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RESUMEN

Desde que las pilas secas aparccieron en la sociedad como un medio vital para obtener energia, no ha
habido restricciones, gubernamentales para el manejo y disposicién de las pilas secas descchadas, y la
préctica comin cs simplemente deshacerse de ellas al menor costo y esfuerzo.

Lz disposici6n final de las pilas secas o domesticas se ha convertido en un tema de debate cada veZ mis
importante segin bibliografias y manuales®™*; estas pilas contienen metales pesados, como mercurio,
plome, cadmio etc, y que de acuerdo a la Norma Oficial Mexicana NOM - 052 - ECOL - 1993(%*
estos elementos son residuos peligrosos. Por eso es necesario tener un buen control sobre las pilas secas
ya quc sus componcntes son de alta peligrosidad, desde el proceso de su elaboracion, hasta la
disposicién de sus residuos.

La contaminacion potencial de agua por mercurio segiin el tipo de pilas seria*®. Que la pila carbono -
cinc, contamina un total de 3,000 litros por cada pila, la pila alcalina contamina 167,000 litros por cada
pila, la pila de mercurio tiene una capacidad de contaminacion del agua de 600,000 litros por cada pila;
la de cinc-aire, contamina 12, 000 litros por pila, la de 6xido de plata puede contaminar 14, 000 litros
por pila.

Actualmente no existen normas fedcrales sobre la recoleccion, reciclaje o evacuacion de las pilas secas.
En México existe dinicamente una legislacion para ¢l manejo de residuos peligrosos que aiin estd en
proceso, que abarca el tratamiento, el transporte y la disposicion, entre otras.

El objetivo de la presente memoria profesional es. Disefiar un reactor batch para tratar pilas y
recuperar sus componentes mediante ¢l proceso de disolucién y la concentracién de las disoluciones
evaporando y Cristalizando.

En este trabajo experimental, se tomd en cuenta que la eleccién de la mejor manera de tratar las pilas
secas de desecho, depende de varios factores incluyende la disponibilidad de los reactivos, el
tratamiento o lavado de material, y las caracteristicas del reactor a utilizar para el tratamiento de las
pilas. Depende también de los cstindares de seguridad, micntras més rigurosas sean estas menores
serdn los riesgos y mayores los beneficios.

Los reactores quimicos se clasifican asocidndose a reacciones homogéneas, dividiendo a los reactores
¢n: Discontinuos, Continuos, y Semicontinuos®!%

El Reactor Discontinuo o reactor batch, que es el que se utiliza en este trabajo, admite todos los
reactivos al principio y lo procesa segin un curso predeterminado de reaccion durante el cual no se
alimenta o se extrae ningiin material. Tiene la forma de un tanque sin agitacion, y sc usa para producir
cn pequeiia escala.



OBJETIVOS.

OBJETIVO GENERAL.

Disciio de un reactor batch para tratar pilas y recuperar sus componentes.

OBRJETIVOS ESPECIFICOS.

1.- Desarrollar un Método que permita el Tratamiento de las pilas domésticas comunes por disolucién.

2.- Disefiar un reactor a nivel laboratorio para posteriormente disefiar uno a nivel planta piloto, que
permita la disolucién de las pilas y la concentracion de las disoluciones.

3.- Recuperar las disoluciones concentradas, por evaporacion y precipitacion.

L)
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INTRODUCCION

En la época prehispinica, { segin escritos del padre Francisco Javier Clavijero ') bajo el gobierno de
Moctezuma Xocoyotzin, no habia en la ciudad una sola tienda de comercio, no se podia vender ni
comprar fuera de los mercados y, por lo tanto nadic comia en la calle ni se tiraba ninguna clase de
basura y habia més de mil personas que recorrian la ciudad recogicndo basura.

Cuando llegaron los cspafioles se empezaron a manejar los desechos solidos cn forma arbitraria,
complicando las posibilidades de reutilizaci6n, para 1787 las calles de México eran intransitables por la
falta de limpicza, habia basura por todas partes y los cafios estaban llenos de lodos pestilentes, la basura
sc arrojaba en la via piblica y no habia quien la recogicra. En consecuencia ¢l Virrey Revillagigedo
hizo reglamentaciones muricipales para batrer y regar las calles. Estableciendo que la basura fucra
recogida por carros tirados por mulas, con lo cual se evité que los basureros continuaran en las calles.

Para 1884 el servicio de limpia contaba con 83 carmos, 43 pipas y 136 mulas distribuidos entre las 8
inspecciones de poticia. De esta manera, por primera vez, el servicio se descentraliza en virtud de que
era sumamente ineficiente, por que la ciuded ya era muy grande y los carros no podian recorrerla, con
la agravanic de que el tiradero estaba en uno de los extrernos de la ciudad.

Para 1934 sc formé ¢l Sindicato de Limpia y Transporte y el equipo que contaba se componia ya de
camiones tubulares ( carros de volteo de 7 y 20 toneladas ).

En 1940 sc empieza hablar de reciclaje o industrializacion de 1a basura y hoy en dia el reciclaje de los
desechos ha despertado un interés inusitado en la sociedad y una gran importancia en las escuelas
quienes trabajan ya en la instalacién y funcionamiento de un centro de acopio. Como el Centro de
Reciclaje en la Facultad de Quimica UNAM, F.E.S. Zaragoza UNAM, Colegio de Bachilleres del
Estado de Tlaxcala, entre otras.

Como se ha observado une de los principales problemas ambientales y de salud a nivel nacional es ¢l de
Ia basura. Esta proviene de la industria, medios de transporte y particulares, debido a las malas técnicas
o falta de éstas en los procesos industriales.

El problema de la basura radica principalmente en su preduccién y manejo. En este caso ¢n el campus
II dela F.E.$." ZARAGOZA™ se implement un “Programa de Manejo Integral de Residuos”™, con
el cual se pretenden reducir los volimenes de basura que son canalizados a los sitios de disposicidn
final (Depdsitos de basura del Valle de México ). Dicho programa consta de métodos para la
recoleccion, clasificacion de los desechos de acuerdo a sus caracteristicas particulares, tal es el caso del
vidrio, papel, pldstico, materia orgénica y otros que aun no se les da mucha importancia en su tanejo y
tratamiento como es cl caso de las pilas, las cuales van a parar a vertedores que en la mayoria de los
casos no estan preparados para recibirfas en , donde se deterioran y icrminan abriéndose, liberando
sustancias téxicas como es el hidroxido de sodio, el cloruro de mercurio I1, 6xido de mercurio I, que son
altamente vencnosos y por ello se recomienda adoptar precauciones en su manejo.

Por ¢so es momento de buscar un método para reducir el peligro que pueden ocasionar las pilas al ser

almacenadas en grandes cantidades y en tugares inadecuados.



1.1 ORIGEN DE LA PILA

1.1.1 GALVANI

Luigi Galvani, medico italiano que en 1786 realizd una serie de experimentos para la comprensién de la
conduccién de la electricidad a través de la red nerviosa de las ancas de rana.

1.1.2 PILA VOLTAICA.

La tearia de los circuitos cléctricos comenzd en reafidad ¢f 20 de marzo de 1800 cuando el fisico
italiano Allessandro Volta anuncid su invento de la bateria eléctrica, que posteriormente la llamaron
celda o pila voltaica (galvinica). El la denominé pila galvdnica en honor a su amigo Luigi Galvani.
Volia colocd sobre una mesa un disco de cobre, encima un pafio mojado de agua y cido sulfirico,
deposil6 sobre ambos un tercer disco de zinc. Siguié colocando varios en ese orden, y até un alambre al
disco de zinc superior, y otro al cobre de la base, Unié los extremos de ambos alambres, y al separarlos,
les hizo saltar una chispa.

A través dc experimentos comprobd que la pila voltaica en su interior lleva acabo una reaccién redox,
en la que se efectita una (oxidacién y una reduccion) espontinea. La cual actiia como fuentc de energia
cléctrica.

Zng + Qg ————=F  Zn"u + Cuy

De alli que era necesario que la transferencia de electrones del Cu deben pasar a través de un circuito y
desarrollar trabzajo eléctrico antes de reducir los iones Cu?* a atomos de cobre.

La pila voltaica engloba una serie de pilas que actualmente conocemos como celdas primarias y ceidas
secundarias.

1.1.3 PILA LECLANCHE.

Jorge Leclanché, ingeniero francés inventd una pila eléctrica alrededor del aiio 1875, conacida como la
pila seca ordinaria, la que ha dado un mejor resultado practico.

Las pilas Leclanché se adaptan a cualquier necesidad y por lo tanto, se suministran en tamafos y
calidades distintos. Se les emplea, por ejemplo, en linternas de bolsillo, radios portatiles y otros
artefactos semejantes.

La produccién mundial anual de tales pilas se cifran actualmente en billones de unidades. (1billén =
10"*= 1,000,000,000,000)7

La pila Leclanché se ascmejan a su estructura bésica a cualquier pila galvanica, por tanto sus elementos
principales son también cl elcctrolito, los clectrodos y los polos.

Toda pila galvinica consta de un é4nodo y de un citodo contenido en un recipicnie no conductor
lamado vaso. El inodo y el citodo se unen entre si mediante un electrolito disuelto, que s conductor.
Los contactos que sobresalen de los electrodos reciben el nombre de polos, siendo negative ¢l del
dnodo y positivo el catodo.



Elinodo estd formado por cinc, micniras que ¢l citodo estd formado por.

agua H,0
Onido de Manganeso MnG,
Cloturo de Cinc ZnCl,
Amoniaco (liquido) NH,
Cloruro de Amonio NH,CI

1.1.4 PHL.A MODERNA

A un que el trabajo no Irata de pilas secundarias, tampoco de ccldas combustible es recomendable
mencionarlas para tener presente la existencia de otros tipos de pilas que también deben ser tomadas
muy en cuenta y abordarlas en ¢l momento oportuno. La pila mis moderna®, se conoce como pila de
Hidrdégeno y es una fuenle encrgética desarrollada dentro de los programas espaciales
notteamericanos. Consiste en la obtencién de encrgia eléctrica a partir de la reaccién del hidrégeno y
del oxigeno en un proceso controlado. Los investigadores desarrollaron la celda, en la que ambos
elementos no estan directamente en contacto sino separados por una lamina de pléastico. Estas celdas
de combustible conducen la electricidad a medo de electrolito, y los dtomos de hidrogeno con carga
eléctrica positiva (protones) la atravicsan para reaccionar con ¢l oxigeno del aire, gencrando vapor de
agua. Este vapor es expulsado directamente al exterior, a través del tubo de escape del vehiculo , junto
cott el aire residual.

En la reaccién se gencra la cnergia eléctrica neccsaria para la propulsién de un automovil. En ésta tos
electrodos del lado del aire( oxigeno ) se cargan positivamente y los del hidrégeno, negativamente,
apareciendo una caida de tensidén, Al unir los dos elecirodos por el exterior, se cierra el circuito,
obteniéndose asi clectricidad.

a) Procesador de combustible

b) Piia : con el hidrégeno y el oxigeno forma agua. En la reaccién produce elcctricidad.

IDRCGEND

FROEA N P
MITANGL fe

|y Gas ;
NATLAAL

OXiGENO I* AGUA

Fig. 1.1.4-1 Celda de combustible



7

MARCO TEORICO.

2.1 TIPOS DE PILAS SECAS

Pila Seca: Este nombre s inapropiado porque adn y cuando cs seca en el exterior®™*), el interior debe
estar hiimedo para asegurar ¢l paso de corriente cléctrica. A las pilas secas se les conoce como pilas
primarias o ccldas primarias.

PILAS PRIMARIAS.

Tipes componentes | Cétodo Anodo Flectrolito Usos Comunes

Y Tamafos (Elecirodo negativo) | (Hectrodo Positivo)

Alealina9-v, 1), C, Digxdo de Cinc Dhsolucion Alcalina | Casetes, radios, ete.

AA, AAA, Botén | Manganeso

Carbono-Cinc Diéxdo de Cinc Amonio y/o Linternas, Juguetes,

%wv, 1D, C, AA, AAA | Manganeso Cloro trabajo pesado.

Cloro Cine
Litio: 9-v, C, AA, Diversos éxidos Litio Disolucién orgénica | Méquinas
Botén metdlicos o fotogréficas,
disoluci6n salina Calculadoras, relojes

Mercurio D, C, AA, | Oxido de Cinc Disclucidn alcalina Audifonos,

AAA, Botén, Mercurio marcapases,

Algunas Cilindricas [otografia

Cadmio-Niquel Oxido de Niquel Cadmio Disolucién Alcalina | Fotografias,

9v, D, C, AA, AAA Herramientas.

Piala botén Oxido de Plata Cinc Disolucién Alcalina. | Audifonos, relojes,
fotografias.

Cine bot6n Oxigeno Cine Disolucién Alcalina | Audifonos,
buscadores.

Tabla 2.1-1 Pilas domesticas comunes: Tipos, Componentes, Tamafio y Uso.

2.2 DESCRIPCION DE CADA UNA DE LAS PILAS.

22,1 PILAALCALINA MnO, ( Za - MnO, ).

Utiliza los mismos materiales activos electroquimicos, cinc y biéxido de manganeso que la pila
Leclanché™, pero presenta diferente construccién y utitiza un electrolito altamente conductor de
hidréxido de potasio con lo que se obtienc una resistencia menor y descarga de bajo consumo.

Anodo Zn + 200 — — » Zn(OH),

Citodo  2Mn0, + 21,0 + Zn ——————  2MnO(OH) + 20H



Reaccidn tolal.

2Mn0O, + 24, + Zn  —————p  ZMnO(OIl) + Zn{OH),

Fig. 2.2.1-1 Pilas Alcalinas.

Tapa de catodu
Arandata

de aislameentc
FOITo axiwrior
e aceto

Sanaradeor
Avodo
Ehctrodims
Cétodo

Acvenudador
A catadox

Faura de Hastica

Acurmuladar
de anudos

Asandata
de plasnco

armilacidn

Auslametslo

Tapa e anuda

Fig. 2.2.1-2 Seccién de una celda cilindrica en una pila alcalino-manganesa { Duracell )

Hasta 1989, la tipica pila afcalina contenia hasta 1% en peso de mercurio. Durante 1990 los fabricantes
de pilas comenzaron a comercializar pilas alcalinas con menos de 0.025% en peso de mercurio®,



2.2.2 PHLA DE CARBON - CINC (Pila Leclanché).

La pila Leclanché®, esta formada por un cilindro de cinc que cs ¢l electrodo negativo y ademas es la
envoltura de la pila.

L] electrodo positivo es una barra cilindrica de carbon cuya terminal es una tapa de latén inscriada en
la parte superior de la barra, ademas estd rodeada en ¢l interior por el despalarizador Bioxido de
Manganeso ( MnO, ) y coque muy fino.

Luego entre la barra de carbon y la envoltura de cinc s encuentra la disolucién exitadora, Cloruro de
Amonio ( NH,C1 } y una ligera proporci6n de sulfato de cinc ( ZnSO, ) y sc cierra herméticamente,
primero con carldn y sobre ¢l un. producto alquitranado, en la parie superior de este se barniza para
ovitar cualquier cvaporacion

Listas pilas contienen hasta un 0.01% en peso de mercurio®™.
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Fig. 2.2.2-1 Seccién de una pila Carbén-Cinc.

REACCIONES:

Cuando la pila funciona, el cinc metélico s¢ oxida a Zn** y los electrolitos libcrados quedan sobre el
recipiente de cing, que es por Lanto el electrolito negativo ( 4nodo )

Zn — >  Zn** + 2e” ANOAO oo 1
La barra de carbdn ( Grafito ) es el catodo en ¢l cual se reduce el amonio.
2NH*, + 2¢ —> 2NH, + H, Citodo ) 2

La suma de las dos semireacciones da la siguiente reaccidn global,
Zn + 2NH*, —— Zn™ +2NH, + H, Ecw =16V e 3

Et hidrogeno formado se oxida con e} 6xido de mangancso [V, lo cual impide que se acumule sobre el
citodo, pues esto podria detener la reaccion, situacién denominada polarizacion del electrodo.

Hy 4 2MnO; ——— 3 2M0O (OH ) oo meneeesmssssmrssssssss e 4



Cuya reaccién total es.

Zn + 2ZMn0O, + 2NH,! ——> 702" + 2MnO(OH) + 2NHy e, 5

Si se extrae de la pila una corriente demasiado grande, el amoniaco formado por la reaccién (2) forma
una capa aislante, gascosa, cn torno del electrodo de carbono. En funcionamiento normal, esta

condicién sc impide por la migracion de iones Zn?* al citodo , cn donde reaccionan con moléculas de
amoniaco y forman iones complejos, como  Zn(NH,),**,  Zn(NIL); (I1,0).*, ctcétera.

Dichos complejos son solubles en agua.

Zn' 4+ ANHy, ————3  Zn(NH; )y oo sssrrssssssssrssesns s 6

Esta reaccién impide la polarizacion debido a la acumulacién de amoniaco, e impide también que
aumente substancialmente la concentracién de Zn?* que disminuira el potencial de la pila.

La pila Leclanché esde Tipo  Zn /NH,C1 / Mn0O, /H,
El electrolito es una disolucién concentrada de NH,CL, por lo general al 20%, a la que se agregan

diversas sustancias higroscipicas, como glicerina, ZnCl,, u ocasionalmente CaCl,, para disminuir la
tendencia de la pila a perder agua, la reaccion de la pila es.

Zn + 2NHCI + 2MnO, ——>  Zo(NH, ),C + ZMnO(OH) oo, 7

Las pilas usan esta reaccién quimica para proporcionar energia a los circuitos eléctricos.

APLICACION:

Se utiliza en ¢l suministro de corrientes moderadas, para servicios intermitentes lales como teléfonoes,
encendedores, sistema de seiales, linternas de mano y una gran variedad de aparatos de recreacion,
(tocadiscos, juguetes erc. ).

2.23 PILADELITIO.

Se presenta en miltiples formas y tamanos, pero la mayoria de las pilas de litio se comercializan en
forma de botdn o en forma cilindrica, se utilizan en cAmaras fotogrificas, relojes de pulsera, sistema de
soportes de memoria y en muchas aplicaciones industriales.

El electrodo positivo es el litio y para ¢l elecirodo negativo sc emplean diversos matcriales: digxido de
azufre, didxido de manganeso y monofluoruro de carbeno. Las pilas de litio son conocidas por su larga
vida, hasta diez aios™",

Li+ 280, — 5 LSO,



224 PILA DE CINC - OXIDO DE Hg,
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Fig. 2.2.4-1 Scccién de una pila de cinc-dxido de Hg.

Se utiliza como dnodo una amalgama de cine, dxido de mercurio 1 { mezlado conun 5 a 10% de
grafito) e hidroxido de potasio como electrolito, se aiiade al electrolito una solucién saturada de Sxido
de cinc para retrasar la corrosion del cinc, minimizar la produccién de hidrégeno y mejorar la
estabilidad de la pila.

Zn+HgOD —p» ZnO + Hg

Normalmente se comercializa en forma de botén y se emplea en audifonos aparatos médicos,
calculadoras, relojes. Esta pila tiene ur electrodo positive de dxido de mercurio y conliene entre un 35
y un 50% en peso de mercurio®™,

2.2.5 PILA CINC - OXIDO DE PLATA (Zn - AgO)

Fig, 2.25-1 Pila cinc-6xido de plata

Es de un disefio semejante al de la pila de botdn pequeiia de cinc - 6xido de mercurio, con el empleo
de oxido de plata en lugar de oxido de mercurio 1.6 Volis.

Se usa con frecuencia como fuente de encrgia miniaturizada para dispositivos, tales como aparatos de
sordera, relojes y calculadoras pequeiias. Este tipe de pilas contienc mcnos de 1% en peso de

mercuriot'.

Citodo AgO + H,O ————p 24z + 20H

Anodo  Zn + 200 ————»  Zn{OH),



Reaccidn de la celda.

AgO + H,O + Zn——p  2Ag + Zn(OH),

2.2.6 PILA DE MAGNESIO ( Mg-MnO,).

Tiene dos ventajas sobre la pila de Leclanché, duplica la capacidad de vida de servicio y pucde
mantener esta capacidad durante el almacenamicnto incluso a temperaturas elevadas,

La construccién de ia pila seca de magnesio, es semejante al de la pila de Leclanché exceplo por que se
utiliza una aleacién de magnesio en vez del cinc.

El catodo consiste en una mezcla extruida de biéxido de manganeso, negro de acetileno ( para que
tenga conductividad y absorcién de humedad ), clectrolito de perclorato de magnesio, cromato de bario
y litio como inhibidores de la corrosién e hidréxido de magnesic como agente amplificador, para
mejorar su capacidad de almacenamiento.

El grado de humedad es critico ya que el agua participa en la reaccidén del dnodo y se consume
durante la descarga, una varilla de carbon sirve de colectora de la corriente del catodo. El separador es
un papel “ Kraft ” absorbente en la estructura de forro de papel. El cierre de la pila de magnesio es
esencial, ya que debe ser hermético para retener la humedad de la pila mientras esté almacenada y al
mismo tiempo, proporcionar un medio para la salida de hidrégeno que se forma como consecuencia
de una reaccién parisita durante la descarga de la pila, es mas exitoso en forma plana.

Mg+2Mo0,+HO0 —— 5  Mn0, + Mg(OH),

Reaccién parasita de corrosion del Mg, Mg + 2H,G———»  Mg(OH); + H

Los investigadores en sus laboratorios utilizan las pilas secas como instrumentos de investigacion
tratando de encontrarle su maximo tiempo de vida o también los ulilizan como generadores de
electricidad, ya seca para mover motores pequefios, para hacer funcionar las calculadoras, para
proporcionar energia en la descomposicién del agua, utilizando el método de la electrélisis etc.

El inglés Humphry Davy utilizd una pila eléctrica para tratar de descomponer sosa y potasa fundidas
con objeto de obtener los nuevos elementos sodio y potasio. En 1807 Davy wtilizé una pila eléctrica
para tratar de descomponer 6xidos metalicos, después de mucha experimentacién, Davy consiguié
obtener por electrélisis cuidadosa de la cal apagada, pequeiias cantidades de un nuevo elemento, que
llamo ({ calcio)).

227 PILA DE CINC - AIRE.

La pila de cinc - aire, se desarrollo para sustituir a la pila de 6xido de mercurio utilizada en los
audifonos. El electrodo positivo de estas pilas es oxigeno, extraido del aire. El contenido de mercurio se
ha reducido de forma importante, contiene aproximadamente un 2% del mercurio existente en una pila
de Gxido de mercurio®”,



2.3 FUNCIONAMIENTO DE UNA PILA SECA.

/Polvo de carbon

5711 Polvo de Zinc
8 |l Electrén libre
Clavo de Acero, | [2

\Elujo del electron

Fig. 2.3-1 Flujo de los electrones y la funcidn de cada une de sus componentes.

23.1 CORRIENTE SUMINISTRADA: Esti originada por la diferencia de potencial entre las dos
placas, a esto s¢ le da el nombre de fuerza electromotriz, { f, e. m.), que se denomina por fa letra E.

Todo el circuito completo se limita por dos partes:

a) Un circuito exterior que se compone por dos partes, un receptor o resistencia y sus hijos de
alimentacién { cuya resistencia se considerard nula ) R.

b) Un circuito interior formado por la resistencia interior de la pila y se designa por la letra "r".
Al formarse el circuito completo limitado por las dos resistencias ( Ry 1), se determinara una

resistencia total del circuito, que serd igual a Ia suma de las dos resistencias: Ry=R +r yseginla
ley de Ohm la I suministrada tiene por valor

l=—E— o sca [ = E
Ry R+r

Cuando se conecta una pila con un circuito se inicia una reaccién quimica que libera electrones del
polvo de cinc, con carga negativa fluyendo por el clavo de acero y recorren el circuito. Los electrones
vuelven a entrar en el circuito por el electrodo positivo y completan el circuito fluyendo por e] polvo de
carbon. '

2.3.2 MANGANESQ : El manganeso interviene en la reaccién. El carbén permite que la electricidad
circule por la pila.



2.33 ELECIROLITO: Interviene en la reaccién quimica de la pila y conduce la clectricidad entre ¢l
carbon y el clavo de acero.

23.4 CLAVO DE ACERO: Ista en contacto con el polvo de cine y el electrodo negativo para que los
electrones circulen libremente entre ambos.

2.3.5 EL ELECTRODO POSITIVO: Los electrones de la pila recorren el circuito y vuelven a entrar en
la pila por el electrodo positivo.

2.3.6 POLVO DE CINC: Pierden electrones y se convierten en jones positivos, los electrones fluyen
por el clavo de acero y recorren el circuito.

2.3.7 SEPARADOR ABSORVENTE: Entre el cinc y el éxido de manganeso debe haber un separador
absorbente, de lo contrario la pila no funcionaria.

2.4 CAPACIDAD DE UNA PILA

Es la capacidad de electricidad que puede suministrar una pila hasta su agotamiento o inutjlidad
completa, se expresa en amperes-hora

La capacidad estd delerminada por las dimensiones de los elementos constitutivos, varia con la
corriente suministrada y aumenta si la corriente disminuye

Todos los elementos de la pila se desgastan sicndo el primero el cinc.

Una pila normal suministra 800 amperes-hora por kilogramo de cinc desgastado, Es decir que la
capacidad de una pila va de acuerdo con su volumen.

