exacta de ésta 

16). Esta determinación es rnés relevante cuando se trabaja con sustancias h1groscóp1cas (como el 

NaOH) ya que al contacto con el ambiente éstas atrapan alguna cantidad de agua y entonces la masa 

pesada difiere de la real necesana para tener la concentrac16n deseada; es importante realizar esto 

sobre todo cuando se ut1l1za un mélodo volumétrico como medio de analls1'> 

Para esta titulac1ón se debo pesar una pequeña cantidad de biftalato, lo mas exact;i posible y 

adicionarlo a un vaso de prec1p1tados conten1endo agua destilada para 1nic1ar In t1tulac1ón. ésta debe ser 

gola n gota para perrn1tu observar claramente el vtre de ta fenoflalelna Al titular el biltalato con la 

soluc1on a valorar. se obt1enen los n11hhtros de NaOH que reacc1on<'ln o neutrahzan a la masa de b1ftalato 

(punto de equ1valenc1a). cu<'!ndo se d1viden los moles de biftalato (peso molecular 204 22) entre el punto 

de equiva1enc1a (dado que la estcquiometrla es uno a uno). se encuentra la concentración real de la 

Estas valoraciones se renhzan con In finahdad de normalizar la soluctón de h1dr6lC1do de sodio preparada 

para uhhzarla en los experimentos subsecuentes 

Durante la experimentación fueron necesarias tres normalizaciones. En el primer caso las 

concentraciones encontradas fueron O 174 M, O 178 M y O 185 M; la concentración analltica del 

hidróxido era O 2M En los dos primeros casos la masa utihzada de biftalato fue O 8000 g y en el tercero 

04005 g 

La normal1zac1ón de la sosa es rap1d .. y ser1c1lla. asl que se cxpcnment6 por tnphcado. esto permite 

ellmmar un resultado que d1f1crn de los demas considerando sólo dos. aunquo en este caso los 

resultados obtenidos no difirieron entre ellos 
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