2.4.1 PRESENTACION DI UNA PILA.

Fig 2.4.1-1 Simbolo de la pila.

La F. ¢. m. de una pila scca varia entre 1.5 y 1.6 volts cuando Ia pila es nueva después baja a 1.4 volts
estando inactiva, la resisiencia interior es de 0.1 Ohms y aumenta con ¢l ticmpo,
I.a intensidad eniregada seri segin Ia ley de Ohm de 15 Amperes.



2.5 DETERIORO DE LA PILA SECA.

La fabricacién de las pilas sccas va a continuar un largo tiempo  las indusirias se han plantcado un
problema: de que hacer para incrementar la duracién de la pila®*". En la actualidad se han conseguide
baterias con bastantes unidades que han alcanzado hasta un ano de vida, utilizando pilas de lamafio
grande, con pilas mis pequefias se ha conseguido que su duracitn sca de scis meses.

Las pilas aisladas tienen menos duracion pues su proteccién es menor, pueden {uncionar después de
varios meses de fabricadas y el tiempo de trabajo intermitente no pasa de ocho a doce horas, con buen
funcionamiento.

Aunque la pila esté inactiva no cesa la reaccion electrolitica dentro de ella, se produce Hidrégeno que
si no tiene salida aumenta la presién y la resistencia dentro de la celda.

Si la pila tiene algiin poro que dé salida a esc hidrégeno, también puede ocasionar la entrada de aire y
salida de vapor de agua, como consecuencia Lo pila se seca mis rapidamente y percce.

Cuando las pilas secas se agolan su aspecto interior es seco ¥ quebradizo, y entonces la pila queda
inutilizable y se desecha ya sea en los botes de basura, al medio ambiente o en grandes cantidades se
disponen en los depdsilos de basura en el Valle de México.

2.6 CONTAMINACION CAUSADAS POR LAS PILAS SECAS
2.6.1 CONTAMINACION POR INGESTION DIRECTA.

Las pilas estén fabricadas con diversas sustanciast™®: unas contienen litio, otras oxido de mercurio,
oxide de plata o diéxido de manganeso; casi todas llevan en su interior hidréxido sédico, un producto
altamente corrosivo. Las pilas estan peneralmente cerradas y selladas con un precinto plastico.

Las lesiones pucden llegar a provocarse cuando un nifio traga accidentalmente la pila. En este caso, si
la pila llega a abrirse el hidroxido sédico puede llegar a ulcerar e incluso a perforar la pared del
esdfago, estmago o intestino, dependiendo de donde se encuentre la pila. A demis si la pila contienc
diéxido de mercurio este producto resultaria altamente téxico para el organismo.

Las pilas nuevas son mas peligrosas que las gastadas. A [inal de los afios setenta se observaron los
primeros casos serios de accidentes llegando incluso algunos, a ser fatales. Esto motivé a que en 1982 se
levard a cabo en EE.UU. un estudio a escala nacional que aportaria informaciéa de la gravedad de
estos accidentes.

2.6.2 CONTAMINACION POR LIXIVIADO:

Las pilas que no se recuperan van a parar a vertedores que en la mayoria de los casos no eslén
preparados para recibir sustancias téxicas, donde se deterioran y terminan abriéndose. Cuando la lluvia
cae sobre estos vertedores, ¢l agua lava la basura o ¢l terreno donde esidn internadas, arrastrando los
productos tdxicos a corrientes de agua subterrineas, rios y por (iltimo e! mar.

En e! agua el mercurio se transforma en otro producto { metilmercurio ) que es realmente peligroso ¥
se incorpora a los tejidos de los organismos acuaticos (bioacumnulacion). Este veneno se acumula en los
cuerpos y tarde o temprano Hega a nosotros por medio de los productos de consumo.



PILAS LITROS POR CADA PILA
Carbono - Cine 3,000
Alcalinas 167,000
Mercurio. 600,000
Cinc - Aire. ’ 12,000
Oxido de Plata 14,000

Tabla 2.6.2-1 Contaminacién potencial def agua por mercurio segiin el tipo de pilas.

2.7 INCIDENTES CRITICOS CAUSADOS POR RESIDUOS PELIGROSOS
CONTENIDOS EN LAS PILAS.

2.7.1 ENVENENAMIENTO POR MERCURIO EN MINAMATA.

Fue Ia primera que s¢ conocid por la contaminacion de un desecho industrial :e] mercurio.
Minamata™ es el nombre de una bahia localizada en el suroeste japonés, en donde la empresa Chisso
instald una fabrica que vertid sus desechos que contenian mercurio desde 1907. Las primeras
manifestaciones se observaron en 1950, cuando se encontraron peces muertos flotando en el drea. Afios
después empezaron a morir perros, gatos y cerdos, sin embargo la pesca se seguia practicando en la
bahia y Ia poblacién seguia consumiendo los peces ahi capturados.

En abril de 1956, una niia de 6 afios ingresé al hospital de la corporacion Chisso con sintomas de daiio
cercbral. Cinco semanas después, ingresaba su hermana menor y cuatro personas mas con los mismos
sintomas. Se inicid entonces una investigacion, llevandose acabo diversos anilisis y experimentos, que
permitieron determinar en 1960 como causa de la enfermedad al metilmercurio contenido en los peces
que la poblacion consumia. La enfermedad se presentd en bebés cuyas madres consumieron estos
organismos contaminandose durante el embarazo, © en el periodo de lactancia.

Por medio de experimentos posieriores €n animales de laboratorio, se confirmd el paso del mercurio a
través de la placenta y el daio en cl sistema nervioso del embrién.

Ln 1962 se tenian confirmados 121 casos de la enfermedad, 46 pacicnles murieron. Para 1974 1a cifra
habia ascendido a 798 casos de la cnfermedad y 107 llegaron a morir. Se llegd a calcular que ¢l 29% de
nifios afectados con deficiencias mentales y que habian nacido entre 1955 y 1956.

Hasta 1968 sc logrd que la empresa dejara de arrojar sus descchos a la bahia.

2.7.2 DANOS A LA SALUD PROVOCADA POR METALES PESADOS ( Japon )

EnJapon®¥, hacia ¢} afio de 1960 Ia poblacion se vio afectada por ingestién de alimentos contaminados
cultivados en campos irrigados con aguas residuales que contehian zine, cadmio y plomo. Losdanos a la
poblacién fueron: misculo esqueléticos, fracturas miltiples, nefropatias. Se determiné como agente
causal al cadmio, aungue no se descarté la posibilidad de interacciones con los otros metales.




2.7.3 CONTAMINACION POR PLOMO DE UNA FABRICA DE ACUMULADORES { México ).

Los vecinos de ta colonia Agricola Oriental en la Delegacion de Iztacakeo del D. F.#*, presentaron
una queja anie las autoridades, en contra de una empresa dedicada a la recuperacién de plomo de
baterias gastadas. Algunas personas manifestaban signos de envenenamiento por plomo. Se sometieron
a andlisis de sangre, en los laboratorios de la SSA y los resultados mostraron rangos ¢n los nifios de
13.5-30.8 1 g/100 mL de sangre y para adultos de 8.2 2 18.8 pg/ 100 ml. de sangre.

2.8 RECOLECCION, EVACUACION Y RECICLAJE DE PILAS,

El reciclaje de las pilas domésticas no estd desarrollado en nuesiro pais, para eso hay muchas
cuesliones a considerar como®9,

1.- ¢ Quien debe separar las pilas?.

2.- & Cual es la mejor forma de separar las pilas?,

3.- & Quien paga el programa de separacion para las pilas?.

4.- i Cual es la forma méis rentable de separar las pilas del flujo de los Residuos Solidos Urbanos
(RSUY7.

5.- & La disposicidn final de las pilas es ambientalmente correcta?

Todas estas preguntas deben tener respuesta antes de establecer un programa de recoleccion para las
pilas.

A continuacitn se describen algunos pasos para establecer un programa destinado a la recoleccién de
pilas domesticas, antes de desarrollar un programa de reciclaje. El primer paso consiste en determinar
los tipos de pilas que van a ser recolectadas. Esto afectara a las estrategias de recolecciones piblicas, a
la localizacion de los centros de recoleccién, a Yos tipos de contenedores y a la evacuacion final.

1) solamente pilas botén en donde se encuentran las pilas de 6xido de plata, las de oxigeno, algunas
alcalinas o de litio

2) pilas botdn y pilas de niguel - cadmio
3) diversas pilas mezcladas (es decir botdn, niquel-cadmio, cinc — carbdn y alcalina)

También es importante conocer las normas locales, estatales y federales que el gobierno legara a
promulgar para la recoleccion, transporte, alinacenamiento y evacuacion de las pilas.

Después de completar la investigacion, el paso que sigue es desarrollar un programa para la
concientizacién de los ciudadanos que consiste en:

Desarroliar boletines, posteres y anuncios informativos.

Los anuncios informativos pueden ser de caricter piblico, como fa TV, la radio, imprenta, programas
educativos escolares, anuncios en tiendas y grupos comunitarios.

En Estados Unides los programas para el reciclaje de pilas no han tenido mucho auge debido a que la
inica pila que ellos reciclan es la pila éxido de plata, de dxido de mercurio y la de niquel - cadmio.

ILa mayoria de las empresas estadounidenscs Gue aceptan pilas de niquel- cadimio las envian a Francia o
a Suecia para su recuperacién®', Sin cmbargy, una cmpresa, Inmetco, localizada en Eltwood City,
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Pennsylvania, acepta pilas de niquel - cadmio. Esta empresa extrae el niquel y el cadmio ylo envia a la
cmpresa cinc corparation of america, en Palmerton, Pennsylvania, para fabricar una aleacién de cinc -
cadmio, actualmente, ninguna empresa de Estados Unidos puede recuperar los componentes de las
pilas alcalinas o de las pilas cinc- carbono.

Por lo tanto la mayoria de las pilas recolecladas en la actualidad se disponen en un vertedero de
residuos peliprosos en donde se incineran.

Ixisten alternativas para sustituir los metales pesados de las pilas. Estas alternativas incluyen la
bisqueda de otros materiales para sustituir a los metales pesados que sc utilizan actualmente en las
pilas.

Tres empresas de  pilas de los Estados Unidos acaban de iniciar Ja comercializacion de pilas con un
bajo contenido de mercurio, que ya se venden en Europa. Otros fabricantes de pilas probablemente
desarrollardn ¥ venderdn productos similares. También existe una investigacién por parte de la
industria para sustiluir el plomo, ¢l mercurio y ¢l cadmio de las pilas por hidruro de niquel, litio
recargable y menores cantidades de mercurio.

Micntras la industria de las pilas busca otros materiales para sustituir los constituyentes peligrosos, al
menos otras  dos empresas extranjeras { Sumilomo, en Japon, y Recytech, S.A., en Suiza } cstén
estudiando el desarrollo de tecnologias de Reciclaje para todos los tipes de pilas domésticas primarias.
En la figura 2.8-1 se muestra ¢l proceso para reciclar pilas.

Sin cmbargo, hasta ahora, la tecnologia para reciclar todo tipo de pilas domésticas, no se ha
desarrollado ni utilizado en Estades Unidas y México.



Fig. 2.8-1 Proceso para el Iratamiento de pilas en Suiza.

Como se ha observado actualmente no cxisten normas federales sobre la recoleccién, reciclaje y
disposicitn final de las pilas secas { domesticas ). Sin cmbargo algunos estados de los Estados Unidos,
han adoptado una legislacién para controlar la evacvacion de las pilas. En abril de 1990, la legislaiura
del estado de Michigan aprobé una ley ( Estatuto de Minnesota 115 A . 9155 )} que establecia
regulaciones para las pilas secas usadas. Las provisiones de la ley incluyen:

1.- Queda prohibido para los ciudadanos el vertido en el flujo de los residuos sélidos urbanos de las
pilas de oxido mercirico, oxido de plata, niquel — cadmio o cl vertido de baterias icidas de plomo
sclladas, compradas por una agencia gubernamental, o una instalacion industrial de comunicaciones o
medicina.

2.- £l fabricante de pilas boton, licne que ascgurar que cada pila serd facilmente identificable en cuanto
al tipo de electrodo {es decir dxido merciirico, oxido de cinc u éxido de plata) utilizado en la pila.

3.- A partir del primero de febrero de 1992 no pucden venderse pilas alcalinas con un contenido en
mercurio que suponga mis del 0.025 por 100 en peso.

4.- A partir del 1 de enero de 1992 no pueden venderse, pilas boton con una concenltracién de mercurio
superior a 25 mg,




5.- A partir del 1 de Julio de 1993, los fabricantes ( excluyendo excepciones ) no pueden vender,
distribuir u ofrecer en venta un producto de consumo recargable si ta pila no puede ser separada.

Segin datos reportados (Basura y contaminacion) de William Rathje en el Distrito Federal®® (
Meéxico 1987 ) se consumen aproximadamente 272, 287 pilas a la semans, que se encuentran en las mis
diversas presentaciones en formas y tamafios, aunque predomina cl uso de las tipo normal ( AA ),
seguida por las tipp Dy AAA,

E! comportamienlo ¢n los difcrentes estratos sociales es irrcgular. El menor consumo por
hogar/semana sc presenta en el estrato medio con 30% , ¢l estrato alte sobre salc con ¢l 90%, mientras
que el estrato bajo ¢s del 70%.

2.9 SOLUBILIDAD, FILTRACION, EVAPORACION, CRISTALIZACION.

2.9.1 SOLUBILIDAD.

Una disolucion se forma cuando un gas®*, un liquido o un sélido sc disuelven en un liquido, lamado
el disolvente, los gases y aun los sdlidos pueden actuar como disolventes ejemplo el cinc disuelve al
mercurio o el paladio metilico disuelve gas hidrégeno . La sustancia disuelta se llama soluto, por lo
1anio una disolucién se puede definir como una mezcla homopénea de un soluto y un disolvente.

La importancia de las disoluciones reside en el hecho de que la mayoria de las reacciones quimicas que
ocurren en la naturaleza, asi como en las industrias quimicas, se realizan en discluciones.

En la preparacién de disoluciones es necesario conocer la solubilidad de los solutos, asi como la
miscibilidad de los disolventes y los factores que pueden afectar la solubilidad. Algunos de estos
faclores son:

La naturaleza del disolvente y del soluto, la temperatura, Tamario de la particula, el pH, la agitacion .
El concepto de miscibilidad trata de las disoluciones en donde los liquidos se disuelven uno en otro ¢n
1odas proporciones cjemplo agua y dcido acélico, benceno y tolueno etc.

FACTORES QUE CONTROLAN TODO EQUILIBRIO

La tendencia hacia un minimo de energia,

L.a tendencta hacia un maximo de desorden.

- Efecto de la distribucidn al azar ( desorden ).

En un cristal, las moléculas estan distribuidas en una forma sumamente, regular y ordenada. La red
cristalina cs tan regular que conociendo la distribucion en un pequefisimo elemento de volumen, que
se denomina celda unitana, ¢s posible predecir la distribucién en todo ¢l cristal.

Si consideramos un cristal a (°K, donde no hay vibraciones atémicas o moleculares  ( la energia

cinética de traslacion de los dlomos cs cero ), es decir no habra desorden, estara perfectamente
ordenado. A medida que el cristal aumente de temperatura las moléculas comienzan a vibrar y a
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desordenarse, El desorden (o entropia) aumenta al aumentar la temperatura. Si el cristal es colocado
en un liquido en el cual se disuelve, el orden maravilloso del cristat resulta destruido. Las moléculas se
alejan de 1a ordenada superficie del cristal y el sistema resulta altamente desordenado.

También ocurre que este desorden es mayor para discluciones diluidas que para disoluciones
concentradas.

Efecto de la Energia.

Se comprucba que al disolver sdlidos en alcohol, especialmente tas sales se absorbe calor .

Las moléculas de un cristal tienen una energia potencial menor que en el solvente donde estin mucho
menos densamente distribuidas. Por lo tanto, la tendencia del sistema de alcanzar un estado de minima
energia favorece la formacidn de cristales dependiendo de las condiciones de presidn y temperatura a
las cuales se efectfa el proceso.

Efecto de la temperatura.

Al aumentar la temperatura, mas y mas moléculas poseen la energia necesaria para vencer la barrera
de energia y pasar al estado mis desordenado. Esto significa que a medida que aumenta la tempceratura
debe esperarse un aumento de la solubilidad.

2.9.2 FILTRACION.

La filtracién es un proceso de separacién de un sblido suspendido en un liquido o en donde sc utiliza
un medio poroso para retener ¢l sélido.

Métodos de filtracion.- La filtracién de productos quimicos en el laboralorio o en la industria puede
lograrse por varios métodos: a presidn normal, en caliente y en vacio y a elevada presion (filtros
prensa),

Medios filtrantes.- Un medijo filtrante es una sustancia porosa cuya misién cs la de retener las
particulas de solidos en suspensién y dejar pasar ¢l liquido. Ejemplos: Papel filtro de diferentes
tamaiios dc poro, acetato de celulosa y nitrato de celulosa, algoddn , gasa, fibra de vidrio, asbesio,
cerdmica, arcillas y arcna ctc.

2.93 EVAPORACION

Es el cambio de fase llamado evaporacién, cn donde un liguido sc convicric en su vapor sin que esle
alcance la temperatura de ebullicion. La evaporacion es un fenémeno que se efectiia en la superficie
del liguido, circunstancia que la distingue de la vaporizacidn, pues este se produce en toda la masa del
liquido que hicrve.

La evaporacitin en un recipiente abierto continfia hasta que s¢ evapora todo el liquido, ¢l agua de un
flotero o un vaso * desaparece “ al cvaporarse en la atmosfera. En un recipiente cerrado, la situacion
es bastante distinta ; la evaporizacidn solo ocurre hasta que se alcanza, el equilibrio entre el liquido y e}

vapor.
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La evaporacién es utilizado para enriquecer disoluciones en materia disuelta mediante evaporacion
parcial del disolvenle, fendmeno aplicado regularmente a disolucioncs salinas, La evaporacion provoca
sicmpre un descenso de temperatura del liquido que se evapora.

2.9.4 CRISTALIZACION .
La cristalizacién tiene por objeto Uevar un compuesto 2 Ia forma de solido cristalino, partiendo de ia

sustancia ¢n disolucién , fundida o en una fase de vapor, Priacticamente la cristalizacién tiene interés a
partir de disoluciones quimicas.

La condicién principal para que se realice 1a cristalizacién de una suslancia es que su solubilidad en un
determinado disolvenic varie considerablemente con la temperatura. Si se trata de cristalizar una
sustancia pura se logra enfridndola por debajo de su punto de fusién.

Cuando se parte de una disolucién debe saturarse o mejor sobresaturarse y después enfriarse.

Tipos de cristalizacion.- Existen los siguientes métodos de precipitacion , fusidn y sublimacién

Sublimacién consiste en convertir en vapor €l clemento y posteriormente enfriar.

Cristalizacién de compuestos inorginicos y organicos.- En quimica inorgAnica no resulta difjcil la
obtencion de cristales y se emplea el agua como Gnico disolvente.

En quimica orginica la cristalizacién es més dificil y tiene gran importancia la eleccién de disolvente
adecuado. Un disolvente apropiado para cristalizacién debera llenar los signientes requisitos:

a) Que a lemperatura elevada disuelva ripidamente el compuesto ( soluto ),
b} Que a baja temperatura ¢l solulo sea muy poco soluble.

¢) Que no reaccione con el soluto.

d) Que se evapore ficilmente.

e) En frio, las impurezas scan mas solubles que ¢l soluto.
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2.10 MARCHA DE CATIONES

La mayor parte de los compuestos inorganicos sufren disociacidn idnica, y como los métodos analiticos
requicren que las sustancias se hallen en solucién, el anélisis cualitative inorginico se limita
generalmente a reconocer los diferentes iones ( cationes y aniones )} que constituyen Ia sustancia
examinada, independientemente de cémo estaban cambiando originalmente en la muestra.

El anilisis de una sustancia se puede realizar mediante reacciones especificas o mediante un
procedimiento sistematico®. una reaccién especifica para un ion detcrminado pucde usarsc en
detcrminadas condiciones experimentales, aun en presencia de olros iones, sin que éstos interfieran.
por ejemplo el ion NH,* se investiga calentando !a muestra con alcali: si hay sales de amonio se
produce la reaccion NH,* + NaOH ——p NH, + H,O + Na*, se produce
desprendimiente de NH, reconocible por el olor.

Las reacciones que dan un mismo resultado solo con pocos iones se laman sclectivas. Cuando menor es
el nimero de los iones que reaccionan de este modo, lanto mas sclectiva s una reaccién determinada.
por ejemplo el dcido clorhidrico, es mis seleclivo para el amoniaco; a su vez, el amoniaco es més
selectivo para los dlcalis; el ion §* en solucién dcida es mis selectivo que en bésica y asi sucesivamente.
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DIAGRAMA 2.10-1 Ppasos para realizar la marcha de cationes por grupos.
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2.11 ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA,

Instrumento registrador que mide la intensidad de las radiaciones luminosas de un espectro.
El espectrofotémetro, al analizar la fotografia del espectro, suministra una curva de las densidades de
esle, o sca de la intensidad de las distintas radiaciones.

Con'respecto a los dtomos se utiliza el espectrografo de masa y es un aparato que permite identifjcar
los dtomos presentes en una disolucién, especialmente los isétopos de un mismo cuerpo.

E! espectrigralo de masa funciona como sigue: primeramente se jonizan los §tomos con objeto que
puedan ser atraidos o repelidos: a continuacion se proyecta en un campo eléctrico que los desvia segin
su masa y su velocidad; pasan después por un campo magnético que los desvia de nuevo. Cada ion sigue
una trayecloria difercote y todos de igual masa van a chocar en un mismo punto de una placa
fotogrifica. El analisis de las huellas permite identificar los isétopos y determinar las proporcionces. En
aparatos muy poicntes, la placa es remplazada por un colector en el cual pueden recogerse cantidades
utilizables de los isdtopos.

Con respecto a electrones, se utiliza el Espectrografo Magnético, dispositivo fundado en la accién de un
campo magnético gue desvia la trayectoria de los electrones en funcién de su rapidez y permite
clasificarlos por velocidades.

2.11.1 PRINCIPIO BASICO DE.LA ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION
ATOMICA.

El espectro de absorcidn atémica es un método de anilisis de los metales en disolucién, de cuanta
energia absorben los dtornos o elementos

El aparato de Absorcidn Atdmica se compone de la parte ptica la fuente de resonancia, el diafragma o
SLIT, ¢l monocromador, cl detector y amplificador, pasando como punto final a la pantalla.

Para ¢l Sistema de Atomizacién se encuentra constituido por ¢l Ebulizador donde se succiona la
muestra transformindola en gotas gruesas, esas gotas se conducen a una cimara de mezclado o rociado
donde esas gotas gruesas se transforman en gotas muy pequeiias en forma de pas que a su vez se
descompene en un sistema de atomizador de flama en donde se obtienc una radiacion de los dtomos
libres, la cual esa radiacion ¢s detectada, leida, amplificada y reportada cn la pantalla.

Dicho cquipo lee dtomos en estado basal, mientras mayor sea la concentracion de dlomos mayor serd
la absorbancia.

Este método de leer la absorcidn partiendo de la concentracion de las disoluciones sc basa en Ja ley de
l.ambert y Beert.

A = log =
gT
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En donde especifica que la absorcion es directamente proporcional a la concentracion A = C.

Lee atomos cn

itud de onda
1 Ar‘pho de ventana

Vapor, atomi Valores de
Lampara especial f absorbancia
para cada
elemento Entrada de disolucion

Fig. 2.11-1 Espectrémetro de absorcién atémica de flama,
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2.12 REACTORES QUIMICOS.

El objetivo de la ingenieria de reactlores es levar acabo una transformacién quimica en condiciones de
operacion favorables para producir una cierta cantidad de producto. En un intervalo dado y logrando
una conversion o selectividad que cs fijada, de antemano, o quc se requicra que sca maxima.

La Ingenicria de Reactores®™ estudia las reacciones quimicas a escata industrial, la cual se enfoca al
disefio de reactores quimicos, tomando en cuenta aspectos de costo y optimizacion, englobando la
obtencion del modelo matemdtico cinético.

Fig. 2.12-1 Reactor qul’mioo-

2.12.1 TIPOS DE REACTORES.

Los reactores quimicos s¢ han clasificado de una manera general en dos formas una que se relaciona
con el tipo de operacién y la oira segiin sus caracteristicas de diseno. la primera clasificacion se asocia
con reacciones homopéneas y divide a los reactores en: Discontinuos, Continuos y Semicontinuos.

Una reaccién es homogénea si se efectGa en una sola fase, es heterogénea si al menos s¢ requieren la
presencia de dos fases.

2.12.1.1 REACTOR DISCONTINUO. Este tipo admite todos los reactivos al principio y los procesa
segiin un curso predeterminado de reaccién durante el cual no se alimenta o se extrac ningin material.
Por lo comiin, el reactor tiene la forma de un tanque cun o sin agitacién, y s& usa para producir en
pequeiia cscala. La mayoria de los datos cinéticos basicos del disefio de reactor se oblienen en csla
clase de cquipo.

2.12.1.2 REACTOR CONTINUO: En el reactor continuo los reactivos se introducen y los productos
se extracn simultaneamente y en forma continua en los reactores de esta indolc.,
Fste pucde tener la forma de un tanque, una estructura tubular o una torre, y tiene multitud de

aplicaciones en plantas a gran escala con ¢l proposito de reducir los costos de operacidn y [acilitar cl
control de la calidad del producto,
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Para este tipo de reactor, el control de calidad se facilita por los dispositivos de desviacion interna y
calentamiento que sc requicren para el arranque y ¢l paro del reactor, cuenta con medios para Hegar a
la operacitn estable. Paro total, es decir detencr el proceso, ya sea en caso de mantenimiento rutinario
o de alguna falla.

2.12.1.3 REACTOR SEMICONTINUOQ: En esta categoria se encuentran aquellos reactores que no
salisfacen las dos clases anteriores. En uno de los casos, alguno de los reactivos se cargan al principio,
en tanto que los reactantes se clasifican continuamente conforme se desarrolla la reaccién. Otro tipo es
similar al reactor discontinuo, exceplo que uno o mas de los productos se extraen en forma continua.

Los reactures quimicos se han clasificado también de acuerdo con sus caracteristicas de disefio.

2.12.1.4 REACTOR TANQUE: Es de tipo de uso mds comiin en la ind ustria quimica, En la mayoria de
los casos, estd equipado con algin medio de agitacién (por ejemplo, centrifugacion, oscilacién o
sacudidas asi como de clementos para la transferencia de calor por ejemplo intercambiadores de calor
de cubierla, externos ¢ internos). Esta clase admite tanto la operacion discontinua, como la continua én
amplias gamas de temperaturas y presiones.

2.12.1.5 REACTOR TUBULAR: Este tipo de reactor se construye de un solo tubo continuo o varios
tubos en paralelo. Los reactivos penetran por un extremo del reactor y el producto sale por otro, con
una variacién continua en la composicion de la mezcla de reaccién entre estos dos puntos, la
transferencia de calor bacia el reactor o desde este se logra por una camisa o un diseiio de lubos y
carcaza. Elreactor tubular tiene aplicacion en casos en los que s indispensable ¢l retromezclado cn la
direccion del flujo. Las reacciones gaseosas a gran escala tales como la disociacion catalitica de
hidrocarburos, la conversion de aire en NO, y la oxidacibnde NO en NO, son ejemplos de la
aplicacién de este pénero de reaclores.

2.12.1.,6 REACTOR DE TORRE: Este se caracteriza por su estructura cilindrica vertical con una
relacion grande entre la altura y el didmetro, puede tener desviadores o rellenos sdlidos ( Reactivos,
Catalizadores o Inertes ) o bien quizd se limite a una orre vacia, ¥ se utiliza para procesos continuosde
reacciones heterogéneas. Un ejemplo es el horno de cal y las unidades de absorcién de pases para
reacciones gas-liquide , incluyendo las torres empacadas, las de platos y las de rociamiento.

2.12.1.7 REACTOR DE LECHO FLUIDIZADO: Se trata de un depdsito cilindrico vertical que
conticne particulas solidas finas que son catalizadores o reaclivos. La corriente del reactivo fluido se
introduce en la base del reactor a una velocidad tal que los silidos flotan en la corriente del fluido sin
salir del sisterna. En estas condiciones, ¢l lecho de particulas se comporta como un liquido en ebullicién
que tiende a igualar la composicion de la mezcla de reaccin y la temperatura a lo largo del lecho se
crea cierto grado de retromezclado. Generalmente se considera que ésta es una de las ventajas
cspecificas del reactor de lechoe fuidizado,

Su desventaja cs la trituracion dei catalizador con cl arrastre del material fino resultante.

2.12.1.8 REACTOR PARA FASE DISPERSADA: Este tipo de reactor se caracteriza por una
columna vertical que contiene particulas de catalizador muy finas suspendidas en un medio liquido {
Por ejemplo, Aceite ) Que puede ser uno de los reactivos.
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2.12.2 FACTORES QUE AFECTAN EL FUNCIONAMIENTO:

Los productos de un reactor quimico dependerin de las reacciones a que estén sujetos los reactivos
presentes en la alimentacion. Se requicren conocer cuales son eslas reacciones y como se modifican sus
velocidades con las concentraciones y la temperatura, por anto, €s necesario saber cuanto tiempo
permanecen en el reactor, cualquier clemento qué pasa por €l y cual es su entorne ( a concentracion y
temperatura se refiere ). -

2.13 BALANCE DE MATERIA Y ENERGIA

El punto de partida de tode disefio ¢s un balance de maleria de alguno de los compuestos que
intervienen en la reaccién, considérese un elemento de volumen del reactor a lo largo de un pequeno
intervalo de tiempo. El balance de materia de un reactante en la unidad de tiempo.

Molesintroduddos = Moles extraidos + Moles Reaccionados  +  Moles acumulados

1 2 3 4
Estos cuatro términes constituyen €l balance de materia:

En un reactor intermitente o por lotes los términos 1 y 2 serdn ( cero ), en un proceso de separacion
fisica, el término (3 ) serd (cero).
En el caso de un reactor a régimen permanente el termino { 4 ) serd cero.

2.13.1 TERMODINAMICA: La termodindmica suministra dos fuentes importantes de informacién
necesaria para ¢l disefio, ¢l calor desprendido o absorcién de calor y la extension méxima de la misma.

Positivo endotermica
aA —> rR + s8§

Negativa exotermica

2.13.2 CINETICA QUIMICA: Es el estudio de la velocidad y del mecanismo por medio de los cuales
una especie quimica se transforma en otra.

Es decir estudia ( La velocidad a la que ocurren las reacciones quimicas, Permite obtener expresiones
de velocidad de reaccidn, estudian los factores que afectan la velocidad de reaccion, trata de explicar la
interaccién que cxiste a nivel molecular } y lo representa la siguiente ecuacion.

] dN,- dCl a 3 a a3
L= ','/'“_i‘ = E— = KCA'ICBICCJCD
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Bicha ecuacién engloba los siguicntes parametros.

a;,C,,P;,P; k: que son Orden de reaccion, Compasicion, Presion parciai, Presion total, Cocficiente
cinético,

2.13.3 FACTORES QUE AFECTAN LA VELOCIDAD DE REACCION,

En los sistemas homogéneos las variables son: Temperatura, presion, y la composicion,

En los sistemas heterogéneos, el problema es mis complejo por presentar mds de una fase.
(Temperatura, presién, composicion y los fenémenos de transporte como difusion y transmision de
calor ).

2.13.4 VELOCIDAD DE REACCION ( r; ). Es una medida de la rapidez con gue los componentes
cambian con respecto al tiempo debido a la reaccién quimica, para mejorar o retardar la reaccion,

( 1; ) estd en funcidin de( temperatura, presion, composicién, catalizador, fenémeno de superficie).

V = Volumen del sistema

1de
r=———
]

It

€ Avance de reaccion

£

Ticmpo

Para reactores homogéneos

Si el valor de r; es positivo se refiere a productos y si es negative a reactivos.

molesde i fransformados

r=
" unidad de vohimen de fluido o del reactor * tiempo

Para rcactores heterogéneos ( sélido - fluido )

_ 1w,

/]
W di
moles de i transformados

masa de solido * tiempa
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En los sistemas homogéneos el volumen del fluido en el reactor es casi siempre idéntico al volumen del
reactor ¥ no hay distincién cntre Vy V,

Empledndose indistintamente a ecuacién 1, = b ri=

1 dN,
TV &

1 dN;
v, &
En los sistemas heterogéneos resulta aplicable todas las definiciones de velocidad de reaccién y Ia
forma de la ecuacidn cinética empleada en cada caso particular es cucstién de conveniencia,

2.13.5 GRADO DE CONVERSION ( X, ).Es la fraccion de un reactivo que se convierte en producto.

¥ - moles iniciales de A —moles finales de A

A

moles iniciales de A

2.13.6 AVANCE DE REACCION: Mide la proporcion en que avanza una reaccién en el sentido de
que los reactivos scan transformados en producto.

L ™

£=
v,

1, : moles iniciales del componente i
n; : moles finales def componente i
v; : cocficiente estequiométrico

7,, Inicialmente hay moles del componente A, en el sisterna y en un cierto tiempo después hay 1,
molesde A,

2.13.7 MODELQ CINETICO { LEY DE POTENCIA ). Es una ccuacion diferencial que define la
velocidad de cambio de una variable.

de g
r= o = f(femperatura, conceniracion)
i
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2.13.7.1 MODELO DE LEY DE POTENCIA.
=Rl = CyCpCy

k: Constante de velocidad de Teaccion.

G Esla concentracitn del componente i
&, : Orden de reaccion, el cual puede ser un némero fraccionario o nimero entero positivo

n: Pi.

2.13.8 ORDEN DE REACCION.

Es el exponente al cual estén elevados las concentraciones de los reactivos en el modelo de ley de
polencia y no necesariamente ticae un valor entero.

r.=kCyCE

La reaccitn s de orden alfa con respecto A
La reaccién es de orden beta con respecto a B
La reaccién es de orden global n = gama + beta,

2.13.9 REACCION ELEMENTAL Y NO ELEMENTAL.
En el caso de reaccion elemental sc caracteriza Por que cxiste correspondencia entre el orden de

reaccidn y el coeficiente estequiométrico.

A+ B — 5 R Ecuacién Estequioméirica.

r,=x(T)C\C) Fcuacién Cinélica.
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2.14 ELECCION DEL TIPO DE REACTOR A DISENAR.

De acuerdo a las caracteristicas de las pilas, las cantidades de pilas que s¢ van a emplear, Jas
caracteristicas del dcido nitrico y las condiciones en donde se levarian acabo los ensayos.y €l lugar en
donde se estableceria el reaclor vendria siendo en un laboratorio.

Por eso el reactor que mejor se ajusta a las condiciones de un laboratorio y en menor escala, Es el
reactor discontinuo, que ¢s el equipo de reaceién mds simple de concebir.

En el los reactivos se introducen al principio de la operacion; después de fograr la concentracion del
reactivo o las condiciones de temperatura y presion necesarias, la transformacion se efectia hasta que
se obtiene la conversién descada. Comiinmente a estos equipos se les Hama sistema de reaccién
cerrados, ya que durante ¢l tiempo de reaccion, no existe flujo de entrada o salida de material.

Los elementos esenciales que caracterizan a este tipo de reactor son:

- Un recipieniec con sus dos dimensiones de altura y didmetro semejantes, capaz de contener un
volumen determinado de mezcla de reaccién.

- Una supetficie disponible para el intercambio de calor

- Un sistema de agitacion para mezelar, si es necesario, los reactivos y para facilitar el intercambio de
calor en la superficie de transferencia.

El reactor con estas caracteristicas, se¢ puede deducir que es un ¢quipo propio para reacciones en
estado liquido y dificilmente es aplicable a sistemas gaseosos. Generalmente es empleado para
produccién a pequeria escala o para la obtencion de datos cinéticos a nivel experimental y planta piloto.
Ademis es muy versitil ya que puede ser empleado para varios productos sucesivamente.

Roactive

Operaciin discontinua

Fig. 2.15-1 Reactor batch
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2.15 BALANCE DE MATERIA EN ELL REACTOR DISCONTINUOQ.

Como en un reactor discontinuo la composicién es uniforme en cada instante, podemos cfectuar el
balance en todo el reactor. Teniendo encuenta que durante la reaccién no entra ni sale fluido del

sistema.

Un balance de materia alrededor de todo el reactor para cualguier reactante A, conduce a.

O O
ElyAda = Saligi + Desaparicion + Acumulacion.

Alaentrada y la salida sc toma el valor de cero por no haber flujo

La acumulacién se especifica como

2

_dN, moles A

dt ]
C moles A
La desaparicién es iguala  { ~1, )V, ———
dN
Es decir que -—A = (— rA)V. ...............
dt
. dN
Cuandoel V = cte, &6 g =10 se titne que -

dCA A dxA

th = (_ rA)

La ecuacidn ( 2) relaciona las cuatro cantidades, Cy,, C,, -1, t y conociendo tres cualesquiera de

ellas permite evaluar la cuarta,

Si Cayy Co 6 t eslaincOgnita se integra sencillamente la ecvacion ( 2 ) ya sea analiticamente o

numéricamente, pero si - 1, es la incognita, el problema se hace mis dificil. Existen dos métodos para

resolver el balance el diferencial o el integral.

Forma integral, orden cero, homogéneo.

A — P e -~ =k

Para t £ =A% —— _kt = 1~ Ca _ X,
CM CAo

Fara t 2 C—l:“ ———————— C, =0
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PARTE EXPERIMENTAL Y TEORICA (Material y Método)

3.1 MATERIAL.

- Frascos dmbar de vidrio de 1 a 3 litros, con tapadera de plastico.
- Frasco de polietileno de 500 y 250 milifitros, con lapadera de plistico
- Frasco de polietileno de 50 mililitros, con tapadera de plastico

- Pipelas aforada de 50 mililitro

- Pipetas graduadas de 1,2, 5, 10 y 25 mililitros

- Balanza analitica.

- Patrilla de calentamiento.

- Matraces,

- Vasos de precipitados

- Piseta.

- Perilla

- Papelfiltro Whatman 44

- Embudo

- Agitador

- Etiquetas.

3.2 REACTIVOS.

Los reactivos que se mencionan en esta seccion fueron adquiridos en el centro de acopio y en el
CERFIS de la FES Zaragoza y utilizados sin ulterior purificacién; e dcido sulfhidrico se obtuvo a partiz
de un previo tratamiento de la pirita ( §,Fe ) con dcido clorhidrico { HCL ).

- Pilas Secas

- Acido Nitrico (HNO;) a 71.0%
- Agua Regia

- Agua destilada

- !:\cido Clorhidrico { HCl ) 2379 %
- Acido clorhidrico

- hidréxido de amonio

- Cloruro de Amonio

- Carbonato de Amonio

- Cloro

- Pirila



3.3 EQUIPO Y MEDICIONES.

La disolucién de pilas sc llevo acabo cn una campana de extraccion de vapores y gases, para determinar
lz cantidad de sélidos, como carbon o cristales precipitados se¢ empleé la balanza analitica, en el
estudio de disolucién de pilas se utilizé el espectrofotémetro de absorcion atémica  Perkin — Flmer
460 ), en la evaporacién de las disoluciones se ulilizé una parrilia eléctrica,

3.4 METODO.

Para tratar las pilas sccas, existen diferentes métodos, entre ellos estd la separacion de  los
componentes de pila por la técnica manual, ¢l de molienda, destilacién a presion alta y el método de
almacenar las pilas en vertederos de residuos peligrosos para posteriormente incinerarlas en
incineradores adecuados para que las pilas no contaminen.

En el presente trabajo consta de una serie de objetivos que se fundamentan en la disolucidn de las
pilas, con dcido nitrico y la recuperacion de sus componentes mediante el proceso de disolucién y la
concentracidn de las disoluciones evaporando y cristalizando.

A continbiacién se deseriben cada uno de fos pasos seguidos.

1.- Desarrollar un Método que permita el Fratamiento de las pilas domésticas comuncs por disolucion.

Para lograr este objetivo se realizaron los siguientes pasos.

3.4.1 RECOILECCION DE PILAS.

Se pidié a profesorcs, alumnos y trabajadores de la FES Zaragoza, para que las pilas que llegaran a
desechar {as condujeran al contenedor de pilas que se encuentra en el centro de acopio de la misma
Institucién.

Por otro lado sc hizo contaclo con trabajadores de empresas para que las pilas que lcgaran a desechar
lo almacenaran en un lugar senalado, para que periddicamente se colectaran y se trasladaran al centro
de acopio cn donde se iniciz su clasificacién y su tratamiento para después realizar el método de
disolucion.

3.4.2 CLASIFICACION DE PILAS

Las pilas colectadas s¢ clasificaron de la siguiente manera:

1.- Se separaron las pilas cilindricas de Ias pilas botén

2.- Las pilas cilindricas se clasificaron como alealinas y por otro lado las cinc-carbon, para
posteriormente clasilicarlas por marcas y finalmente se clasifican por tamafios,

3.- Las pilas botdn sc clasificaron de acuerdo a la marca y después por el tamafio,
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3.4.3 NUMERO APROXIMADO DE PILAS QUE SE DESECHAN INARIAMENTE EN EL D.F.

Para encentrar un promedio de la cantidad de pilas que se desechan en ¢l Idistrito Federal se tomaron
datos de consumo de pitas por estratos socioecongmicos proporcionados por (basura y contaminacion }
tomando como base que en el estrato bajo ¢l promedio de nimero de habitanies por familia s de 5.43
y consumen (.4 mlL / hogar/ semana de pilas, cn ¢l estrato medio ¢s de 5 inlegrantes por familia y
consumen 1.1 ml. / hora/ semana, en el estrato alto el promedio de integrantes por familia es de 4.50 y
no se especifica el consumo de pilas. Con csta informacién se procese realizar los cdloulos especificados
en ¢l apéndice 2,

3.44 LAVADO DE MATERIAL.

1.- Preparar una disolucién de jabon, extrén libre de fosfatos 2% V/V.
2.- Remojar el material de 4 a 8 horas en jabon de extran.

3.- Enjuagar con agua de la llave.

4.- Preparar una disolucién de acido sulfirico ( H;80, ) al 10% V/V.
5.- Llenar los envases con icido sulfiirico al 109% V/V durante 12 horas.
6.- Enjuagar con agua destilada

7.- Escurrir frascos y tapas

3.4.5 SEPARACION DE LAS PARTES DE DIFERENTES MARCAS DE PILAS.
Se toman pilas de difcrentes marcas y se procede abrirlas con unas pinzas de electricista, scparando
cada una de sus parles, registrando el peso de cada uno de ellos.

Para las pilas tipo boton s¢ hizo dificil la separacion de las partes por su configuracién motivo por el
cual se procedid cortarlas a la mitad, regisirando los cambios que se observaron.

3.4.6 DETERMINACION DE LA SOLUBILIDAD DE LAS PILAS.

3.46.1 PROCEDIMIENTO.

1.- Seleccionar pilas de cada marca tanie cilindricas come las redondas ( Botdn ) de difercntes
tamafios. :

2.- Limpiar, climinar impurezas ( dc polvos y materiales adheridos )
3.- Pesar cada pila y registrar el peso, la marca, el tamaiio D, C, AA, AAA, de cada pila en una tabla

4.- Tomar 30 mL de écido nitrico para disolver una pila cilindrica o 5 pilas tipo botén
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Las disoluciones se deben llevar a cabo en contencdores de vidrio Borosilicatado ( Pyrex. ) o en frascos
de polipropileno, conduciendo el bidxido de nitrdgeno en agua para que se disuciva { como lo muestra
cldibujo 3.4.6.1.1),

Para obtener disoluciones de pilas sc presenta una reaccién exotérmica entre el dcido nitrico y la pila.

A las pilas que no reaccionaron se les realizo una perforacién o se les retird el aislante para que
hubiera mayor drea de contacto. -

En ¢l caso que aun perforando o retirando ¢l aislante de las pilas persistiera la problemitica de
disolverlas se decidié probar a nivel laboratorio con otros disclventes comao el clero, agua regia y scido
nitrico a diferentes concentraciones agregando calor.

Estos pasos se realizaron con el fin de buscar un disolvente adecuado que disolviera totalmente las
pilas y permiticra desarrollar adecuadamente la metodelogia para Hegar a la cristalizacion de los
componentes de las pilas.

Después de que el sistema dejara de desprender burbujas y se observara una disolucién negra, sin
presencia de solidos metalicos, es indicio de que la reaccidn a concluido, se desmonla y se procede a
filtrar la disolucién, dejando secar los sélidos obtenidos en el papel filiro, posteriormente sc pesan y se
registran los datos en una tabla, la disotucién filtrada de las pilas se guardan en frascos etiquetados para
su use posterior,

A olro
Termé metro T NOz recipiente
con agua
[
Disolucion
de pilas 1 Agua
L
no °O
o®| 190
2.1 §g-° Burbujas de
N ol e N02
O-.‘bo

Dibujo 3.4.6.1-1 ., disolucion de pilas comunes ( cilindricas y de tipo botén ).
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3.4.7 EVAPORACION:

En 30 ml. de acido nitrico concentrado se disuelve una pila cilindrica o 5 pilas tipo boldn y se dejan a
que reaccionen, terminada la reaccién, es decir cuando fa disolucidn se torne de un concentrado negro
y deje de desprender burbujas y vapores se procede filirar y se mide la cantidad de disolucidn que se
obtiene por cada pila disuelta posteriormente, sc vierten en un vaso de precipitado limpio, pesado y
etiquetado, los vasos con disolucién de pilas se colocan en una parrilla eléctrica a 80 2C, para llevarala
concentracién y después al secado total.

3.4.8 CRISTALIZACION.

Se realizan las discluciones de pilas, posteriormente se toman 30 mE de cada una de las diferentes
disoluciones de las pilas cilindricas y pilas tipo botén, se vierten individualmente en su correspondiente
frasco con boca ancha, etiquetado correctamente con la informacién de la disclucién que contiene ¥
posteriormente se procede a evaporar.

Cada uno de los frascos con su respectiva diselucion se coloca en la parrilla eléctrica a 80 2C para que
se realice la concentracién a un proceso lento y obscrvar si existe algiin cambio que deba tomarse en
cuenta, después de evaporar el 70 % del agua, es decir cuando la muestra se reduzea a un volumen de
10 ml,, se deja enfriar para que cristalice. En seguida se filtran con papel Whatman 44, se dcjan secar
los cristales y posteriormente se pesan, reportando csta informacion en una tabla de datos de las pilas
€N Proceso.

3.4.9 MARCHA DE CATIONES PARA SEPARAR LOS COMPONENTES DE LA PILA.

Este método se realizd en disoluciones de diferentes pilas tanto cilindricas como de tipo botén, que
consiste de hacer precipitar los solidos disueltos en las disoluciones de pilas, agregando una sustancia
que reaccione con cllos y permita [a separacidn de los diferentes grupos de cationes presentes, el
procedimicnto se describe a continuacion:

Se realizan las disoluciones de dos pilas cilindricas o 10 pilas tipo botén tomando las precauciones
perlinentes, se filtran y de ella se toma 50 ml. como muestra, posteriormente se le adiciona scido
clorhidrico gota 2 gota hasta que precipiten las sales del primer grupo, posieriormente se fillran. Las
sales se dejan secar y en scguida sc pesan, regisirando el valor en gramos de sales en una tabla. En cste
grupo s¢ pucde encontrar como precipitado ( AgCl, Hg,Cly, PbCl, ).

Posteriormente a lo filtrado se le hace precipitar los sulfuros que consta el grupo dos por medio del
método de la sulfhidracion, hasta quc sc obtenga un precipitado blanco que demuestra la presencia de
sulfuros, dichos sulfuros s¢ separan con una filtracién, posteriormente sc dejan a que se sequen para
después pesar, en lo precipitado se puede encontrar { HgS, PbS, Bi,S,, CuS, CdS, Zn§, As,S,, 5b,S; ).

A continuacién se separan los iones del grupo res contenidos cn la disolucidn.
De la disolucién problema quedaba 35 ml. y se inicia precipitando el grupo ires, agregando 10 ml. de

disolucién saturada de cloruro de amonio ¥ gota a gota de hidréxido de amonio hasta provoecar la
reaccién alcalina, para que precipiten Cromo y Aluminio. Luego se calienta hasta ¢l punto de cbullicion
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¥ se agrega sulfuro de amonio para que precipiten los cationes restantes del grupo 111, ripidamente
fittrar. Dentro de los cuales se precipita, ( NiS, CoS, FeS, Fe(OH),, MnS, Al(OH),, Cr(OH),, ZnS.

Para precipitar el grupo IV se tienen 30 mlL de la disolucién, se agregan de 2 a 3 ml, de hidréxido de
amonio concentrado y la misma cantidad de clorure de amonio. Se calienta hasta la ebullicién y se
precipita con Carbonato de amonio. Dentro de los cuales precipita BaCO,, CaCO,, StCO,.

3.5 IDENTIFICACION DE 1.OS ELEMENTOS PRESENTES EN DISOLUCIONES DE PILAS
SECAS

45.1 ANALISIS POR ESPETROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA DE PILAS
DILUIDAS DE DIFERENTES MARCAS.

Se limpia la pila para liberarla de impurezas y 6xidos, después sc seca para pesar, en seguida se (oma un
matraz de 250 ml. limpio y seco en donde se prepara 50 ml de mezcla agua y dcido nitrico al 50%,
después se pone a reaccionar la pila con la mezcla de dcido preparado, terminande la reaccién se filtra
y de lo filtrado se toma una alicuota de I mL yse lleva a la marca en un matraz aforado de 100 mL para
tener una muesira de concentracion al 0.5 %.

De esta disolucién se toma una alicuota de 40 mL y almacenarlo en un frasco de Polipropileno, limpio y
etiquetado para después analizarlo en el Espectrofotémetro de absorcion atémica.

Dicho paso s repite varias veces con pilas cilindricas de diferentes marcas, entre ellas s¢ encuentran la
Scny, Energizer, Novel, Ray-o-vac, Varta, Etc. La informacién de las pilas se encuentra en la siguiente
tabla.

Nim. Pilas Peso de la{Tamafo Volts Concentraci | Disolucién
Cilindricas {pila (g ) 6n HNOQ, | Analizada
1 Novel 17.93 AA 1.5 0.5% 4) ml.
2 Sony 17.78 AA 1.5 0.5% 50 ml.
3 Encrgizer 2355 AA 1.5 0.5% 40 ml.
4 Ray-o-vac 46.52 C 15 0.5% S0ml.
5 Verta 46.70 C 1.5 0.5% 40ml.

Tabla3.5.1-1 Datos de pilas cilindricas disueltas y enviadas para su analisis por Absorcién Alémica.

Pilas boton,

En la pila botén se realizan los mismos pasos, se lava Ia pila, se pesa, en seguida se prepara la mezcla
de agua y 4cido nitrico con una concentracidn al 50 % ( 1:1 viv ), se toman tres pilas de la misma
marca y se disuelven con 20 mL de la mezcla de icido, terminando la reaccién se envasa en un frasco
de polipropileno limpio y etiquetado, para después analizar ta muestra por absorcion atémica,
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Pilas  tipo|[Ném., de|Peso (g.) |Concentra- [Peso Papel|Peso del{ Volumen
botdn pilas cién de fitro (g) | Carbén disolucion a
HNO, (g) analizar.
Button Cell 3 1.8522 50% 0.77 0.3591 20 ml..
Scizaken 3 1.1367 50% 0.76 0.2442 20 mlL.
Silver Cell 3 1.9446 50% 0.80 0.3723 20 mL.
Micro Cell 3 1.6851 50% 0.77 0.2725 20 mb.
Sony 3 2.3991 50% 0.79 0.5923 20 ml..

Tabla 3.5.1-2 Datos de las disoluciones de pilas tipo botén, enviadas para su anilisis.

Teniendo ya en disposicién las disoluciones de las pilas boton. Se procede a realizar la curva de
calibracién a concentrados de elementos que se requieren de su identificacion. En este caso fue para el
concentrado de Pb, Cd, Zn, Cr, Cu y Ni, que estaba a una concentracién de 1000 ppm, ¢i concentrado
de Hg estaba a 1000 000 ppm. De las que se tuvieron que diluir a concentraciones menores y poder
detectar el elemento con mayor facilidad.

Ecuacion que nos permite encontrar la curva de calibracién en diluciones.

Cvi= GV,

Los concentrados de elementos a identificar se tuvieron que difvir para su anilisisde acuerdo como se
especifica.

Cd =05, 1, 15, 2, 25 ppm.

Cu= 0.1,05,1,2.5, 10 ppm

Cr = 0.1,05,1,15,3,10 ppm.

Hg = 10, 30, 40, 50, 60,500 de una de 10,000 ppm. A partir de otra de 1000,000 ppm.
Ni = 05,5, 10,25,50,100 ppm.

Pb =005 1, 2.5, 5, 10 ppm.

Zn = 100, 200, 300, 400, 500 ppm.

Para ¢l Cd se realizan los cdlculos de la siguicnte manera

C, = 1000 ppm.
vV, =X

C; =10 ppm
V, = 100 ml.
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10ppm(100m1,
v, = pproQ100mL)
1000 ppm
Esto quicre decir que para obtener una disofucion con 1) ppm, de Cd, se necesita 1 ml, de Cd
concentrado y se afora a 100 ml..

De igual manera se realizan ks cilculos para las disoluciones que faltan partiendo del concentrado del
Cd. elementos que tienen diferentes concentraciones, se siguc el mismo procedimiento.



2.- Disefiar un reactor a nive] laboratorio para posteriormente disefiar uno a nivel planta piloto, que
permita la disolucion de las pilas y la concentracidn de las disoluciones.

Para cubrir este objetivo se tuvieron que realizar las siguientes actividades.

3.6 DETERMINAR LA VELOCIDAD DE REACCION.

Este método es utilizado para conocer la cantidad de alguna sustancia solida que se encuentra en
proceso de disolucidn dentro de un reactor, en un cierto tiempo. La reaccién puede ser de lipo
endotérmico o exotérmico.

En nuestro caso la reaccién que se Hevo a cabo fue de tipo exotérmico  en donde el procedimiento a
seguir fue el siguiente.

A 30 mL de icido nitrico concentrado se coloca una pila cilindrica registrando el peso en el minuto
cero, posteriormente se deja a que reaccione con el dcido durante dos minutes y en seguida se vuelve a
retirar del 4cido para neutralizar con agua y secar para poder regisirar ¢l peso de la pila de csa manera
sc contintio hasta que la pifa se flepd a disolver completamente.

Para la pila de tipo botén se sigui6 el mismo procedimiento de pesar, poner a reaccionar durante dos
minutos, en seguida neutralizar con agua, secar y posteriormente pesar, repitiéndose el procedimiento
hasta que la pila sea disuelta completamente.

De este métedo se obtienen datos, gramos de pila que se esta disolviendo en el acido y el tiempo
transcurrido en minutos, que graficados se obtienc una pendiente en linea recta, como se mucstra en
las graficas 5.5-1, 5.5-2, 55-3.

En la grifica se encuentra una pendicnte llamada pendiente de degradacién de la pila que a la vez nos
permile determinar el orden de reaccién, Que cn este caso cs de orden cero ( 0).

Para poder encontrar el valor de la constante de degradacin de las pilas se aplica la férmula de la
ccuacién de la pendiente de una recta o método de minimos cuadrados

m=any—Zny
nxt - (3 xf

po ZILX DX XY
ny —(Zx)!
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3.6.1 METODO DE LOS MINIMOS CUADRADOS PARA PILAS DI DIFERENTES MARCAS.

El método de los minimos cuadrados se utiliza para obtener la ccuacidn de la recta ademas del valor de
la pendiente de la recta, que viene siendo el valer de l1a constante de velocidad de reaccién , en este
caso ( degradacion de la pila ).

PILA SILVER CELL.

T c’ tc’ c+
0 0.64 000 0
2 0.63 1.26 4
4 0.62 2.48 16
6 0.61 3.66 36
8 0.60 4.80 64
10 0.59 5.90 100
12 (.58 6.96 144
14 0.57 7.98 196
16 0.56 8.96 256
18 0.55 9.90 324
90 5.95 31.90 1140 Totales.

Tabla, 3.6.1-1 velocidad de degradacidn de 1a pila silver celi

(z1)" =8100

- NIXY-EXTY 10(51.9)-(90X5.95) _ 519-5355 ~165

nX? - (ZX)’ 10(1140)—8100  11400-8100 3300

=-0.005

_IYIX? - IXEXY _ (5.95)1140)-(00)51.9) _ 6783-4671 _ 2112 _
TR —(zx}  10(1140)}-8100 11400-8100 3300

Fcuacion de la recta.

C =kt+ b

a
1]

-0.0051 + 064
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Donde.

Tiempo de reaccién en minutos
Masa 1otal en gramos de la pila en el tiempo cero.
Caonstante de degradacion de la pila.

Cc
1

b
K

PILA BUTTON CELL 364 A.

Concentracién o cantidad de pila que queda después de un tiempo de haber reaccionado.

1 C’ 1C” C?
2 0.29 (.58 4
4 0.28 1.12 16
6 0.27 1.62 36
8 0.26 2.08 64
10 0.25 2.50 100
12 (.24 2.88 144
14 0.23 3.22 196
16 0.22 3.52 256
72 2.04 } 1752 - 816

Tabla, 3. 6. 1-2 Velocidad de degradacion de la pila Button cell
(22 )=5184

K= 8(17.52)-(72)2.04) _140.16-146.88 _-6.72

= = -0.005
8(816)~ 5184 6528-5184 1344

_ 2.04(816)-(72)(17.52) _ 1664.64-1261.44 _ 4032 _

03
8(816)- 5184 6528 - 5184 1344

Ecuacion de la recta.

C=k+b

- 00051 + 03

a
1

45




PILA MICRO CELL

T c tC’ [
2 0.26 0.52 4
4 0.26 1.04 16
6 (.25 1.50 36
8 0.24 1.92 64
10 0.23 2.30 10
12 0.22 2.64 144
14 0.2t 2.94 196
16 0.20 3.20 256
18 0.19 3.42 324
90 2.06 19.48 1140

Tabla, 3. 6. 1- 3 Velocidad de degradacién de la pila micro cell

(=t)’ =8100

k= 9(19.48)- (50)2.06) 175321854 _10.08 _4.6666x107
9(1140}- 8100 102608100 2160

b (2.06)1140)- (90X19.48) _ 2348.4-1753.2 _ 595.2

= = 027555556
9(1140)-8100 102608100 2160

Ecuacién de la recta

c

kt + b

C’ - 4666666667 x 10° 1 + 0.2755555556

Para saber el comportamiento de la pila al disolverse dentro del equipe de escalamiento o dentro del
reactor, sc puede emplear las ecuaciones encontradas para cada pila o sustituir las variables en la
ecuacién de velocidad de degradacion de arden cero. Estas ecuaciones pueden darnos la concentracion

y el momento en ¢l cual lermina de reaccionar las pilas .
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Ecuaciones de velocidad de degradacién de orden cero

My, = mp, + kt

Sustituyendo el valor obtenido de &k multiplicado con el tiempo que ha trascurrido la pila en contacto
con el 4cido, sumado a fa masa inicial de 1a pila, s¢ obtiene la cantidad de pila que aun no reacciona a
través de un cierto tiempo, con esta ecuacién también se puede determinar el tiempo en que lermina
de reaccionar la pila, conociendo previamente la cantidad de sélidos inertes que contienen la pila en

proceso. tabla 3.6.1-4

Tiempo Silver cell Button cell Micro cell
0 0.64 0.29 0.2755
2 0.63 0.29 0.2662
4 0.62 038 0.2568
6 0,61 0.27 0.2475
] 0.60 0.26 0.2382
10 0.59 0.25 (.2238
12 0.58 0.24 0.2195
14 0.57 0.23 02102
16 0.56 022 0.2000
18 0.55 0.21 0.1915
20 054 0.20 0.1822
22 0.53 0.19 0.1728
24 052 0.18 0.1635
26 0.51 0.17 0.1542
23 0.50 0.16 0.1448
30 0.49 0.15 0.1355
32 0.48 0.14 01262

I 34 0.47 0.13 (.1168
36 0.46 0.12 0.1075
38 0.45
40 0.44
42 0.43

Tabla, 3. 6. 1- 4 cantidad de pila que va quedando a través de un cierto tiempo de haber iniciado la

reaccion.
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En las disoluciones se determiné que la pila silver cell se disuelve en un 45.3% y el sélido que no se
disucive cs ¢l 54.68%, con un peso de 0.35g, si obscrvamos la tabla podemos decir que la pila silver cell
tertmina de reaccionar a los 56 minutos, la button cell, termina su reaccion a los 34 minutos por que la
pila s disuclve en un 56.8%, disolviéndose 0.18g y lo que no se disuclve ¢s (112, la pila micro cell se
disuelve 57.6 % o 0.149g ¢l peso del sélido que se desecha es 0.11g. que son datos idénticos a los
reportados en la experimentos,

Aldisolver 5 pila silver ceil con 30 ml. de 4cido nitrico se disuelven completamente y a esta disolucién
se les agrega otras 5 pila s con sus respectivos 30 mL y de estas pilas se legaron a disolver % de ellas es
decir 3.75 pilas, para poder disolver otras 5 pilas se adicionaron dos alicuotas de dcido de 30 mlL.
Observindose que el cido se va diluyendo

Para eso se determiné disolver pilas tomando como base 30 mL para disolver una pila cilindrica 0 5
pilas tipo botén y con regla de tres simple se puede escalar a cantidades mayores de pilas.

3.7 ESCALAMIENTO.

ESCALAMIENTO. Es un modclo que toma los datos a nivel laboratorio para emplearlo a un sistema
de graduacion creciente, cuyas divisiones sirven de referencia para medir sus magnitudes fisicas a escala
mayor, pero menor al futuro reactor. En este paso aumenta la complejidad de los problemas.

Se consigue un recipiente grande de vidrio ( Pyrex ) boro silicato, se lava con disolucién de jabén extran
libre de fosfatos 2% v/v., posteriormente se enjuaga con una disolucién de icido sulfirico al 10 % viv;
dejar reposar el dcido en el recipiente durante 12 horas, posteriormente enjuagar con agua destilada.

Para determinar el volumen del equipo se consiguié una probeta de cinco litros otra de un litro, se
toma la de cinco litros y sc llcna de agua para verter al equipo de escalamiento, hasta adicionar 15
litros, en scguida se lena la de un litro y se adiciona hasta que el equipo se llene bien o quede bien
aforado, obteniéndose el volumen total del equipo de 19 L.

Despuésde conocer el volumen se procede a conseguir los instrumentos gue ayuden a complementar el
equipo y de esa manera se monte el equipo, un tapdn de corcho que se ajusta a la entrada con dos
perforaciones, una de cllas es para sujetar un termometro que mida la temperatura de reaccion, por ¢l
otro orificio es para sujetar un tubo de vidrio por donde se libera el bidxido de nitrégeno que sc
conduce a un recipiente con agua en donde se burbujea.

A continuacién se realiza la disolucién de pilas. Se limpian las pilas y se inicia disolviendo 5 pilas
cilindricas o 25 pilas tipo botén con 120 mL de dcido nitrico, se filtra la disolucién, se evapora la
disolucion para concentrar, se deja enfriar para cristalizar, posteriormente se disuelven 20 pilas con 600
ml, de dcido 50 pilas cilindricas con 1500 mL de cido, en seguida se probo con 150 pilas cilindricas o
750 pilas tipo botén con 4500 ml., por ultimo sc hicieron cnsayos con 250 pilas de tipo cilindricas y 7.5
litros de 4cido, a todas las disoluciones se les hizo el mismo tratamiento que al primer cnsayo en lodas
estos ensayos, se procedio de la siguiente manera, se limpian y se perforan las pilas para tener mayor
contacto con €l icido, se introducen al reactor, tomando el tiempo de inicio y fin de la reaccion,
verificendo que el NO, desprendido s¢ conduzca cn un tubo para hacerio burbujear en agua y no
contaminar ¢l ambiente.
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Cuando la reaccidén cmpieza a descender s¢ agregan mas pilas y se procede a calentar en una parrilla,
ayudando al dcido presente a que disuelva [a mayor cantidad posible de pilas y al final quede una
disolucion bien concentrada para poder recuperarla.

Este método de escalamiento es correcto por que s¢ toman cantidades pequenas de pilas y se van
disolvicndo, incrementando ¢l nimero de pilas a través de los ensayos. Hasta tener el volumen

correclo en que sc lleve acabo la reaccion.

A continuacién se ilustra ei dibujo del equipo que disuelve pilas en cantidades mayores figura 3.7-1.

1
\ A ofro
Termometro recipienle
_,‘]2 con agua
3 i /
1l B
5 =%
i 1 s Agua
L A N R
‘e ﬁ: N
LA e v .
. e Burbujas de

T §o% o 29

Dibujo 3.7-1 Disolucion de pilas a escala mayor de 20 unidades.

Para verificar el volumen del recipiente se realizan los siguientes pasos se consigue una regla se mide
cada uno de los lados que sea pertinente, asi como los diferentes didmetros que lo constituyen,
Posteriormente se procede a calcular et volumen, utilizando las siguientes formulas.

P . 2
Arcadelcrculo = 71

Volumen del cilindro = Area de la base * ( Altura )

1
Volumen de la parle conica = SJT h (R2 +rr 4R r)
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3.7.1 DIMENSIONES DEL RECIPIENTE.
La seccién (1) = 3Cm.
La seccién (2)=5Cm.
Seccion  (3)=10Cm.
Seccion  (4)=35Cm.

Seccion (5)=25Cm

3.7.2 CALCULOS DE VOLUMEN EN LAS DIFERENTES SECCIONES DEL EQUIPO.

Con las férmulas especificadas arriba se procedio obtener el volumen del recipiente en donde se llevan
a cabo las disoluciones de pilas, partiendo de la seccién 1 a las demis secciones hasta obtener el
volumen total.

Volumen en la seccién (1).
V,=nt'h
V,= (3.1416) (5 cm.) (1.5 cm.)’

V. = (3.1416) ( 5 em. )( 2.25 cm®. )

V,=35cm® = 35ml.

Volumen en la seccidn (3)

v, = %rrh(Rz+rz +Rr)
V,= %(3.]4]6110(:”1)(12_520”12 +1.5%cm® +(25cm)3cm))

V, = %(3‘1416)(]06mzx233.50m2)

= 2445212 cm’ = 2445212 mi. = 2 445L.
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De igual manera se obtiene el volumen de las otras secciones y al final se suman todos los voltmenes
para encontrar el volumen total del recipiente.

Volumen total calenlado del equipo.

Vo,

19660.837 mi..
Vo= 19.6608 L.

Cuando sc hace reaccionar las pilas con el cido nitrico se lleva a cabo una reaccion exclérmica,
desprendiendo una infinidad de burbujas seguidas de algunas explosiones que hacen incrementar
considerablemente ¢l volumen de los reactivos, en algunas ocasiones llega a incrementarse al doble u
aun mis.

Por es0 se recomienda que el volumen del recipiente sea dos o tres veces mayor que el volumen de los
reactivos, para evitar algin desperfecio.

Para cuando se disuelven 250 pilas se tendra que adicionar 750 00 mi. y como cada pila AA tiene en
promedio un volumen de 8 mL. El volumen total de los reactivos dentro del equipo es de 9.5 Litros que
viene siendo un poco menos de la mitad.

Con este equipo nos damos cuenta que los reactivos y disoluciones obtenidas son corrosivos, para ello

se propone el disefio de un reactor que esté concctado a otros equipos formando un sistema cerrado
para evitar fugas de gases o de disolucion.
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3.8 DIBUJO DEL REACTOR Y DEL PROCESQ CON LOCALIZACION DE ENTRADA Y
SALIDA

El equipo de escalamiento sirvié para darnos una idea de cémo deberia de ser el reactor y para
visualizar més la idea se realizé un dibujo que mostrara el reactor ¥ la conexién con otros equipos, asi
como las entradas de los reactivos y salida de productos en una forma vertical, para su construcciGn se
pensd en acero inoxidable por que no se corroe tan fécilmente con el 4cido nitrico.

oxtarNe
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5 @ | O .
b &
g i
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vapoR @ 2l
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Figura 3.8-1 dibujo del reactor y del proceso, para el tratamiento de pilas,

3. 8.1 CALCULO DEL VOLUMEN DEL REACTOR Y DE LOS EQUIPOS DEL PROCESO.

A cada uno de los equipos se les caleula el volumen cmpleando un flexémetro para obicner las
dimensiones de los equipos.

FORMULAS.

Areadelcirculo = nr

Volumen del cilindro = Adelabasc * H

Volumen de la parte conica = ; mh ( R+rlv Rr )
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Volumen del segmento esférico.
AL = n{r* +h?)
At = AL + =rF

hz
V. seg. Esférico = 12 Irh(r2+ 3-]

REACTOR.

Para poder determinar el volumen del reactor, se loma como base cf volumen total de los reactivos, es
decir que el volumen del reactor es el valumen del reactivo.

Cilindro.
Area del circulo = © { 10 Cm )* = 314.16 Cm’
V.Cilindro = (314.16 Cm?) (80 Cm) = 251328 Cm’ = 25. 1328 L.

Segmento Esférico.

Al = 31416 (10Cm + 5Cmy = 3927 Cm®

At

392.7Cm? + (3.1416)( 10 Cm)? =" 706.86 Cm?

5t Cm?

V. seg, est. = %(3.1416X5 Cm{loz Crmt® + ] - 7.854 Cm[108.333 Cmr?]

V. seg Esf. = 850.8497Cm’* * 2 = 1701699 Cm’ =
Volumen totat del reactor = 1701.69% Cm* + 25132.8 Cm® = 26834.499 Cm’®

V total = 26.83 L.

FILTRO.
El filtro que se propone en este trabajo, es un filtro tipo cilindrico que funciona por gravedad y el

medio filtrante, se pensé en particulas de tezontle de maya de nimero 100 soportade por una tela de
alambre de acero iroxidable de maya de nimero 300
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Volumen del filiro,
Areadelcirculo = (3.1416 ) (20 Cm ) = 1256 .64 Cm®

V. delcilindro = (1256.64 Coi? )( 80 Cin ) = 1005312 Cm® = 100.5312 L,

V. de la parte conica = % x5Cm (202 Cm+2.5 Cm+20Cm(2.5 Cm) )

V parte oonica = 5.236 Cm (400 Cm® + 6.25Cmi? + 50 Cm®) = 2388.925 Cm’
V. parte conica = 238891, * 2 = 4.77785L

Vtotal del filtro = 4.77785 L + 100.53121. = 105309 L

El filtro en su parte inferior tiene integrado un deposito en donde se almacena la disolucién de pilas
que se ha filtrado, por eso cl volumen es de 105,309 L.

EVAPORADOR.

Arca del circulo = (3.1416 )( 10 Cm )? = 314.16 Cr?

V. delcilindro = (314.16 Cm® (9 em ) = 282744 Cm® = 282744 L
Seg. Esférico = al reactor = 1701.6994 Cm = 1.701699 L

V. total del evaporador = 29.976099 1.

De 2 misma manera se calculé ¢l volumen de los equipos restantes.

3.9 DIAGRAMA DE FLUJO DE PROCESOS, (D. F. P. )
En seguida se realiza el diagrama de flujo de proceso que consta del

- Equipo principal de proceso
Balance de materia y encrgia

- Condicioncs de operacion

- Corriente principal de proceso

- Lista de Equipo.

- Caracteristicas o detalles de equipo.

- Controles basicos de proceso.
Requerimiento de 5. A.

- Lisla de¢ Lineas.



39.1 LISTA DE EQUIPO.

Clave Descripcion
CDh - 01 Reactor
D - 01 Filtro |
DA - 01 Evaporador
EB - 01 Cristalizador
DA - 02 Absorbedor
FA - D1 Tanque de almacenamiento.

Tabla 3.9.1-1 Claves y equipos del proceso.

3.9.2 BALANCE DE MASA Y ENERGIA.

Del anélisis por absorcién atomica se determina que para la pila Energizer, tiene un peso total de
23.29 g, €1 12.60 g corresponde a Fe., y el 10.68 al desecho sélido.

La reaccidén que ccurre es la siguiente.

2Fe + BHNO, + O, ———p

2Fe(NO,), + INO, + 4H,0

Esta reaccion se puede llevar a cabo dnicamente con Fe y el HNO, , pero se llega a emplear miés dcido
nitrico, para evitar costos excesivos de Acido se adiciona aire para transformar autorniticamente el NO

a NO, y de esta manera ahorrar acido nitrico.

De acuerdo a la reaccién para 12.6092 g de Fe se necesita 56.8968 g de HNO,.

8*63 g HNO,

12.6092g Fe <
2*55.847 Ie

S8i se convierten los gramos masa en moles =

N o (0458)(2329¢)
rerte ]2 g

_(05414)(2329g) _

F 55.847 g mot

Moles totales 1.11468 g mol.

= 56.8968 g HNO,

=0.8889g.mol. = 0.7974

0.22578g mol. = 0.20255
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Se procede a realizar el balance de masa,

REACTOR BATCH.

A continuacion se especifican las ecuaciones obtenidas a partir del reactor para realizar el balance de

masa, En donde se toma en cuenta la ecuacion quimica resultante,

Las siglas utilizadas cn estas ccuaciones son.

B. M. G. Balance dc masa globat.

B. M. E Balance de masa por especie.

N Flujo molar

X Fraccién molar

Inertes son el grafito, el carbén, el plistico y el papel entre otras que no se disuclven

Ecuaciones utilizadas para el balance de masa det reactor.

(B. M. G.).

L1446 + 14+ N = N + N .
(B. M. E)

Fe: 0 = 0225778 -2r 2
Inerte: X°  N° = (888845 3
Fe(NOs)y: X'romonpN' = 0 + 21 4
HNO,: X’mosN° = 1- 81 5
HO : XN = 0+ 4r 6
NQO, @ X'y N = 0+ 2r 7
0, : XouN = Q2I(N') ¢ f o 8
N, o XN = 079(N) 9

ION' = N i0

De la ecuacion 10 obiener N*

N’ = 10 (1.1146 gmol. ) = 11.146 g mot.




Despejar rde la ec. 2
2r = 0225778

r = (.112889

Sustituir r en las ecuaciones para obtener flujos de los componenies.

Inerte = 0.888845gmol = 0.53446 g4—o Fraccién mol.

Fe ( NO,), = 0.225778 g mol = 0.13576

HNO, =0.096888 gmol = 0.058238
H,0 =0451556gmol = (.27152
N*  =1.663067 gmol. 4— Flujoen g mol, de ta corriente 5

Con la ecuacidn | se calcula N* o sustituir las ecuaciones 7,8y 9.

NO, = 0225778 gmol = 0.02005
0, = 2227771 gmol = 0.19786
N, = 880534 gmol = 0.78207
N' = 1125838 gmol.

FILTRO.

N = N+ N
1.663067 = 0.8887 + N’

N = (.774367 g. mol.

0.225776 i
? = —=2272 029164 4—- Fraccion mol
XFeous =G a7
0.096369
7 =——— " =0.125135
X o, = 017
04515377
X0 = —— = - =(1.58329
W0 = 07731176
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EVAPORADOR,

Elflujode N’ y N°® del agua y del dcido nitrico se evapora en vn 70 %.
HNO, = (0.029063 g mol + 0.096877 gmol } = 12594 * 0.70

H,0 = (0.135467 g mol + 0.451556 gmol} = 0.6276639 * 0.70

Se calcula el flujo de N

HNO, = 0.08113786 g mol = 0.16489
H,O = 041091331 g mol = 0.83510

N® = (.49205 g.mol.

Para las corrientes N
Fe(NOy), = 0.1128813 g mol + 0.2257744 gmol = 0.33865 g mol
HNO, = 0.018969 gmol + 0.09694 gmol - (0. 0811378 gmol = 0.03477 g mol

H,0 = 0135463 gmol + 0.451558 gmol -0.4109133 gmol = 0.17611 g mol

Para calcular N'°,
Fe(NO,), =0.33865 gmol = 0.616254—  Fraccidn mol
HNO, = 0.03477 gmol = 0.06327

H, 0 = 017%l1gmol = 032046

N = (.549537 g, mol.

CRISTALIZADOR.

B. M. G
0.54953 7 gmol = (.2774] + N"

N = 0.28222 g mol.

Fe( NO,),: 033865 g mol - 0.11288 gmol = 0.22577 p mol
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HNO;: 0.03477 gmol - 0.0 18969 gmol = 001580 gmo!l

H,0 : 0.17610 gmol - 0.13546 gmol = 0. 31156 g mol

X" Fe (NO,), = 0.79999

X"HNO, = 0.05599
X" HO = 014401
ABSORBEDOR.

Dentro del absorbedor se lleva a cabo la siguiente reaccion,
2NOy, + HO 5% HNO,,, + HNOy,,

0.22577  0.11288 0.11288 0.11283 gmol reaccionados

N'? =0.11288 g mol

X"H,0 =1

La corriente N* de oxigeno y nitrégeno es igual a la corriente N'
N, = 8.80534 gmol = 0.79802

0, = 222777 gmol = 0.20191

N = 11.03311 g mol

Para obtener N' se obtiene con la ecuacién

N+ N+ N'Z= NP+ NY

HNO, = 0.19400 gmol = 0.27027

HNO, = 0.11287 gmol = 0.15724

H,O0 = 041092 gmol = 0.57247

N" = 0.717829 gmol.
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3.9.3 BALANCE DE ENERGIA

La ¢nergia que se desprende al llevarse a cabo la reaccion entre cl 4cido nitrico y la pila sc determina
de la siguicnte manera.

1. Se busca Ias cntalpias de formacién de los produclos y reactivos, se hace la operacidn, entalpias de
formacién de productos, menos la entalpia de formacion de los reactivos para obtencr la entalpia de
total de la reaccién

2. Posteriormente se emplea la ley de gess, que consiste en sumar todas las reacciones evadas a cabo
dentro del reaclor, junto con sus respectivas entalpias para obtener la entalpia total de la reaccién
reaccion.

2Fc,, + 8 HNO,gz——®  2Fe(NO,),,,, + ZNO,, + 4HO

0 -41.4 0 216 - 683 Kcal/mol.

AH, = ¥ AH; producios - X AH; reactivos

AHg =[2(0)+2(21.6) +4(-683)] - [2(0) + 8(-41.4)}

AHp = 43.2-2732 + 3312 = 101.2 Kcal/mol

It

AHg = (4.184) (101.2) = 4234208 Kj/mol.

Energia gencrada dentro del reactor por las reacciones del HNO, la pila y el aire.

2Fe ,,+8 HNO,(,,‘—’ 2Fe (NO,; )y, + 2NO,, + 4 H;0;, AH = 101.2 Kcal/mol
2ZNO 4y + Oy — 2ZNOyy, AH = - 27 .3 Kcai/mol

Reaccién total dentro del reactor y energia penerada.

2Fe,,+ 8HNO,(;, + Oyy,— 2Fe (NO, )y, + 2NO;,, + 4H,0 ),
AH = 73.9 Kcal/moi

3.9.4 VAPOR UTILIZADO.

En el caso de las pilas que es dificil disolver se recomienda utilizar vapor saturado para calentar el
reactor y de esa mancra se dilata cl aislante y dc esa manera se pone en conlacto el dcido con ¢l interior
de la pila y sc inicia la reaccidn.

De las tablas del ReKlaitis se especifica el vapor saturado a 1(0FC  y presién de 1.0131 Bar, con un

valor de 2676 Kj/Kg Que es la ecnergia proporcionada por el vapor para calentar el reactor y se lleve
a cabo la reaccion.

60



Si el vapor es himedo a 100 *C, cuya calidad sca de 0.5, Entonces la calidad del vapor esti entre Oy 1
deben estar ambas [ases en equilibtio. Cuyo propiedades son.

V (m'/Kg) U (Kj7Kg) H(Kj/Kg)
Agua Vapor Agua Vapor Apua Evaporacién ~ Vapor
0.001044  1.673 419.0 250 419.1 2256.9 2676.0

Usando la expresion para mezclas resulta que,

Hpeas = (2676.0) (0.5) + (419.1)(05) = 1547.55Kj/Kg
Upeen = (25065} (05) + (4190)(05) = 146275 Kj/ Kg.
Voo = (1673)( 05) + (0.001044) (0.5) = 0.837022 Kj / Kg.

Es la energia proporcionada por el vapor para calentar el reactor y se dilaten los aislantes de las pilas y
se pucda iniciar la reaccidn entre el écido nitrico y las pilas.

3.9.5 POTENCIA DE LA BOMBA.

Para calcular la potencia de la bomba sc emplean las siguientes siglas.

P,, P, : presion sobre la superficie del liquido

V,.V, : Velocidad que experimenta cada una de las superficies libres del fluido.

Z,, 7, : Coordenadas de las superficies libres medidas desde el eje de las bombas.

Wi : Carga total de la bomba, que ticnce que desarrollar para conducir el fluido del pinto 1 al punto 2.

Hfs,;: Perdidas totales de carga que ¢l {luido experimenta en la tuberia, al ser conducido de] punto 1 al
punto 2,

Q : Fluido, gasto volumétrico,
@ : Diametro comercial.
A Arca

D Piametro.
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: Longjlud cquivalenie de resistencia al flujo en didmetros de tuberia.

ge, g Gravedad.

£ . . . .
— : Rugosidad relativa de los materiales de {a tuberia.

3.9.5.1 CALCULO DEL Hfs EN LA SUCCION.

Didmetro de la tuberia = 2in

Di=2067in =
Area = 3.355in’ = 0.02330 ft*
Accesorios Nimero L L
— Nim. —
D D
Codos 1 30 30
Vilvula de globo 1 340 340
Vihula de compucrta 1 13 13

total de —11 = 3831t
D

3 3
Q=8 —/— = (L13333 —
min seg
v Q=5
A seg
b
p= 88.5906;1—3

4
w=1750p | SO _ go011759
icp ft seg
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(83_591—':} 5 72246 % |(0.17225 1)
dvD ft seg
NRc = ——2 =% - 2% _ o = 7426080
® 0.0011759
seg.

£ _ 000088

& 10" )3 "
fD = 0.0055( 1 + [20000— + -~ [ | = 2.2789x10

D NRe

LTR= 100 cm = 3.2808 ft

L.equiv.= > [%] (D) = 383 (0.17225)t = 65.97171

L Total = 3.2808ft. + 65.97175ft = 69.25255 ft.

2
, 2.27898x107? [5.72246 ﬂ] (69.25255 f) -
A ON = 466228
b

seg
Hfs =
: 2(ge)D

Ib ft
b seg

2[32_179 1 J(o.mzs ft)

4.9.5.2 CALCULO DEL Hfs EN LA DESCARGA.
Didmetro de la tuberia. = 1 in.

Di = 1.049 in = 0087416 f1.

Area = 0.864254% in? = 0.006001 ft.

LTR. = 100 Cm = 3.2808 ft.

5 = 14204585 = 88596678
cm Jr




fhm

6.7197x10" - +— I
=175 LS8 00011759 ST
1cp Jrseg”
. !3 3
0=3L ol
min. seg
3
01333 L
v-2. %_557:22.222161
A 000600177 ft seg
Accesorios Numero £ Nismero L
D D
Codos de 90° 30 11 60 f1
Valvula Chek 1 135 {t 1351t
Val., de Compuerta 1 131t 13 ft

Total de nimero % = 208ft

33_59'_b3 (22.222 i] 8.7416x10°ft
ft seg

=146351.759

H 0.0011759

seg

de tablas del Crane % = 0.0018

Feuacién de Moody para flujo turbulento,

£ 10¢
D = 0.0055 11 +1{20000 = +
D N

3
J = 2.474369x10?
Re

I.Total = LTR + LEquiv.

64




L.equiv.= Y (%J (D) =208 (8.74166x107)=18.1826ft

L Total = 32808391 + 18.18266 ft = 21.46349 f1.

Hfs = (fL)(\L)(_L) =64.7170 Ibf

2(ge)D Ib

3.9.5.3 POTENCIA TOTAL DE LA BOMBA.
Z,— 7, = 29527559 ft - 2.62467 fi.

V2, - V2, = 493.82469 - 32.746548

P,—P,=0
_ Jt
g =217 &
gc = 32178 2 F
bf s

2 2 _
Vo V'+P2 P‘+Hﬁ~.

g
~Wf =\Z,-Z, )= +
e Yo 3

-Wf

2
@, -z)2 + Y o (Hfs,-Hf, )
gc 2gc

-Wf = 6754734 ]ElTﬁ

_ Pot, teorica
Por., real
Pot., tedrica = W * GW

GW =5 *Q = 11812595 ©
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Ibft Ib

Pot, tedrica = Wf*GW =(67.547 B *11.8129— =797.9093 —
s

Ibf fi

s
Ibf
potteorica 101000 — iof R
pot., real = “—= = S = 1139870556
eficiencia 0.70 5
Hp = 1139870556 20 | _ P | _ 507240 Hp o caballos de fuerza
s Ibf fi
550 ——
13
3.9.6 LISTA DE LINEAS.
$N Servicio Namero Especie Desde Hasta
% in Aire 2 Acero al El Soplador El Reactor
Carbdén
¥%in Acido Nitrico 3 Acero al Eldepdsitode |  El Reaclor
Carbén HNO,
2in Pilas 4 Acero al El exterior Alinterior del
Carbén Reactor
2in Carricnte 5 Acero al El fondo del El filtro
Proceso Carbén Reactor
2in Gases de 6 Acero al El reactor El
Proceso Carbén Absorbedor
7.5in Salidos 7 Acero al El interior El exterior
Desechos Carbén del filtro
2in Disolucion 8 Acero al El filtro La bomba
Filtrada Carbén
1in Disolucién de 9 Acero al La bomba El Evaporador
procesn Carbon
2in Vapores 10 Acero al El Evaporador | El Separador
Carbdn de vapory
liquido.
21in Vapor 11 Acero al El separadorde | Lalinea (6)
Carbdén vapor y liquido
lin Liquido 12 Acero at El separador de | El evaporador
Carbén vapor y liquido
2in Disolucion 13 Accro al El evaporador | El Cristalizador
Concentrada Carbén

‘Fabla 4.9.6-1 Lista de lineas del proceso.
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3.10 DIAGRAMA DE TUBERIA E INSTRUMENTACION (D.T.L).

Por dltimo se realiza cl D. T. I, que ¢s un diagrama en donde se describen una serie de mecanismos
que permiten controlar y medir automaticamente por medio de instrumentos que a través de ellos se
controla la calidad de los productos y mantienen dentro del proceso las condiciones requeridas para
una operacion eficiente y segura,

Ei D.T. L, representa la base para el diseiio de los arreglos de equipo y tuberia, isométrico de tuberia,

localizacion de instrumentos y operacidn de la planta. En ellos aparecen todos los equipos, accesorios y
tuberias que los conectan...

3.- Recuperar las disoluciones concentradas por Evaporacién y Precipitacién.

Para poder cubrir éste objetivo se procedié con lo siguicnte.
3.11.- RECUPERACION DE LOSCOMPONENTES.

3.11.1 FILTRACION.

Las disoluciones concentradas se filtraron en papel Whatman 44, y en ¢l caso del escalamiento sc tubo
que idear un métado de filtrado siguiendo el procedimiento que a continuacidn se describe.

En vun embudo grande de polietileno o de vidrio pirex, se colocd una tela de asbesio y sobre ella se
decantd la disolucion.

3.11.2 EVAPORACION DE LLAS DISOLUCIONES.

La disolucién filtrada, se decantd en un recipiente y se coloca en la parrilla de calentamiento hasta
evaporar ¢l 70%

3.11.3 PRECIPITACION.

Cuando sc liene la disolucién bien concentrada sc deja reposar para que se precipiten los cristales
formados.
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4
RESULTADOS.

De las pilas colectadas en la FES Zarapoza, s¢ procedié abrirlas, separando las partes que lo
constituyen, para cllo se tomaron 15 pilas de las cilindricas y se inici6 abrir una a una, scparando y
pesando cada una de sus partes, Hegando al siguiente resultado, que la mayoria de las pilas cilindricas
comunes son  del tipo alcalinas y de cinc-carbén, ambas estin formadas de aislantes, empaques,
sellador, vilvulas sales aclivas. Algunas marcas de pilas los hay en alcalinas como en cinc- carbén , en
este caso encontramos a la pila panasonic. como se muesira en las ( tablas 4-1y4-2,).

Para la pila panasonic los hay en alcalinas y cinc — carbén , dentro de as alcalinas encontramos las de
tamaiio AA y AAA, en las cinc-carbén se encuentran fas de tamafio D y AA.

Algunas marcas las encontramos exclusivamente de tipo alcalina como la duracell otras lo existen nada
mas en cinc-carbon, como la rocket.

Dentro de las pilas cinc-carbon s encuentran  las siguicntes marcas eveready, ray-o-vac, rocket,
panasonic, samsung, sony, supergard.

Dentro dc las alcalinas se encuentran las pilas duracell, sony { walkman ), panasonic, la energizer, la
kodak.

Las pilas se abricron por ¢l méiode manual, se empled 10 min. para abrir cada una de ellas.

Teniendo bicn separadas las partes de las pilas tanto las alcalinas como las de cine-carbén se proéediér
pesar cada una, encontrando los resultados de ( 1abla 4-1y 4.2).

Partes de una pila Cinc-Carbdn tamano AA Peso en gramos
Cubicria metilica 337
Anillo sellador superior 0.4
Cubierta metilica y tapa superior 0.28
Funda vinilica 0.19
Scllo de polictileno 0.24
Anillo de cartdn, seltlo del carbén 0.45
Carbon 7.94
Grafito 1.12
Recipiente de Cine 4,25
Cubierta metilica y tapa inferior 0.28
Anillo de cartén y scllador inferior 0.05 ]

Tabla 4-1, partes de una pila cinc-carbon { panasonic ) y el peso de cada una de ellas,
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Partes de una pila Alcalina tamaiio AA Pcso en gramos
Cubierta de aluminio 0.28
Recipiente de acero ) 3.89
Clavo 035
Carbén 13.29
Cubierta del polvo de cine 0.64
Polvo de cine 3.80
Selle de polietileno 0.25
Cubierta metilica y tapa inferior 0.28
Anillo inferior 005

Tabla 4-2 partes de una pila alcalina { panasonic ) y el peso de cada una de cllas,

Para las pilas tipo boton, el método de separar sus partes se tornd mis dificil, por la forma circular que
tienen ademds son muy pequenas para eso ¢ tomé la decisidn de cortarlas a la mitad observéindose lo
siguiente, dentro de Ia placa del 4nodo se encuentra una masa de polvo de cine, en seguida un material
absorbente que lo separa de una pasta de carbdn en donde se encuentra impregnado el didxido de
manganeso, todo esto se encuentra soportado ¢n una célula de lata o acero, sellado con una junta. Las
pilas que ticnen cstas caracteristicas son la pila sony, toshiba, scizaiken, silver ccli, varta, button cell,
maxell, renata. De estas pilas algunas traen la especificacion de ser alcalinas, como la novacell, la
button cell, la micro cell, y 1a vinnic.

Las caracteristicas de cstas pilas lo especifica la pila 6xido de mercurio.

Las pilas que especifican ser de litio, al abrirlas desprenden un olor a éter etilico y consta de una pasta
de carbdn soportada por una maya dc acero, lodo esto separado por un material absorbente de la pasta
de litio o manganeso, dicha pasta se encuentra de color negro o de color naranja. Dentro de este tipo
de pilas estan las siguicntes marcas, toshiba, renata, sony, sharp, panaschic.

Para la pila botén cinc- aire detris de la placa del dnodo se encuentra una pasta de polvo de cing,
separado por un material absorbente del carbon en forma de pasta, todo esto se soperta en una maya
de acero y posteriormente eatre material absortbente se encuentra una crema blanca cxpuesta cn la
cntrada de los orificios que contienc la pita,

Este Lipo de pilas no ticnen marcas solo dos, tres o cuatro orificios, per donde penctra el aire.

Debido a que cada vez més personas ulilizan pilas 46980 en 1996 y 49002 pilas en el afio 2000, tanto
cilindricas como de tipo botén, y al incremento de ellas en el medio ambiente se hace més notable asi
como su peligro potencial de contaminacién al agua, suclo y aire e indirectamente al ser humano, por
eso es de vital importancia y urgente buscar la técnica adecuada para destruirlas o inactivarlas. Para
¢llo s¢ determind disolver pilas con dcido nitrico y obsetvar i oomportanucmo de cada una de ellas,
tomando cn cuenta el poreentaje en que se llegan a disobver.

Encontrando en csta operacion que al poner en acido nitrico, cualquicr pila cilindrica tal y cual sin que
tenga algin defecto empicza a desprender burbujas en forma intermitente hasta que ¢l dcido Jogra
traspasar ¢l aislante, para iniciar una reaccidn violenta desprendicnde mucha burbuja hasta disolverse
completamente quedando al final de ia reaccion una disolucién negra por la presencia de carbon ¥
grafilo, para que sc logre este propdsito ticne que transcurrir 48 horas.

Si a las pilas cilindricas se les quila ] aislanle antes de ponerlas cn contacto con el dcido de inmedialoe
empicza a reaccionar y en el transcurso de 10 min., se observa una infinidad de burbujas que se
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desplazan hacia la parte superior en forma de hilos, acumulindose por encima de la superficie de los
reaclivos haciendo aumentar al doble el volumen del reactivo, al finalizar la reaccién después de dos
horas y media, se obticne una disolucién de color negro por la accion det carbén. Il resultado muestra
que las pilas de diferentes tamanos se disuetven en porcentajes difercntes. Como lo mucstra la tabla 4-3

y4-4.
Tamano % de disolucién
D 19.544
C 34.189
AN 64.791
AAA 52.575

Tabla 4-3 porcentaje en que se disuelve una pila alcalina ( duracell ) diferentes tamaiios.

Tamafio % de disolucién
D 19.639
AA 54.026
AAA 48.636

‘Fabla 4-4 Porcentaje de disclucion de una pila cinc-carbén ( everready ) diferentes tamarfios,

Las pilas alcalinas tienen una cubierta de acero que reacciona poco con el dcido y al final de la reaccion

forma parte de los componentes insolubles.

En el caso de las pilas tipo botdn, el poreentaje en que se disuclven es variado ya que la cubierta que
los envuclve son de difercnte material que van desde la hojalata hasta el acero inoxidable, las pilas de
litio son las de material mas resistente ya que durante 48 h. Apenas se Hega a disolver el 1%. La pila de
mayor solubilidad es ¢l de cinc-aire por tener una cubieria de hojalata, tal y como {o describe la tabla

4.5

Tipo de pila Marca Unidades % de disolucion.
Cinc-aire Pila de aire 1 81.95

e Litio Renata 1 01.53

Cinc — Carbdn Renata 5 37.34
Alcalina Bultton cell 5 17.73

Tabla 4-5 porcentaje de disolucién de las pilas tipo bol6n de diferentes marcas.




Al disolver una pila cilindrica de tamafio {AA) y concentracion al 50% sc obtuvieron los resultados
reportados en la tabla 4-6

Marcasde | Pesodela Tamfafio Conc., del | Tempo de Peso del Papel més Residuo
pilas pilaen Acido reaccién papel sélido Sélido.
{g) (b) (g) (8) (g)
Aguila 22.39 AA 50% 208 1.88 11.59 9.71
Dorada
Energizer 19.17 AA 50% 2.15 1.16 11.00 9.84
Rockel 14.90 AA 50% 2.20 1.96 11.58 9.62
RAY-O-VAC 18.03 AA 50% 2.10 1.86 11,56 9.70
Kodak 23.12 AA 50% 2.25 1.57 11.29 9.72
Duracell 23.29 AA 50% 220 0.81 10.37 9.56
Panasonic 23.19 AA 50% 2.15 1.16 10.66 9.50
Eveready 15.60 AA 50% 2.10 1.15 10.82 9.67
Aguila 1938 AA 50% 205 1.57 11.31 9.74
Negra

Tabla 4-6 disoluci6én de pilas ailindricas comunes,

Disolviendo una pila tipo botén, en una mezcla agua 4cido nitrico al 50%, se obtienen los resultados
presentados en la tabla 4-7,

Pilas botén [Peso(g ) Concentra- | Tiempo de | Peso del | Peso del | Peso del
Cién del | reaccion papel filtro | papel {iltro | solido
&cido ( min.} mas sélido

Maxell 0.39 50% 35 0.78 0.955 0.175

SRE26SW

Silver Cell (.64 50% 55 0.76 1.06 0.35

Micro Cell 0.26 50% 30 0.77 0.88 0.11

Seizaiken 038 50% 40 0.77 0.94 0.17

Button Cell 0.29 50% 45 0.79 0915 0.125

364 A

Renata 364 0.31 0% 45 0.76 0.895 0.135

Sony 0.79%7 50% 40 0.77 1.149 0.3798

Tabla 4-7 disolucién de pilas tipo botén.

Al tener dificuhiad para disolver las pilas principalmente las alcalinas, las de Litio, y otras que tienen
cubicrta de acero, sc decidiad probar con otros disolventes como el cloro, el agua repia o el mismo icido
nitrico pero agregandole calor.

Al hacer la disolucidn con cloro se observo que éste reactivo disolvia parcialmente a las pilas
generdndose un Oxido gue se distribuye uniformemente por toda la pila.
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Al emplear el agua regia como reactivo, disolvié todas las pilas que se pusicron a prueba, pero la
disolucion de pilas resultante no permitia realizar la cristalizacion ni la precipitacion de los iones
disueltos. Para ello sc decidid seguir probando con el dcido nitrico en presencia de calor.

El cido nitrico concentrado y con la presencia de calor a 95°C, reduce el tiempo para disolver una pila
de mas de 48 h, a un periedo de 3h. Todas las pilas se llegan a disolver completamente a excepeion de
las pilas de litio, que después de 48 h, reacciona tnicamente un gramo, tomando un aspecto negrusco
en su superficie.

Bajo estas condiciones, las pilas cilindricas de difercntes tamarios ( alcalina y cinc-carbon ) se disuelven
en un 60%, coma lo especifica la tabla 4-8

Pilas Tamaiio % que sc disuelve
Duracell AA 67.539
Energizer AA 55.902
Panasonic AA 67.658
Sony AA 60.505
Varta C 65.000
Ray-o-Vac C 60.270
Evercady D 56.000

Tabla 4- 8 porcentaje en que se disuelven las pilas con 4cido nitrico y calor.

El 40% de la pila es el residuo sdlido que no se disuelve con el dcido nitrico y al hacerle el anilisis se
determind que conticne carbén, chapopote, grafito, papel, plastico etc. Los resultados muestran que la
pila duracell es la que tienc menor cantidad de sélidos insolubles y Ia pila sony es 12 que tiene mayor
cantidad de material insoluble por ¢l acido nitrico. Estos resultados se especifican en las { Tablas 4-9, 4-
10y 4-11).

Componentes Cantidad en gramos (§)
Plastico 0.24
Papel 1.38
Carbdn 9.06

Tabla 4-9 componenies de la pila duracell que no se disuelven en dcido nitrico.

Componentes Cantidad en gramos (g)
Plasticos 0.88
Papel 0.41
Chapopote 0.44
Carbén 9.01
Grafito 1.10

Tabla 4-10 componentes de la pila sony que no se disuelven en édcido nitrico.
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Componentes Cantidad en gramos {g)
Papel 0.50
Plastico 0.64
Grafito 1.17
Carbén 8.05

Tabla 4-11 componentes de ta pila rocket que no se disuelven en icido nitrico.

En el caso de las pilas tipo botén el porcentaje en que se disuclven es variado por que algunas de las
pilas contienen una cubierta de acero que se disuclve poco, las pilas que contienen esta cubierta son las
de litio como la sony, panasonic y la casio, algunas de 6xido de mercurio como [a renatta tienen
cubierta de acero que impide un poco la reaccién, al menos que se deje un buen tiempo reaccionando.
Carbdn, plastico y papel son los componentes que no se disuclven de las pilas tipo botén, como o
especifica la 1abla 4-12

Pilas Niimero de Pesoen (g) Peso del sélido | % de % de lo no
pilas no disuclto (g} | disolucién disuelto

Cinc-aire 1 1.94 0.35 81.958 18.041
Buiton Cell 5 317 0.95 70.031 29.968
Maxcell 5 1.97 0.75 61.928 38.0M
Panasonic 1 322 2.50 22.360 77.639
Renatta 5 2.02 1.18 41.584 58415
Seisaicken 5 1.94 0.74 61.855 38.144
Sony 2 3.53 1.89 46.459 53.541
Silver cell 1 0.64 0.35 45315 54.68

Button cell 364 1 0.29 (.125 56.89 43.103

Tabla 4-12 porcentaje en que s¢ llegan a disolver las pilas tipo botdn en dcido nitrico.

Los pardmetros bajo la cual se realizaron las disoluciones de pilas fue que s Heva a cabo una reaccion
exolérmica, 1anto ¢n pilas cilindricas como en las de tipo boldn

Las pilas cilindricas del tamaiio I3, C, AA, AAA, sc disuclven en dcido nitrico y calor a 952C en un
intervalo de tiempo de 2.30 a 3horas y licgan & alcanzar una temperatura de 100 °C.

Cuando se hacen reaccionar més de diez pilas, la temperatura de reaccién se cleva paulatinamente
legando hasta 130°C.

Las pilas boi6n reaccionan con el 4cido nitrico, en 45 min. Principalmente seizaiken, silver cell, micro
cell, button ccli, la sony. Las olras marcas de pilas se tardan mds por cjemplo renata 2 h, las de litio
como la toshiba, sharp y panasonic mas de 48 h, durante Ja reaccitn las pilas tipo botén llegan a elevar
la temperatura de reaccion a 95°C. o mis si aumentamos cl nlimero de pilas.

1.as disoluciones de pitas cilindricas y de tipe botdn después de haber terminado a reaccidn y haciendo
la previa filtracién ticnen un valor de pH entre ceroyuno {0y 1).
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4.1 EVAPORACION.

Al filtrado de las disoluciones de pilas, se les aplicd calor 80°C para concentrar y después Levar a
sequedad obscrvindose lo siguiente.

A los 15 min, desprendian una serie de burbujas en forma intermitente, a los 25 min. aumentd, esta
aclividad formande hilos de burbujas, permaneciendo constante hasta que cl liquido s¢ evaporara
quedando una pasia viscosa después de permanecer una hora ( 1 h ) en la parrilla.

Al permanecer una hora en la parrilla, la disolucién viscosa de color café oscuro de la pila energizer
formé fléculos que al seguir secindose producian explosiones, a la hora con veinticinco minutos la
pasta se puso negra con muchos grumos, quedardo completamente seca a la hora y media.

En los vasos donde se encontraba la disolucion de ray-o-vac y varta se observé en ambos un sélido de

color café, que al removerlo se convertia en un polvo, parecido a las sales y 6xidos metélicos contenidos
en las pilas.

Para la pila rocket la disolucion permanecid de color azul verdoso que al final s¢c convirtié en una
pasta viscosa transparente, ¥ en pocos minutos esta pasta se puso dura de color café con la parte
superior de la misma permanecia el color verde en donde indicaba 1a presencia de cobre, al contacto
con la picl se disolvia dejando una sensacién cremoso, €] peso de éste sélido fue de 0.9 g,

EEn los siguientes vasos, de novel, sony y energizer, solo permanecia cn ellos una  pasta viscosa
transparenie de color café, donde i valor de pH permanecia entre (0 y 1 ) cuyo pesos fueronde 938 g,
9.08 gy 9.26 p, que después de diez dias se volatilizaron totalmente. Eratos reportados en la tabla 4.1-1.

Marcas de Pilas | Peso del vaso | Alicuotas Peso al inicio Peso final del | Peso de sélido
en g delsecado g | secado g seco g
Energizer AA 5599 20 mL 79.62 7036 9.26
Novel AA 28.85 20 ml. 55.04 45.66 : 9.38
Ray-0-Vac C 114.17 20 mL 140.31 131.64 8.67
Rocket AA 48.50 20 ml, 74.40 49.40 0.90
Scny AA 48.44 20 mL 74,71 65.63 9.08
Varla C 117.70 20 mL 143.95 129.70 14.25

T'abla 4.1-1 Cantidad de solidos en las disoluciones de pilas después del secado 1otal.

En Ias pilas tipo botdn los resultados oblenidos fueron los siguientes.

De la disolucién de la pila sony, al final del secado se obtiene una pasta viscosa con muchos grumos
transpatenies y al carbonizar se observd un solido verde sobre cl carbdén, mostrando la presencia de
cobre.

Seizaiken al final se observé una pasta color café oscuro que al enfriarse desprendia gas y poco a poco
se fue cristalizando en el fondo quedando un gran cristal, al carbonizar se observan unas manchas de
color café sobre el carbdn.

Maxcell la disolucion se transformé ¢n una pasta viscosa de color café oscuro que a los pocos minutos

s¢ transformé en una placa de cristal que cubrio el fondo del recipiente, al carbonizar se observan
puntos calés sobre el carbon.
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4.2 CRISTALIZACION.

Una serie de disoluciones de pilas tanto cilindricas como de tipo botén, previamente fillradas, se
procedid a calentarlos para concentrar y en seguida hacer la cristalizaci6n, obteniéndose los siguientes
resultados.

Las disoluciones de pilas antes y después de evaporar registraron un mismo pH entre (0y 1).

La cristalizacién s¢ llevd a cabo e medio 4cido precipitando sales y &xidos que conticncn las pilas. Los
cristales precipitados de energizer, eveready, panasonic se obtuvieron cn forma de agujas de 1 cm. de
Jongitud y de 2 min, de didmetro, la disolucién de la pila rockel precipité unos, eristales cn forma de
cubos de 2 mm. de lado.

Por otra parte las pilas sony, duracel, kodack, sus disoluciones no cristalizaron, simplemente aparecié
un precipitado café rojizo y encima una pasta viscosa de color café, esto muestra la presencia de sales y
6xidos de los metales presentes.

Pila Pesoen g |mL de | Peso del|Papel méasiPapel mis|Peso de los
HNO, conc. | papel g solido g. cristales g. | cristales g.
Energizer 23.84 30 0.76 9.30 4.82 4.05
Sony (N. L) 17.67 ETH) 0.79 9.60 5.23 4.44
Eveready 14.51 30 0.78 9.50 8.82 8.06
Panasonic 18.85 30 0.78 8.96 4.26 3.50
Duracell 2299 30 0.79 8.58 - ND
Rocket 14.93 30 0.68 9.44 12.09 1132
Koda K 22.8% 30 0.77 9.24 5.16 439
Sony (W) 23.13 30 0.67 892 - ND

Tabla 4.2-1 Cristales precipitados en las disoluciones de pilas cilindricas AA.

En disoluciones concentradas de pilas tipo boton, precipitaron los siguientes cristales
Los cristales de maxcell, son bastantes grandes en forma de placa cerosa, parecido a la parafina

Los cristales de la pila renata son muy diminutos que asemejan a la pulpa, son de cotor blanco verdoso
o azul que al contacto con la picl s disuelve dando una sensacién de ser cremoso.

La pila seizaiken se obtiencn cristales diminute que at contacto con la piel sc desintegran dando la
scnsacidn de ser cremoso.

De Ia pila sony sc obluvicron cristales muy pequenos transparcnies de color verde que se asemejan a
una pulpa.

Pilas Niimero de pilas Peso de las pilas Peso de los Cristales
Maxcell 3 1.96 (.66
Renala 3 1.58 1.40
Scizaicken 5 1.89 1.50
Sony 5 2.02 1.50

Tabla 4.2-2 Cristales precipitados por las disoluciones de pilas tipo boton.
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4.3 MARCHA D CATIONES

Con la idea de que las disoluciones de pilas tipo botén podrian precipitar, sélidos disueltos, se procedid
hacer la marcha de cationes a una serie de disoluciones de pilas tanto cilindricas como las tipo botén.

En disoluciones de pilas cilindricas, onicamente precipité el grupe 11l con (NH,),S, en este grupo
precipitaron cristales muy finos de color café oscuro, que al separarlos y pesarios daban un peso de 1g
a partir de 50 ml. de disolucidn, dichos cristales tenian un parecido al sulfuro de hierro, los otros tres
grupos ¢l 1, 11, IV no precipitaron.

La marcha de cationes en disoluciones de pilas tipo bot6n se inicié con un pH entre 0y 1, al agregar el
acido clorhidrico precipitaron los cloruros y a esas condiciones el pH estaba entre 2y 3, al filtrar los
cloruros la disolucién resultante regisiraban un pH de 3.

Posteriormente se precipitd con dcido sulfhidrico la disolucidn se encontraba a un pH de 3, en seguida
se precipitd el grupo I, con NH,OH teniendo un valor de pH de 8. Por ultino se hace la precipitacidn
con carbonato de amonio con PH de 6.

Los resultados indican que al realizar la precipitacién del grupo [ en disoluciones de pilas button cell y
la pila de oxigeno, no se observd ningan precipitado en todos los demis grupos y en otras disoluciones
si hube precipitado. Como lo describe la tabla 4.3-1

Pilas Unidades |Pesototal (Peso  del|Precipdo | Precipdo | Precipdo | Precipdo
carbdn Grup. I Grup. 11 Grup. Il  [Grup. 1V
(g} (z) (g) (g (g) g)
Cinc-aire 5 9.63 3.4 smmsananee 0.59 251 1.18
Button 5 3.17 0.94 — 0.24 0.15 0.17
Maxcell 5 1.97 0.72 2.17 0.30 0.16 0.18
Renatta 5 2.02 1.18 0.28 0.20 0.10 0.13
Seizaiken 5 1.94 0.74 221 0.26 .12 0.20
Sony 5 1.56 0.59 1.74 0.61 0.15 005 |

Tabla 4.3-1 marcha de cationes, cantidad de lo precipitado en los grupos I, 11, I11, IV,

La precipitacién de Jos solidos presenies en las disoluciones de pilas se realizé por grupos, cada grupo
precipitado se obtienen determinados clementos. En este caso al precipitar el grupo I puede contener
Ag, Hg, Pb, al precipitar el grupo I1, es que contienc As, Bi, Cd, Cu, Sh, Sn, ademas de los precipitados
en el grupo 1, cuando se precipila el grupo I indica la presencia de AL, Cr, Co, Fe, Ni, Mn, Zn, enla
precipitacion del grupo 1V nos indica la presencia de Ba, Ca, K, Mg, Na, NH,. Para identificar cada uno
de estos elementos precipitados presentes en las disoluciones de pilas sc procede a realizar el anjlisis
por ahsorcidn atémica.
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4.4 ANALISIS POR ABSORCION ATOMICA ( A At.)

Para rcalizar ¢l anilisis de absorcién atdmica fue necesario diluir las muestras que contenian las pilas

disucitas ver tabla 4.4-1.

Pilas Tamano Concentracion de icido | Concentracién de acido
al momento de disolver [ al momento de analizar
la pila por A at.

Novel AA 50 % 05 %
Sony AA 50 % 0.5 %
Enerpizer AA 50 % 0.5 %
Ray-o-vac C 50 % 0.5 %
Varta C 50 % 0.5 %

Tabla 4.4-1 concentracion de las disoluciones de pilas en el momento de analizar.

Después de realizar la absorcién alémica en disoluciones de pilas se encontrd que tienen cadmio { Cd
)} cinc ( Zn), cobre { Cu ), cromo ( Cr), hicrro ( Fe), niquel ( Ni), plomo ( Pb).

La cantidad de estos elementos cn disoluciones de pilas, dificren en cuanto al lipo y la marca de la pila,
la cantidad obtenida por absorcion atomica de los elementos se reportan en las tablas 4.4-2y 4.4-3.

Pilas Cd Cu Cr Fe Ni Pb 7Zn
Hele Hg/s pe/g ngle ng'g nglg He'g
Novel 1.719 134891 0725 2190.150] 1.840 "~ 25610] 4225.398
Sony 0.073 150922]  0.506 2391.169] 1.805 20.112]  4585.388
Energizer 0.008 20356] 0.186 625286| 6.696 0322 5.940
Ray-0-Vac | 0885 1.272] 0214 1280.438] 0520 19.110] 1899.084
Varta 0.901 1.406] 0216 1512510 0539 7580 2091.468

Tabla 4.4-2 resultado de los anilisis de metales por espectrofotometria de absorcién atémica en pilas
cilindricas de marcas diferentes.

Pb Cd [ _Zn Cr Cu Ni Ag
1g/g 19/g rg/o /g ra/g /9 »9/9
Button 19.2 11 18620.9 48.0 31.9] 3886
Seizaicken 80.7 15 91365.4 109.9] 27543.1| 310833 5785808
Silver 486 1.9 | 375076 | 589 230.8 26835 266063
Micro Cell 65.6 33 | 489420 71.8]  1843.1| 117037 72287
Sony 68.8 18 | 779520 115.8] 19606.0] 46008.2 603013.8

“T'abla 4.4-3 resultados del anilisis de metales por espectrofotometria de absorcién atdmica en pilas tipo

botdn de marcas diferentes,
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Con estos datos podemos afirmar que las pilas tienen elementos peligrosos y que debe investigarse un
método para tratarlas y recuperar sus componentes. Con esta informacién nos permite continuar con la
disolucién de pilas a mayor escala o escalamiento del proyecto.

4.5 VELCCIDAD DE DEGRADACION DE LAS PILAS,

Es de gran imporlancia hacer la degradacién de las pila ya que permite informacidn para ¢l diseiio del
reactor y consiste cn medir la cantidad dc pila que se degrada en 4cido nitrico en un intervalo de
tiempo. Los resultados muestran que la pila silver cell reacciona de inmediato al ser colocado en ¢l
dcido y las otras pilas tardan para reaccionar, como lo muestra fa ( tabla 4.5-1).

Tiempo en min. Pila Silver Cell Button Cell 364 A Pila Micro Cell

(g) (g) (g)
0 0.64 0.29 0.26
2 0.63 0.29 0.26
4 0.62 0.28 0.26
6 0.61 027 0.25
8 0.60 0.26 0.24
10 0.59 0.25 0.23
12 058 0.24 0.22
14 0.57 0.23 0.21
16 0.56 0.22 0.20
18 0.55 0.22 0.19
20 0.55 022 0.19

Tabla 4.5-1 cantidad en gramos de pila que queda en cada dos minutos de reaccién.

Estos daltos al graficarse se obtiene una linea recta como lo describen las grificas 5.5-1, 5.5-2, 5.5-3.
Elresultado que se observa en la grafica No, 4.5-1. Nos describe una reaccion constante de la pila silver
cell iniciando con 0.63 g de pila y en dos minutos se degrada 0.1 gy a los 4 min., se degrada 0.2 g y asi

sucesivamente hasla degradarse completamenie.

Para la pila butlon ccll la rcaccién inicia a los 4 min,, de colocarse cn é4cido degradandosc
uniformemente 0.1 g cada 2 min.

En el caso de la pila micro cell 1a degradacién se inicia a los 6 min., degradandose 0.1 g cada 2 min,

Las tres graficas describen una linea recta que indica que se lleva a cabo una reaccidon de orden cero.
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( Grifica No 4.5-1 } Velocidad de degradacion de la pila sitver cell.

Grafica de Velocidad de Reaccion
Pita Silver Cell
w
Q
2 0.65 -
8063 + 63 .
o 62
:0.61 + 64 "
2059 + 050
] 58
L 057 1 . : 57
c : . : 56
§ 0.55 + :
S 0.53 e ——|
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Tiempo ( minutos )

En la grifica de degradacién de la pila silver cell muestra que se inicia con 0. 64 g de pila y termina la
reaccién cuando pesa 0.55 g La reaccidén termina a los 20 min., permaneciendo estable el peso de la
pila.

La constante de degradacién de la pila silver cellesde (0.005)=k

e o oosS NO SALE
DE LA BIRLIOTECA
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( Grilica No. 4.5- 2) Velocidad de degradacion de la pila button cell 364 A.
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En la pila button cell 364 A, se inicié con un peso de 0.29 g de pila. Tard6 cuatro minutos para que
iniciara la reaccién una vez. iniciada la reaccion mostré un comportamiento lineal hasta llegar a un peso
de 0.22 g cn donde permanecid estable.

Esta grifica nos describe que la disolucién de esta pita, €5 una reaccidn de orden cero.

La constante de degradacion de la pila buttoncellesde ( 0.005) = k
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{ Grafica No. 4.5- 3 ) Velocidad de degradacion de la pila micro cell.

Grafica de velocidad de reaccién
pila Micro Cell

Concentracién (gramos)

(=]
N 4+
i

6 8 10 12 14 16 18 20
Tiempo ( minutos )

En la pila micro cell al inicié se comportd estable durante 6 min. a 0.26 g y después se degradé
uniformemente hasta llegar a pesar 0.19 g., y posteriormente se mantuvo constante y luego se empezd
a disolver no permitiendo su manipulacién.

El comportamiento de la reaccion es de orden cero

La constante de degradacion de la pila micro cell esde ( —4.666666667 x 107 ).

De acuerdo a las grificas de orden cero las conslantes o el valor de la pendiente de la recta son.

Pilas Constante K
Silver Cell -0.005

Button Celt 364A -0.005

Micro Cell —4.666666667 x 10F°

Si se sustituyen las constantes k en 1a ecuacién de velocidad de degradacién de las pilas para orden
cero se oblicne la masa de la pila que va quedando después de un determinado tiempo de reaccién de
acuerdo como lo describe la tabla 4.5-1.
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m,,, = my, + K ccuacitn de velocidad de degradacion.

sustituyendo valores en Ja ccuacion, se puede saber ¢l comportamicnto de la pila dentre de | reactor

[ Tiempo Silver ccll Button cell Micro cell

' Y 0.64 0.29 0.2755
2 0.63 029 1.2662
4 0.62 0.28 0.2568
6 0.61 0.27 0.2475
8 0.60 0.26 0.2382
10 0.59 0.25 0.2288
12 0.58 0.24 0.2195
14 0.57 023 02102
16 0.56 0.22 0.2000
18 0.55 0.21 0.1515
20 0.54 0.20 0.1822
22 0.53 0.19 0.1728
24 0.52 0.18 0.1635
26 0.51 0.17 0.1542
28 0.50 0.16 0.1448
30 0.45 0.15 0.1355
32 0.48 0.14 0.1262
34 047 0.13 0.1168
36 046 . 0.12 0.1075
38 0.45
40 0.44
42 0.43

Tabla 4.5-1 Cantidad de pila que va quedando a través de un cierto tiempo de haber iniciado la
reaccion.

En las disoluciones se determiné que la pila silver celf se disuelve en un 45.3% y el s6lide que no se
disuelve es el 534.68%, con un peso de 0.35g, si observamos la tabla podemos decir que 1a pila silver cell
termina de reaccionar a los 56 minutos, la button cell, termina su reaccién a los 34 minutos por que fa
pila se disuelve en un 56.8%, disolviéndose 0.18g y ko que no se disuelve ¢s 0.12g, la pila micro cell se
disuelve 57.6 % o 0.149g ¢l peso del solido que s¢ desecha es 0.11g, y su reaccidn terminaria a los 36
minutos. Estos son datos idénticos a los reportados en fos experimentos.

Aldisolver 5 pila silver cell con 30 ml. de dcido nitrico se disuclven completamente y a esta disolucién
se les agrega otras 5 pila s con sus respectivos 30 mL y de estas pilas sc licgaron a disolver % de ellas es

. decir_3.75_pilas, para poderdisolver otras.5 pilas se.adicionaron.dos alicuotas de dcido de 30mL.. - -

Observindose que el dcido se iba diluyendo

Para eso se determiné disolver pilas tomando como base 30 mL para disolver una pita cilindrica o 5
pilas tipo botdn y con regla de tres simple se pucde escalar a cantidades mayores de pilas.



4.6 ESCALAMIENTO.

Para realizar el escalamicnto, se tomé un recipiente grande de vidrio borosilicatado (pirex) en donde se
planeé realizar la disolucién de pilas, para esto se detecrmina el volumen tanto del recipiente como de
los reactivos.

Por tratarse de una 1eaccién exotérmica que produce un burbujeo muy intenso. Dichas actividades
dieron como resultados lo siguiente.

Volumen del equipo de escalamiento utilizando probetas de 5y 1 fitro = 19 kitros.
Volumen calculado del equipo de escalamiento = 19.6608 Litros.

Para que haya una bucna reaccion, el volumen total de los reactivo liene que ser dos o tres veces
menor que ¢l volumen total del equipo de escalamiento.

Volumen miéximo de Acido nitrico y de pilas para disolver en ¢l equipo es de 250 pilas y 7.5 litros de
icide nitrico,

4.6.1 DISOLUCION DE PILAS CILINDRICAS POR EL METODO DE ESCALAMIENTO.

El equipo de escalamicnto es confiable por partir a nivel laboratorio ¢ ir incrementando la cantidad de
reactivos y productos hasta llevarlo a escala mucho més grande, a nivel planta piloto. En este caso se
inici6 disolviendo § pilas cilindricas marca rockets, después 20, en seguida 50 y asi sucesivamente hasta
llegar a disolver 250 pilas, en donde se observa que el dcido nitrico concentrado debe de tener una
relacién de 30 mb por cada pila. Es decir si se disuelve 50 pilas se deben de agregar 1.5L de acido
nitrico, como lo describe la siguiente tabla.

Niim,, de pilas HNO, (mL) Carbdn y otros en (g ) Cristales (g )
1 30.0 8.76 11.320
5 1200 42.50 55.000
20 600.0 164.00 218.000
50 1500.0 400.00 542.500
150 4500.0 119250 1575.000
250 7500.0 1975.00 2500.000

Tabla 4.6.1-1 Pila AA, rocket, peso de la pila promedio 15g, método de escalamicnto, disolucion de
pilas. '

La reaccion dentro del recipiente produce burbujas aumentando ta temperatura paulatinamente hasta
llegar a 130°C en donde se observa un hervir intenso, ptovocando burbujas que se acimulan sobre el
liquido haciendo aumentar el volumen del reactivo a 151, la reaccion termina después de 5 h de haber
iniciado Ya reaccion. Al final de la misma se obscrvan tres capas, la del fondo es carbon y residuos
sOlidos como papel y plisilico, en la parte central se encueniran las sales y oxidos de metales
posteriormente se encuenira una capa de espuma combinado con el liquido presente




Las disoluciones de pilas cilindricas de diferentes marcas, después de filtrarlas la mayoria de ellas se
cvaporan en 3h , se dejan reposar obteniéndose los siguientes resullados, de la pila panasonic se
obtiene menos cristales y de la pila Rocket es la que precipita mayor cantidad de cristales, como lo
muestra la { T'abla No. 4.6.1-2 ).

Pilas Tamafo Peso total Sclidos, carbon y Sales y 6xidos Cristales
AA (2) otros {g) (2) (8)
Encrgizer ) 5634,72 2203.32 2657.40 10449
Eveready 3743.58 2193.76 154982 1290.0
Panasonic 4863.30 2064.00 2025.30 903.0
Rocket 3934.50 1980.44 2883.40 2550.0

Tabla 4.6.1-2 datos obtenidos al procesar 258 pilas €n el equipo de escalamiento.

4.6.2 DISOLUCION DE PILAS TIPO BOTON POR METODO DE ESCALAMIENTO

Con respecto a las disoluciones de escalamiento para las pilas tipo botdn, la metodologia que sc siguc
es igual que la de la pila cilindrica, se procede disolviendo cinco pilas, posteriormente se disuelven diez
pilas y asi succsivamente hasta disolver 250 pilas con un peso promedio de 0.64 g por pila, 30 ml. de
dcido nitrico disuelve en promedio cinco pilas,

Niim, de pilas HNO, {(mL) Carbényotros (g ) Cristales (g.)

5 300 1.46 2.25

10 60.0 2.80 4.48

20 120.0 5.60 18.92

50 300.0 14.00 22.20

100 600.0 26.00 44.20

150 900.0 39.00 66.30

200 12000 48.00 83.00

250 1500.0 60.00 110.00

Tabla 4.6.2-1 disolucién de pilas boton silver cell peso promedio 0.64, método de escalamiento.

En el caso de las pilas tipo botén para disolver 250 pilas se necesita un litro { 1.5 L ) de HNO, La
reaccion levanla una temperatura de 100 C y tarda una hora en disolverse totalmente.

De acuerdo a los resultados la disolucion de Renatta y Sony sen las que menos precipitados se oblienen
y las que producen mas precipitados son maxcell y seizaicken, como lo muestra ta ( tabla No. 5.6.2-2).

Pilas tipo botdn. Nimero de pilas Peso total Peso del carbén Peso del cristal
(g) (g) precipitado (g)

Maxcell 250 98.50 36.00 108.50

Renatla 250 10100 59.00 14.00 N

Seizaicken 250 97.00 37.00 110.50

Sony 250 78.00 29.50 §7.00 |

"Tabla 4.6.2-2 Resultados de pilas {ipe boton procesados en ¢l equipo de escalamiento.
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4.7 DISENO DEL REACTOR Y DEL PROCESO.

Con los resultados obtenidos en velocidad de degradacion de las pilas y la metodologia del
escalamiento nos lleva con més claridad a proponer ¢l diseiie de un reactor y el proceso que podria
solucionar la contaminacién por pilas secas, llevando un tratamiento adecuado. Para esto se obtienen lo
siguiente.

El diagrama de flujo de proceso, que consta de.

1.- Las corrientes principales del reactor y del proceso.

2.- Namero de las lineas principales del proceso.

3.- El equipo principal del proceso.

4.- Condiciones de operacién de cada une de los equipos.

5.- Servicios Auxiliares.

6.- Balance de Masa,

7.- Listas de Equipos

8.- Listas de Lineas.
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DIAGRAMA DE FLUJO DE PROCESO (DFP)
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N« 111468 g.mol
X'inert = 0.7974
X'Fe =0.2025

BALANCE DE MASA Y ENERGIA

N w 1123888 ol

N =1
XHNOy =~ 1

Cb-01
N =11.146
X0, =021
XN, =079

Ni = 1.66306 gmol
Xiingt, = 0.33446
X Fe(NOy)y =0.13575
XHNO, = 0.05825
X'H,0 = 027152

N¢ = 0.8887 p mol

X NO,=0.02005
X0, = 0.19786
XN, =0.78207

N¢ = 0.49205 gmol
XPHNO, = 0.16489
XPH,0 = 083510

N7 = 0.774367 g mol

N = 11,0331 gmol
X" 0, = 0,20191
XM N, =0.79808

N'7 = 0.11288 gmol
XUHO=1

N w 0.71783 g.mol
XMHNQ, = 0.27026

XMHNO, = 0.15724
XMHOG = 0.57247

N'® = 0549537 gmel

—

EB-0 N = 0.28222 g.mol

X et = 1

X7 Fe(NOyh= 029156
XTHNO, = 0.135189
XTH,0 = 0.583129

X1 Fe(NO, ), = 0.61625
XWHNO, = 0.06327
X'H,0 = 031046

-
XM Fe(NO,), = £.79959

X"HNO, = 0.05599
XMH,0 = 01401

N = 0.277417 gmol
X' Fe(NOy)y = 0.40694

T XVENO, = 006837

X' H,O - 0.48835
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4.7.2 BALANCE DE ENERGIA.

La cnergia aplicada al reactor, para incrementar la temperatura de 25 a 952C y 1 aimésfera de
presion, segin la tabla de Reklaitis, se debe emplear vapor saturado que esta a 100°Cy 1 atmésfera
de presion. El vapor proporciona 2 676 Kj/Kg de la mezcla pila acido nitrico contenido en el reactor,

Si cl vapor ¢s vapor hiimedo, la composicion ¢5 menot que 1 entonces, supongamos que de 0.5 deben
de cstar ambas fascs en equilibrio.

H pue= 1547 55 KifKg,

1462.75 KiKg,

Umm

Vi 06.837022 m*/Kg

Para cl balance de energia se consultd las tablas del Reklaitis a las temperaluras y presiones deseadas
en las que se realizan las operaciones. Que son de 25 2C a 1 atmésfera para llevar a 95 2C y 1
atmasfera de presion

4.7.3 LISTA DE EQUIPOS.

Para un bucn tratamicnto dc pilas es necesario que el Reactor funcione en un sistema cerrado con
olros equipes que son necesarios para no tener desprendimiento de algin componente al medio
ambiente. Se obtienc que los equipos deben de ser los que muestra la tabla 21.

Clave Descripcion
CD-01 Reactor
FB-01 Filtro
DA -01 Evaporador
EB-01 Cristalizador
DA-02 Absorbedor
FA-01 Tanque de almaccnamiento

Tabla 4.7.3-1 Lista de Equipos.




4.7.4 VOLUMEN DE LOS EQUIPOS.,

Para poder calcular el volumen de los equipos se emplearon las siguicntes férmulas.
Area del cireulo =7 r?

Volumen del cilindro = Areade labase » H

1
Volumen de la parte conica = 37 AR+ + Rr)

Segmento esférico.
AL = g{r*+k")

At=AL + xr?
1 H
V= —mh(rt+ —
2 ( 3)

El resultado def volumen de cada equipo nos reperta que el filtro y el cristalizador son los equipos de
mayor volumen por tener un depdsito en donde se almacena ¢l liquido filtrado , come lo describe la
tabla 4.7.4-1.

Equipo Volumen ( Cm’) Volumen ( L)
Reactor 26834.499 26.834
Filtro 105309.050 105.309
Evaparador 29976.099 29976
Cristalizador 105309.050 105.309
Separador ( gas - Liquido) 6283.200 6.283
Absorbedor 45634.099 45684
Tanque de Almacenamiento 78016.398 78.016

Tabla 4.7.4-1 Volumen de los equipos para el proceso de tratamiento de pilas secas.

4.7.5 POTENCIA DE LA BOMBA

Al realizar ¢l calculo de 1a potencia de la bomba se obtuvo como resuitado, 2.07249 Hp o caballosde
fuerza,

8%




4.7.6 LISTA DE LINEAS.

La linea 1 no se considera por que es la entrada de aire al soplador, las tuberias son de didmetro que
van de 4 a 2 pulgadas de acero al carbon, como lo muestra la tabla 23.

¢N Servicio Niimero Especie Desde Hasta
%in Aire 2 Accero al Il Soplador El Reactor
Carbdn
Yin Acido Nitrico 3 Acero al El depdsito de | El Reactor
Carbén HNO,
2in Pilas 4 Accro al El exterior Alinterior del
Carbén Reactor
2in Corriente 5 Accro al El fondo del Elfiltro
Proceso Carbén Reactor
2in Gases de 6 Accro al El reactor Ei
Proceso Carbon Absorbedor
75in Sélidos 7 Acero al El interior Ej exterior
Desechos Carbdn del filtro
2in Disolucion 8 Accro al El filtro La bomba
Filtrada Carbdn
lin Disolucion de 2 Acero al La bomba El Evaporador
procesa Carbén
2in Vapores 10 Accro al El Evaporador | El Separador
Carbodn de vapor y
liquido.
2in Vapor it Accro al Elseparadorde | La linea (6)
Carbén vapor y liquido
lin Liquido 12 Acero al El separador de | El Evaporador
Carbén vapor ¥ liquido
Zin Disolucion 13 Acero al El evaporador | El Cristalizador
Concentrada Carbén
7.5in Cristales 14 Acero al El Cristalizador | El Exterior
Carbén
2in Los Fondos 15 Acero al FI1 Cristalizador | La Bomba
Carbon
Zin Vaporesy 16 Acero al Parte de linea 6 | El Absorbedor
Gases Carbdn y11
1.5in Agua , HNO,, 17 Acero al E] Absorbedor | Al Tanque
HNOQ, Carbbn FA-0.
1.5in Oxigeno, 18 Acero al El Absorbedor | El Exterior
Nitrogeno Carbon
1.5in Agua 19 Accro al Limite de El Absorbedor
Carbbn Batcria
1.5in Agua, HNO,, 20 Acero al El Tanque Limite de
HNO, Carbén FA-0.1 Bateria

‘Tabla 4.7.6-1 Lisla de lincas dc proceso.
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4.8 DISOLUCION DE PILAS EN EL. REACTOR.

Para predecir el comportamiento de disolucion de las pilas en el reactor se emplea la ccuacién de
velocidad de degradacion de las pilas y se hace la extrapolacién.

Mp, = m’s, + KL
K Se tiene que multiplicar por el némero de pilas (n.)
K= (k)(n)
=-0.64
Al colocar 200 pilas Silver Cell con un peso de 128 g, y empleando la ecuacién de velocidad de

degradacion de la pila nos da los gramos de pilas disucltas y la que va quedando dentro del reactor sin
reaccionar gracias a la ccuacion siguiente.

Mm': mom, + Kt

K en este caso tiene un valor de -0.64

En la tabla 4.8-1 describe el comportamiento de las pilas al disotverlas en el reactor y se obliene que
200 pilas silver cell se terminarian de disolver en dos horas y media, esta informacidn es ajusiable a la
obtenida en el método de escalamiento.

Tiempo en minutos Gramos de pilas sin reaccionar Gramos de pilas que han
rcaccionado

0.0 128.00 0.00

05 127.68 0.32

1.0 127.36 0.64

1.5 127.04 0.96

20 126.72 1.28

3.0 126.08 1.92

4.0 125.44 2.56

5.0 124.80 3.20

6.0 124.16 3.84
10.0 121.60 6.40
200 115.20 12.80
40.0 102.40 25.60
60.0 89.60 38.40
120.0 5120 : 76.80
150.0 32.00 96.00

Tabla 4.8-1 Cantidad de la pilas degradadas en un determinado tiempo.




DlaGRaMa DE TUBER]AS E INSTRUMENTACION - BTI -

OXIGEND
@ NITROGENO

——————

Lo——

ACIDO
NITRICO

SOLIDOS

CRISTALES

ACIDO
NITRICO

92




5

DISCUSIONES

Buscando e] disolvente adecuado para iratar las pilas se tubo que hacer ensayos con diferentes
compuestos, como el agua regia, el Cloro, dcido nitrico concentrado y la mezcla agua Acido nitrico al
50%. El cloro no se recomienda por que no alcanza a disolver las pilas, el agua regia si los disuelve pero
no permite la cristalizacion y mucho menos la precipitacidn de los cationes presentes, la mezcla agua
acido nitrico los llega a disolver pero como esta diluide no alcanza disolver totalmente a la pila ya que
al reaccionar el metal con ¢l icido da como producto agua. Por esto se optd por la utilizacion del
HNO, concentrado aplicando calor al principio para suavizar el aislantc y permita el paso del dcido
nitrico para que se inicie Ia reaccidn, de csa manera llega a disolverse completamente la pila.

Este método de disolver las pilas es necesario mejorarlo ya que en bibliografias se hace mencién al
mereurio como un componente indispensable para el funcionamiento de las pilas, pero al identificar los
componenics de la pila por absorcién atémica, no se encontré ningin indicio de éste elemento. Para
esto es recomendable hacer las disoluciones de pilas y la identificacién de sus componentes en un
sistema cerrado, en donde no exista alguna interaccién o fuga de algiin vol4til.

Probablemente la ausencia de mercurio se debe a que los experirentos se [levaron a cabe en un
sistemna abierto principalmente la filtracin es una de las operaciones que se realizé en sistema abierto
y al medio ambiente en donde probablemente pudo existir la fuga de mercurio o porque actualmente
las industrias han tratado de utilizar al mercurio y otros elementos como €l cadmio, plomo etc., lo
menos posible o en su defecto substituirlos por otros compuestos como el hidruro de niquel, litio.

Las reacciones que se llevan a cabo al disolver las pilas son de tipo exotérmico y que con la ayuda de
un termémetro se llegd a conocer la temperatura que llega levantar, 136°C por tal motivo el PVC no es
un material adecuado para construir el reactor porque se deforma a 95°C. Por esta causa el reactor
debe de construirse de un material resistente a la temperatura de reaccion de la pila y que resista 1a
corrosion del dcido y de los gases producidos como el acero inoxidable y la aleacitn niquel cobre.

Para disciiar el reactor se tuvo que determinar la velocidad de reaccién a diferentes marcas de pilas
tanto cilindricas como las de tipo botén. En donde surgieron problemas al momento de disobver las
pilas, en las pilas cilindricas e! aislante y ¢l cartén que contienen no permile una adecuada disolucion
por ejemplo. En algunas de tamaino D como la ( Ray-o-vac, Everready, y otras, ticnen una cubierta
protectora de cantdn y al hacerlas reaccionar ¢l carton absorbe ¢l 4cido y la reaccién no se lleva
adecuadamente, en pilas tipo botén algunas como las de litio no se disuelven tan fécil por tener una
cubierta de acero inoxidable.

Las pilas de lamaiio AA y AAA tienen plisticos y papel que funcionan como aislantes los que hacen
que no se lleve acabo una reaccién uniforme en toda la pila, en algunas la reaccién s muy lenta tardan
mas de 48 h., y en otras la reaccién es muy riapida debido al tipo y estado en que se encucnira cl
aislante.

Se busco alternativas para que la reaccién se llevara a cabo con mayor eficiencia en presencia de icido
nitrico como el de rasgar ¢l aislante o despojar por completo el aislante de la pila pere no es muy
confiable por que esta aclividad se realizaria manualmente y podria ser peligrosa y hasta
contraproducente por los componentes que contiene, como ef hidroxido de sodio, el cloruro de
mercurio.
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Para esto se optd por agregar calor al reactor Y permitiera la dilatacién del aislante, facilitando el paso
del 4cido hacia cl interior dc la pila y de esa mancra se logre una disolucién mis completa de la pila.

En marcha de cationes, las disoluctones de pilas cilindricas no permitieron la precipitacién de los
caliones presentes a excepeion de los iones de hierro precipitados con ( NH, ),S.

Las disoluciones de pilas tipo botdn si permiten la precipitacion de los cationes presentes ya sea por
grupos o individualmente, en este trabajo se dedicé mayor empeiio a la marcha de cationes por grupo
ya que, dc esta magera se predecia con mayor rapidez los cationes disueltos en las disoluciones de
pilas.

Las disoluciones concentradas de las pilas tipo botén al agrepar el HCl o al hacerles la sulfhidracién
precipitan solidos blancos muy pequefios originando asi la separacion del primer y segundo grupo,
para precipitar el tercer y cuarto grupo se aprega hidréxido de amonio y cloruro de amonio.

El primero y segundo grupo nos pone de manifiesto la presencia de componentes peligrosos en pila, de
ahi la persistencia de continuar con la bisqueda de un método de tratamiento de pilas.

Atencion especial se dedicé a la pila tipo botdn por que en st mayoria se disuelven mas uniformemente
sin agregar calor y permiten facilmente determinar la velocidad de reaccién a excepcidn de las mas
grandes que no se logrd hacer que reaccionaran adecuadamente, entre ellas esté la sony, panasonic, la
de litio efc),

Al realizar la cristalizacién de disoluciones de pilas tanto de tipo botdn como las cilindricas se
obtuvieron una variedad de cristales. En pilas cilindricas los cristales fueron de celor blanco en forma
de aguja de longitud de 0.5 a 1 cm , dentro de estos cristales se encontraban los de ray-o-vac, los de
eveready, panasonic, otros cristales como los de la pila rockert tienen la forma de cubos de dos
milimetros, al realizar la filtracién pasan de ser de un color azul a color blanco, todos estos cristales se
volatilizan ficilmente a temperatura ambiente y para conservarios es necesario guardarlos en frascos
bien tapados, Es decir son higroscopicos, absorben humedad del ambiente y se disuelven ficilmente.

Los cristales obtenidos de pilas tipo botén son cristales de muy variadas formas, algunas miden unas
cuantas micras otras son placas cerosas de 2 centimetro.

Los cristales de Sony SR6265W son cristales muy pequenios, transparentes de color verde claros dando
¢l aspecto de pulpa.

De 1a pila Maxcell se forma un solo cristal bastante grande en forma de placa cerosa de 1.5 Cm., de
tado, tiene el aspecto de parafina.

Scizaiken SR 62658W se obtienen cristales blancos cerosos que al contacto con la piel se disuelven
como si fuera crema, su aspecto es como diminutos cristales de hielo.

Rcnata 364 se obtuvieron cristales muy diminutos que asemejan a una pulpa de color blanco dando
aspecto de ser azules que al contacto con la piel s disuelve dando un aspecto cremoso.

Al disolver las pilas a nivel laboratorio, { con matraces y con el equipo de escalamiento ) se obscrvé que
s¢ llegan a producir muchas burbujas y que ¢n algunas ocasiones se derramaba del matraz si no existia
suficienle espacio para permilir la reaccidn aun empleando el mecanismo de burbujec.

Es valido mencionar que 30 ml. de acido nitrico disuelve una pila cilindrica AA y 5 pilas tipo botdn, €n
40 minutos, si agregamos otros 30 mililitros de acido a los 40 minutos la pila reacciona inicamente 3
cuarlos, si queremos hacer reaccionar una tercera pila se tendra que agregar dos alicuotas de 30 ml,
mis para que afcance a disolverse y asi sucesivamente se va diluyendo por el agua que sc genera en la
reaccién y por las bases liberadas al disolverse Ia pila. Isto nos hace pensar que para un incremento
paulatino de numeros de pilas, hay que alimentar constantemente ¢l 4cido para manicner una
concentracion taf que pueda disolverlas.
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Esto ayudd para que ¢l escalamicnto, se realizara con mayor cuidado diselviendo pilas cilindricas AA
de 5 cn 5 con 120 mL, de acido nilrico y posteriormente de 10 en 10 0 50 en 50 para pilas tipo botén
empleando 240 ml. de 4cido nitrico permitiéndose una disolucion completa de las pilas y asi
sucesivamente hubo una correlacién de una pila con 30 ml de 4cido hasla llegar a disolver 230 pilas
AA con 7500 mL.. En cantidades mayores de pilas se tuvo cuidado de clegir un equipo grande o tener
precaucion en el volumen de los reactivos, que [uesen dos o tres veces menor que €l volumen total del
equipo de escalamiento, 8l momento de hacer la reaccién se observd un burbujeo bastante fuerte que |
hizo aumentar tres cuartas partes del volumen total del equipo, debido a la reaccitn exotérmica llevada
a cabo en su interior. . T

Por estas observaciones era menester a que cl tubo que condujera el gas NO,, no fuese de didmetro
pequeiio y sc pudiera tener problemas por ¢l burbujeo producido.

Los cristales obtenidos a partir de disoluciones de pilas, son cristales que contienen los componentes de
las pilas y se deben depositar en recipientes adecuados que cubran los requisitos para éste tipo de
matenal y de csa manera levarlos al lugar de confinamiento, para que posteriormente se hagan
estudios cationicos, separarlos por elementos y posteriormente cormercializarlos como maleria prima en
la industria.
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CONCLUSIONES

Se desarrollé una nueva 1écnica para el tratamiento de pilas secas a partir de disolverlas con 4cido
nitrico, la reaccion generada es exotérmica a condiciones normales de temperatura y presion.

Se confirma una efectividad del 80% en la técnica de disolucidn de pilas de acido nitrico.

La reaccién de pilas con acido nitrico, s¢ obtiene como producto dos fases, uno gascoso en donde
participa el NO,, 0,, N,, Entre ¢llos €l més importante es el NO, que Al burbujearlo en agua,
reaccionan entre si formando acido nitrico, ¢l otro s¢ obticne come una diselucion acuosa que es al que

se le hace diferentes tratamicntos, primero a nivel laboratorio y después a nivel planta piloto,

Lo que se obtuvo fue Niquel, Cromo, Hierro, Cobre, Plomo, Cadmio, Cinc, Plata. en donde se concluye
que se llevan a cabo las siguicntes reaccioncs.

3Ni +8HNO, ————p  3INi(NOQ,), + 2NO + 4H,0
3Cr +81HNO, — 3 3Cr(NQ,), + 2NO + 41,0
2F¢ + 8HNO, ————  2Fc(NO,), + 2NO + 4 H,0
3Cu +8HNO, ————— 3Cu(NO,), + 2NO + 4H,0
3Pb +8HNO, ——  3Pb(NO,), + 2NO + 4H,0
3Cd +8HNO, —————  3Cd(NO,);, + 2NO + 4H,0
3Zn + 8HNO, ——»  3Zn(NOQ,);, + 2NO +4H,0

Dc esta manera queda abierta la propuesta de continuar tratando las pilas ya sca empleando ¢l mismo
método o implementar nuevos métodos de tratamiento.

Las pilas contienen elementos peligrosos que hay que tratarlos con cuidados y recuperarlos.

De lo antes mencionado, se confirma la viabilidad de disefiar un reactor en donde permita disolver las
pilas y recuperar sus componentes.

Los resultados obtenidos dan lugar a seguir trabajando en la disolucién de pilas, para obtener mas
elementos y de esla manera mejorar la metodologia.

Hace falta hacer méas estudios de marcha de cationes para separar los elementos como Cd, Ni, Zn, Cu,
Ag Pb,y tenerlos separados para ver si de alguna manpera se pueden comercializar.

Puede hacerse estudios de menas de cada uno de los elementos para saber si los cristales pueden ser
manejados como si fueran mineralkes.
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APENDICE

7.1 PROPIEDADES FISICOQUIMICAS Y TOXICOLOGICAS DE LOS ELEMENTOS Y

COMPUESTOS
SUBSTANCIA | PROPIEDADES PELIGRO OBTENCION UsoO
ACIDO NITRICO | -Liquide trensparente, Muy tédeo por | -Oxddacidn de amoniaco | Fabricacién de nitrato
HNO, incolore o amarillerrte, inhalacién, por alre u oxigero con | de amenie para
sofocante, céustco y corrosivo para la | catdllzader de platine fertilizamtes y
corrosive, puede atacar | plel y membronas | a) por desfilacién con | explosives: sintesis
casi todos los metales. | mucosos, fuerte | deide sulfirico, orgdnicas
El color amorito es por | ogente oxidartte. | b) por destilacion colorantes, drogas
desprendmiente de CO;y | riesgo de incendio | extractive con nitrato | explosives, nitrate de
al exponerse a la luz, en cortacto con magneslco ¢c) per celulosa, seles de
miscible en HyO, material orgdnice. | mewtralizacién del dcldo | ntTate), metolurgia,
descompone en dlcohol débil con ceniza de fotegrabades,
P.eb 8&°C pf s0s50, evaporando flotacién de minerdles;
4152°C hasta secar v medicing, ocero para
p-. 1504 tratrdndae con deide. agrabado quimice.
BIOXDO DE | Cristdles negros o polva { -Agerte oxidante | En ferme ngtural comoe | -Agente oxidonte
MANGANESQO | -soluble en deide clerhidrig ~puede quemar pirolusHe, por para colorartes y
(MNOY) inscluble en agus materias electrdlisis productos quimicos.
pe 5026 orgdnicas. ~-despolarizador en
pt. 535°C -Moderadaomente acumutadores de pila
Téxico. seca.
Clorure de Cristales blances , olge |- Ne combustible | -Come producte -Baterfas secas
Amonio NHCl | higresedpico, soluble en | - No téxice secundario en la ~Mordiente 4

agua, dlicerina,
ligeramerre scluble en
Alcohol sublima a 35°C
Pe 154

obtencién de sosa o
acmonlaco

-Por reaccién del
sulfata ameniaco, con
solucién de cloruro de
sodio.

tefiido v estampado )
fertilizonte, bahos
quimicas, alimentes,
Medicino etc.

HDROXIDO DE
POTASIO KOH

Fermentos, terrones,
barras, lertejos
cristaling,

- Absorbe agua y COs
de la atmésfera
~goluble en agua. alechol
v glicerina

igeramente soluble en
éter,

p.e 2.044 pfI3EC

~uy Téxico por
ingestitn e
inholacién,

rrita
fuertemerte los
tejidos.

Eloboracién de
jobones. blanqueador,
dcido oxdlico v soles
potosicas, reactive en
quimica analftica.

Nitrate de Cristales blancos - Muy téxico -Por accién det deido -Coloracion del vidrio
Cadmio higroseépicas, scluble en | - Peligro de nitrico sobre el cadmic |y porcelara,
Cd(NOs ) ogua, emoniaco, alcohal. | incendio v o el &xido de cadmio vy
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P. eb, 1329C, Pf.
S5259C

explosian,

cristalizacién,

Nitrato de Cinc | Terrones o cristoles -Fuerte agerte ~Por accidén del écido -Medicing

Zn{NO3 » incolores, soluble en agua | oxidante nitrice sobre el Cine ¢ | -Reactivo quimico,
y alcohol, ~Riesgo de el &xido de cinc y -Meordiente

explosidn cristalizacidn. «caraizador.
-Peligre de
incendio

Nitrate de Cristaies czules - Oxidarte. ~For accidn del écido -Medicina

Cobre Seluble en agua y alcohol. rfirice sobre el Cebre | -Freparade de

Cu(NQO3 h Ind Refrae., 1770°C o el oxido de cobre y | papeles sersibles,

cristalizacion,

Nitraro de Cristales azules Fuerte oxidante , | -For acclén del deido -Medicina

Crome Soluble en agua ¥y alcahol. | puede arder en rftrice sobre el -Preporade de

Cr{NOs »x Ind Refrac., 170°C contacto con hidréxido de romo v papeles sensibles,

matericles cristalzacion,
orgdricos .

Explotar of

calentar o golpear

Nitraro de Cristales Violetas Es rmuy exidarte e | -Por accidn del deide -Medicina

Hierre Soluble en agua v dlcohoal. [ irritarte. nitrice sobre retazos | -Tefides, en curtidos.

Fe (NOa ) p.1884, Pf, 47.2°C de hierro o dxide de |- En quimica andlirica,

hierro v cristalizacién.

Nitrato de Cristales Verdes Fuerte agente -Por acdén del dddo -Niguelado

Nigueh p. eb, 136&.7°C, axidante, riesgo nftrice scbre el dxide electralitice,

Ni{NO s ) Pf., 47.2°C de incendio. de niquel y Preparacién de

eristalizacidn. catdiizadores de
niquel.

Nitrato de Cristales blancos Fuerte agerrte ~Por occidn del deido | -Medicina

Plomo Soluble en aguo vy clcohal | oxidante. nftrico score el plemo. | Sales de pleme

Pe(NC 5 h Descampene a 470°C | Muy téxico. Curtientes.

Filas Cornvierte la energia Desprende Por combinacién de En arficulos
quimice en eléctrica, radiaciones ol ser |metales | electrdlites vy | eléctricos de baio
wtiliza un sofe elecrroito, |usadc v después | puertte sdllmo. porencia.
los metoles mds de terminar el
comunas urlizades pora | fiempe de vida
electrodo, sen plomo media,

Niguel, Cinc y Cadmio.

Clerure de Pobve blance o grdnules | No téxlco Por polimerizacidon del | Tuberlas

Palivinito ( PVC. ) | Incdloros, inodares, Combustible clorure de vinile Forros de poredes

{ - H,CCHC =), | insipidos, resistente af Por métodos de Juguetes
tiempo y humeded a la suspensidn, emulgién vy | Aislantes eléciricos.
mayoria de deidos v salucidn.
grasas buena propiedad
dieléctrica, se
descompeone a 100°C
produciendo HCI .

Acere Inaxidable | Acero que cortiene un Mo téxico Por aleacidn de herre | Construccién: coscos

elevade % de Cromo .
Densidod b/’ 0,28
P.  de fusidn, 2550-

5650
Resistencia a la
corrosidn.

vy de O.02% a15% de
carbono, se hace a
partir de arrabic
fundide por oxidacién
del exceso de carbono
Y ofros impurezas.

de barcos, carroceria
para outemdviles,
maquinario y piezas
pora maquines, hiles
paro neumaticos,
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7.2 PILAS DESECHADAS DIARIAMENTE

Para conocer la cantidad de pilas que son compradas en el Distrito Federal se realizaron las siguientes

operaciones tomando como base los datos proporcionados por

Poblacion por estrato socioecondmice y distrito federal

Esirato % de Poblacién Poblacién Habitantes por | Baterias y pilas

vivienda ml/Hogar/sem
Bajo 57.8 4760963 5.43 0.4
Medio 25.5 2100425 500 1.1
Alto 16.7 1375572 4.50 mmmmmm
Total D.F. 100 8236960

Para el distrito federal.

0.5414)(23.
N, = QAN2298) _ 595788 mot. = 020255
55.847 g mol

Los mL{ hogar/ semana de baterias y pilas es de = 1.5 ml/ hogar/ semana.
Para pasar a ml/ habitantcs / scmana = 0.301204819 mlL / habit./scmana.
Para mL/habit. /dia. =0.04302925986 mL/habit./ dia

Si una pila pesa 20.23 g, en promedio

El didmetro (@) = 1.4 Cm.

Longitud = 4.9 Cm.

V=nrth =(3.1416) (0.70 ¥’ (4.9) = 7.5429816 Cm*

20235 g
mi.de pilas = ——— — = 268262619 g/ml. de pila
g/ml.de pilas = - 0816 mL giml.dep

g/abit. /dia = {0.04302925986 ml. / habit,, /dia ) ( 2.68262619 g /mL) =

0.1154314194 g/ habil. / dia.

Afio i Total de habitanies
1996 8236960
2000 8591309

Multiplicar por el total de habitantes
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Para 1996.
( 0.1154314154 g / habit. / dia ) ( 8236960 abit. ) = 950803.9843 g/dia de pilas

total de pilas descchadas = 46 980. 09 pilas desechadas al dia.

Para el ano 2000.
(0.1154314194 g / habit. / dia ) { 8591309 abit. ) = 991706.9924 g/dia de pilas

total de pilas desechadas = 49021.6 pilas desechadas al dia.



7.3 PROCESO DE SULFHIDRACION.
Se toman cuatro matraces y sc cnumeran { 1, 2, 3, 4,).

al primer matraz se le agrega 3 g. de pirita mis 10 mE de HCl comercial y 50 mL de agua , sc calienta
a 60 °C., en donde se desprendc el dcido sulfhidrico en forma de gas, que sc hace burbujear en 250 mL
de agua en un segundo matraz, para que ¢l icide sc purifique y haya una buena reaccién en un tereer
matraz en donde contiene la muestra problema o la disolucién de pilas a la cual se le desee precipitar
tos sulfuros.

Al terminar la reaccién se obtiene un precipitado blanco, conocido como sulfuros de ios metales del
segundo grupo de cationes presentes ¢n la disolucion problema.

En el cuarto matraz se le coloca blanqueador para neutralizar ¢l &cido Sulfhidrico que se llegue a
escapar

los matraces se interconectan por medio de tubos por donde pasa la corriente del dcido sulfhidrico
gaseoso, hasta legar al matraz que contiene la disclucién problema.

Muestra para
precipitar

Agua Blanqueador

Parrilla de
calentamiento

Dibujo 7.3-1, Proceso de Sulfhidracién.
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7.4 ABSORCION ATOMICA.

Para poder realizar fos anélisis de absorcién aldmica en disoluciones de pilas cilindricas y tipo botén, se

realizaron los caleulos para la curva de calibracién

Curva de Calibracion, Calculos realizados.

Pb Cd Zn Cr

C, = 1000 ppm C; = 1000 ppm C, = 1000 ppm C, = 1000 ppm

VvV, =X X=1mlL [|V,=X X=lml. Vi=X X=50mL Vi=X X=1ml

C, =10 ppm C, = 10 ppm C, = 500 ppm C, =10 ppm

V, =100 ml V, = 100 mL V, = 100 mL V, = 100 mL

C, =10 ppm C, = 10ppm C, = 500 ppm C, =10 ppm

V=X X=25mL Vi=X X=125ml. |V, =X X=10mL [V,=X X=15mlL

C,; =5ppm C;=25ppm C,; = 100 ppm G, =3ppm

V, = 50mL V, = 50ml. V, = 50mL V, = 50 mlL

C, =10 ppm C, = 10ppm C, = 500 ppm C, = 10ppm

Vi=X X=125mlL (V=X X=W0mL |[V,=X X=20mlL (V=X X=75mL

C, =25 ppm C, =2 ppm C, = 200 ppm C,=15ppm

V;= 50mlL V, =50ml V,=50mL V, =50 mk.

C, = 10 ppm C, =10ppm C, = 500 ppm C, = 10 ppm

V=X X=5mlL [V,=X X=75ml. |V,=X X=30mL [V,=X X =>5ml

G, = 1ppm G = 1.5 ppm C; = 300 ppm G, = lppm

V, = 50mL V,= 50mL V,=50mL V, =50 ml

C, =10 ppm C, = 10ppm C, = 500 ppm C, = 10 ppm

V=X X=25mlL |V,=X X=SmL |V,=X X=40mL |V,=X X=25mlL

C; = 0.5 ppm G, = 1ppm C, = 400ppm ;=05 ppm

V, = 50 mL V, =50 mL V,=50mL V, = 50 mL

Cu Ni Ag Hg

C, =1000 ppm C, = 1000 ppm C, = 1000 ppm C, = 1000,000 ppb
=X X=1lmL [V,=X X=10mL |[V,=X X=1lmlL (V,=X X= 1mL

C; = 10 ppm C, = 100 ppm G =10 ppm C; = 10:000 ppb

V, = 100 ml. V; = 100 ml. V, = 100 ml. V, = 100 mL.

C, = 10 ppm C, = 1000 ppm C, =10 ppm C, = 10000 ppb

V,=X X=125mL |V,=X X=2mL |v,=X X=10mL |V,=X X=5mL

¢, =125ppm C, =50 ppm C,=Zppm G, = 500 ppb

V, = 50 mL V, = 50 mL V, = 50 mL V, = 100mt,

C, =10 ppm C, = 1000 ppm C, = 10 ppm C, =500 ppb

vV, =X X=5mL [V,=X X=125ml v, =X X=5mlL =X X=6ml

C;=1ppm G, =25 ppm C, = Ippm C, = 60 ppb

V, = 50 mlL V, = 50mL V,=50mL V, =50 mL

C, = 10 ppm C, = 1000 ppm C, = 10 ppm C, = 500 pph

V,=X X=25mlL |V,= X=5mb |{V,=X X=25mL |[V,=X  X=5ml

C, = 0.5 ppm C,= 10ppm C,= 05 ppm C, = 50 ppb

V, = 50 mlL V, =50 ml. V, = 50 ml. V, = 50 mL

C,= 10 ppm C, = 1000 ppm C, = 10 ppm C, = 500 ppb

v, =X X=25mL |V,=X X=25mL (V=X X=05ml |[|V,=X X=4ml.

C; = 0.1ppm G =35ppm G = 0.1 ppm G, = 40 ppb

V, = 50 ml. V. = S0MI V, = SO ml V, = 50 mil.
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ANEXO A

ESTUDIO ANALITICO DE CATIONES.

CATIONES DEL PRIMER GRUPO ANALITICO.

Primer paso,

A 50 mL de la solucién que se va a analizar se agrega HC! diluido en frio y sc filtra

- Filtrado soluble ----------- Grupo II - V (se guarda la muestra ).
- Filtro Precipitado ----—-- PbCl, AgCl Hg,™* Ct

Blanco Blanco  Blanco
Segundo paso

El precipitado sobre ¢l filtro se lava con agua hirviendo, el plomo pasa al filtrado , separandose Agoy
Hg. por filtracion.

- Filtrado soluble —-aveeeee Phel,

- Filtro precipitado ------—- AGCI Hgcl,
Blanco Blanco

Tercer paso.

El precipitado sobre el filtro se trata con NH,OH diluido; la plata pasa a la solucién; se filtra para
separaria del mercurio.

Filtrado soluble ----------- Ag(NH,) C1

NH,

Filiro precipitado-------—-—--Hg + Hg Negro

e
Cl

Identificacion de los cationes.
a) Plomo (Pb**) A la solucién que contiene plomo se agregan unas potas de yoduro potésico.
b} Plata (Ag'") A la solucién que conticne plata se agregan unas gotas de dcido nitrico. Se obticne

precipitado blanco de nitrato argéntico.
¢) Mercurio (Hg'?) El residuo negro es prueba suficiente de la presencia de mercurio

CATIONES DEL SEGUNDO GRUPO ANALITICO.

Los cationes del grupo II se dividen en dos subgrupos, que son. El subgrupe A y el subgrupo B.
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Primer paso.

Sc acidulan 50 mi. de la solucién en andlisis con (1:1) para obtener aproximadamente pH 1, luego se
calicnta a 702C y ¢n caliente se precipita con H,S.

- Filtrado grupo 111- V

- Filtro precipitadoe  ~-=esvm-nmmmm- Grupo IIA HgS, Pbs, Bi,S,
-------------- Grupo 1B As,S,, Sb,S,, SnS, As,S;, 5b,S5, SnS,

Segundo paso

Los precipitados de los grupos A y B se lavan con poco agua a la cdpsula de porcelana, rompiendo
previamente el fittro y agregando 10 ml.. de la solucion amarilla de (NH,),S,.

E! grupo A permancce en forma de precipitado, ef grupo 11 B pasa a la solucion. Los subgrupos sc
separan por filtracion.

Filtrado soluble.-—--—----- (NH,),SbS,, (NH,),SnS,, (NH,),AsS,.

Filtro Precipitado---—-------- HgS,  PbS, CdS Bi,S,, CuS
Negro Negro Amarillo Calé Negro

Fercer paso

se rompe el filtro que se encuentra subre ¢l embudo, se agregan 10 mi de HINO, (1:1), sc recoge en un
vaso de precipitado y sc deja hervir la solucién unos minutos; luego se filtra.

Filtrado soluble --—-----caeeeoo- Pb(NQ,);, Bi(NOy),, Cu(NO,), Cd(NO,),.

Filtrado precipitado--------—-- HgS (Negro).

Cuarto paso

Se lleva el filtrado a la capsula de porcelana y se agregan 3 ml de H,50, concentrado y se concentra la
solucién hasta la aparicion de humo blanco; el contenido se enfria, el residuo se diluye con 5 mL de
agua y se filtra,

Filtrado soluble --w-vesreemeeeees Bi?, Cu'?, Cd*?

Filtro Precipitado-—---—--—--- PhSO, (Blanco).

Quinto paso

Al lilirado se agrega gola a pota NH,OH Hasta obtener la solucion alcalina mas una gota en exceso, y
lucgo se filtra.

Filtrado soluble —--—----—-— Cu{NH,),SO, (Solucién Azul), Cd(NH,),SO, (Solucién incolora)

Filtro precipitado------------- Bi(OH), ( Blanco ).
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Identificacion de los cationes.

a) Mercurio (Hg'®)  El precipitado negro cs suficicnte prueba de | 2 presencia de mercurio.

b} Plomo (Pb*?)  El precipitado se disuclve en acetato de amonio, se agrega dcido acético diluido y
se precipita con cromato potdsico, se obliene un precipitado amarillo.

¢} Bismulo (Bi**} El precipitado de hidréxido bismitico se lava bien y se le agrega solucién de
estaiiilo de sodio. El precipitado blanco se ennegrece.

d) Cobre { Cu*?) Ala parte del filtrado neutro o ligeramente icido se agrega ferrocianuro potasico;
se forma un precipitado rojo.

¢) Cadmio {Cd**) La segunda parte del filtrado se acidula para volverla ligeramente 4cida, se usa el
papel lomasol. Luego se agrega KCN para decolorar la solucién, se precipita cadmio con H,$. Se
formna un precipitado amarillo café.

Marcha analitica para la separacion de los cationes del grepo 11 B.
El filtrado del segundo paso los contiene.

Sexto paso

El filtrado se diluye con poco agua, se acidula con HCI ( 1:6 )hasta obtener la reaccién acida con el
tornasol, se caltenta a 70°C, y se precipita con H, 8. Todos los cationes del grupo I1 B se precipitan,
se separan por filtracién, y el filtrado se desecha.

Filirado se desecha.

Filtro precipitadge-s--------- As,S, As,Sy Sh,S, §b,5, SnS  Sn§,
Amarillo Amarillo Anaranjado Anaranjado Café Café

Séptimo paso.

El precipitado se trata con 10 mL de HCI (concentrado) y se calienta para disolver cationes de Sb y
Sn; el arsénico permanece como precipitado, se hierve duranie unos 10 minutos y se filira.

Filtrado soluble «--cam-——— Sb*?%,  Sb*%, Sn*?, Sn*!
Filtro Precipitado------------ As;S, (Amarillo), As,S; (Amarillo)
Octavo paso.

E! precipitado de los sulfuros de arsénico se disuelve cn carbonato amdnico al 109, se diluye con agua
y se obtiene la solucidn,

Solucién  As*®
Noveno paso

El filirado que contiene cationes de Sn y Sb sc divide ¢n dos parles, y en cada una se identifica por
separado el ion de Sny Sb.

Primera pagie -------r-r------ S§h*?, Sb*?

Segunda parte ----—---------- Sn*?, Sn*!
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Identificacién de los cationes del grupo 11 B.

a) Arsénico {As*?) A la solucién que conticne As*® sc agrega hidroxido amoénico hasta obtener la
solucion alealina, y lucgo la mezcla magnesiana; se forma el precipitado blanco cristalino de
Mg(NH,) AsO.611,0. El precipitado se lava y luego se rocia con la solucién de nitrato Argéntico, ¢l
precipitado blanco cambiar4 a color café

b) Antimonio ($b**) A la primera parte del filtrado se le agrega cloruro sédico y se dituye con un poco
de agua para que sc cfectde la hidrélisis de una sal bisica de antimonio; liego se disuclve el
precipitado con unas gotas de HCI (1:1). La solucién se calicnta y sc precipila con sulfuro de
hidrogeno, se forma un precipilado anaranjado. Si se agrega granalla de zinc a la solucién
acidulada con HCI, las sales de antimonio se separan cn forma de precipitado fino de color negro.

¢) Estaiio (sn**) La segunda parte del filtrado se neutraliza parciaimente con hidroxido sédico, se le
agrega de 15 a 30 cm de alambre de hierro limpio, se calienta para reducir SnCl, a SnCl,, se filtra,
y linalmente ¢t filirado se recibe en una solucién de cloruro mercirico.

El precipitado blanco de Hg,Cl, o el negro de Hg indican la presencia de estafio.

CATIONES DEL TERCER GRUPO ANALITICO.
Primer paso.

A 50 mL de Ia soluci6n en analisis se agregan 15 mL de la solucién saturada de NH,C, y gota a gota
NH,OH haste provocar la reaccion alcalina, para que precipiten cromo y aluminio. Luego se
calienta hasta el punto de ebullicion y s¢ agrega ( NH,),S, para que precipiten los cationes restantes
del grupo III; ripidamente se filtra y ¢l precipitado se lava con agua que contenga (NH,),S,
(1:100).

Filtrado soluble -e-----e-evecreeauee Grupo IV -V
Filiro Precipitado--------------—---- Ni§, Al{OH),, CoS, Cr(OH},, FeS, ZnS, Fe,S,
Segundo Paso.

El filtro que se encuentra sobre el embudo se rompe con el agitador y el precipitado se introduce con
20 mL de HCl diluido 1:! en el vaso de precipitado, se agita y sc deja reposar aproximadamente 10
min. se separa por filtracién el grupo 11T A del grupo HI B. El precipitado ( grupo II1B) se lava con
NHACE al 1%y (NH, ); S, (1:100).

Filtrado soluble Il A—emoeneneo- Ni$ (Negro), CoS (Negro)
Filtro precipitado I B -—-—--———- Fe*?, Fe', Mn*?, AI", Cr**, Zn*?
Tercer paso

El NiS$ y el CoS son insolubles en HC); el precipitado de sulfuro de Ni y Co sc disuelve con agua regia
HCLHNO, (3:1), y la selucion se divide en dos parles para examinar por separado ei Ni y el Co.

Primera parte ------—-—----- Ni*? {solucidn verde),

Sepunda parte --—---—---— Co*? ( Solucién rosa)
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Cuarto paso

Se agregan al filtrado 5 ml. de H,0, al 3%, y exceso de NaOFH al 109, se oblicne un precipitado de Fe
¥y Mn que se separa por filtracién.

| STTEC TN ] [ —— Al Cr*t,  Zn*?
Filtro precipitado-----—— Fe{(OH), (Café), Mn(OH), ( Café)
Quinto paso

El precipitado de Fe y Mn se disuelve en HCI (1:1); la solucién obtenida se divide en dos partes para
examinar en una, Fe y en la otra Mn,

primera parte --————— Fe(OH),
Segunda parte-—---—— Mn(OH),
Sexto paso

La solucién de A1, CrO=,, Zn**Se neutralizan con HINO, (1:1); posteriormente se agregan 4 mL
de NH,Cly 4 mL. de NH,OH y se calienta. En caliente se precipita aluminio, el cual se separa por

filtracidn.
Filtrado soluble ----+essemoeoaeeeee CrQ=, Zn{OH)",
Filtro precipitado gelatinoso-------- Al(OH), (Blanco)
Séptimo paso.

La solucion se divide en dos partes para examinar por separado ¢l Cry el Zn,
Primera parte-—-—--—---veeveeeas CrO~,

Segunda parte--———-r-r-m------- Zn(OH)",

Identificacion de los cationes.

a) Niquel (Ni*?) 5 mL de la solucién 4cida, se neutralizan con NaOH. Se agrega NH,CI + NH,Oll y
un mililitro de la solucién de dimetilglioxima al 4%, de nuevo se agrega hidréxido aménico hasla
que la solucién se sienta amoniacal. Iin presencia de niquel se forma un precipitado rojo cristalino.

b) Cobalto (Co*?} 5 ml. de la solucién 4cida se neutraliza con acetato sodico y se les agrega de uno a
dos mtb. de alfa nitroso, beta naftol. se obtiene un precipitado café rojizo insoluble en acidos
minerales. ’

El tio cianato amdnico en presencia de amilalcohol o éter en la solucién neutra, extrae ¢l color azut
claro a la capa alcohélica que indica presencia de cobalto.

¢} Hierre (Fe™®) A3 mL de la solucion en anélisis sc agregan unos mililitros de la solucién 0.5 N de
tio cianato potésico o aménico. Se produce un precipitado de color rojo.

El ferrocianuro poldsico con hierro trivalenle en una solucién ligeramente dcida proporciona color
azul.

d) Mangancso ( Mn*")} A5 mL de la solucion scida que contiene Mn se agrega hidréxido sédico 2N
hasta la reaccion alcalina y gota a gota perdxido de hidrégeno o agoa de bromo hasta que deje de
formarse et precipitado de color café.
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Ixceso de agente oxidantes se eliminan hirviendo la solucién y luego se adiciona solucién de
bencidina al 0.5% cn dcido acético al 1%. I:n presencia de mn*? se obtiene azul de bencidina. De la
oxidacion energética de la solucidén que conticne manganeso con acido nitrico concentrado y en
presencia de una pequeiia cantidad de éxido plomico se obtienc la solucién de color morado de ion
permanginico.

¢) ) Aluminio (AI*’) el precipitado blanco pelatinoso es suficiente prueba de la presencia de
aluminjo. Sin embargo, la solucién que contiene Al, Cr, Zn se puede tratar con NaOH 1IN en
caliente, para que precipite ¢l aluminio. Luepo éste se separa por filtracién y sc recoge en una
pequeiia cantidad de agua, se agregan unas cuantas gotas de NaOH de alizarina at 1 % y de acido
acético IN. en presencia de aluminio se forma un precipitado rojo o rojo violdceo.

f)y Cromo (Cr**) A S mL de la soluci6n se agrega 4cido acético hasta obtener la reaccion icida y
luego solucidn de acetato de plomo. El precipitado amarillo es la confirmacién de la presencia de
cromo.

g} Zinc{Zn**) La solucién ncutra o ligeramente 4cida, se acidula con cido acético y sc precipita con
acido sulfhidrico, formando sulfuro de zinc, de color blanco. Si interfieren otros cationes se
recomienda taparlos con cianuro potasico.

CATIONES DEL CUARTO GRUPO ANALITICO.

Los representa el calcio, cl estroncio y el bario.

Primer paso

A 50 mL de la solucidn, en anélisis se agregan de 2 a 5 mL de NH,OH concentrado ¥ la misma cantidad

de NH,CI. Se calienta hasta alcanzar la ebullicién y se precipita con (NH,),CO;. El grupo 1V se separa
por filtracion de los cationes del grupe V

Filtrado soluble -—--------—-— Grupo V (Muesira 5)
Filtro precipitado--------------- CaCO, (Blanco), SrCO, (Blance), BaCQ, (Blanco).
Segundo paso

El precipitado se disuelve en cido clorhidrico (1:1); se le agrega una solucién de acetato sddico Ny
cromato potisico al 10%. Se obtiene el precipitado amarillo de cromato barico, €l cual se separa del Ca
y ¢l 8r por filtracion. ) '

Filtrado Soluble-—---—-—-—--- Ca*?, §¢*?
Filiro precipitado-—---------—- BaCrQ, {Amarillo)
Tercer paso

La solucién de cakio y estroncio se trata con NH,OH para alcalinizar la solucion, y luego se precipita
con el exceso de (NH,),CO,.

Filtrado se desecha
Filtro precipitado --—--vr-mn-- CaCO, (Blanco), SrCO, (Blanco).

Cuarto paso
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El papel filtro con el precipitado sobre el embudo se rompe con el agitador; el precipitado se recoge
con acido acético diluido en un vaso de precipitado y se calienta hasta ¢l punto de ebullicién para
climinar el CQ,. La solucion se enfria y se divide en dos partes, a fin de examinar en la primera el Ca y
en la otra el sr.

Primera parte soluble ---—-—-— Ca*?
Sepunda parte soluble------eennr §r*?
lIdentificacion de los cationes

a) Calcio (Ca**) A 5 mL de la solucidn se agregan unos mL de hidréxido aménico y se precipita la
solucién con oxalato amdénico; se obtiene asi el precipitado blanco de oxalato cilcico.

Se puede hacer la prucba a la llama. la solucién acidulada con unas gotas de HCl coneentrado
proporciona una llama de color anaranjado.

b) Estroncio (sr**) A la solucidn se le agregan unos mililitros de NaOH 0.5 N y solucién de cromato
potésico. Se precipila cromato de estroncio de color amarillo; la solucién acidulada con HCI
concentrado colorea la llama de rojo.

d) Bario (Ba*%) El precipitado amarillo de cromato barico es suficiente prueba de la presencia de
bario. La comprobacién con la coloracién de la lama consiste en levar el precipitado acidutado
por medio de una asa de platino a la llama. La llama se colorea de verde palido.

CATIONES DEL QUINTO GRUPQO ANALITICO

Los cationes del grupo V estin representados por los elementos alcalinos, alcalinoterros y el ion
amoniaco. ’

Primer paso.

El filtrado después del cuarto grupo, se trata con 10 mL de la solucién saturada de (NH,),CO, y con 10
ml. de la solucion saturada de oxalato aménico para precipitar las impurezas.

Filtrado soluble -------ev-  Mg*?, Li*!, Na*', K*
Filtro precipitado-+----- se desecha, impurezas de Ba, Sr, Ca.
Segundo paso

El filtrado se deja evaporar; luego se calcina ligeramente para eliminar las sales amoniacas, se disuelve
en HCl 1:1 se agregan 10 mL de la solucion de Ba(OH), al 10%. Precipita ¢l magnesio el cual se
prepara por filtracion.

filirado soluble ---——-———— Li*', Na*!, K*
Filtro precipitado -—----ne---- - Mg(OH), (Bianco}.
Tercer paso.
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Se precipitan las impurezas de bario con la solucién saturada de ( NH,),CO, e hidréxido aménico ¥:1.
[l bario precipitado se scpara por filtracién de los cationes del grupo V.

Filtrado soluble -=emmeeeeoceeeee Li*', Na*!, K"
Filtro precipitado ----eveeo---- Se desecha BaCO,
Cuarto paso

El filtrado se deja evaporar hasta la sequedad, y posteriormente se le agrega acido clorhidrico 1: y
unos mililitros de alcohol etilico. Se forma el precipitado de potasio.

Filtrado seluble---mmrereeee oo Li*', Na*"
Filtro precipitado--e—--eeoeemeom- K*' (Blanco )
Quinto paso

El filtrado se divide en dos partes: potasio y litio; se cxaminan por separado
Primera parte--««—---ee-veeermnnaan Li** ( Soluble }.

Segunda parte----esr----ee--—-—- Na*' { Soluble )

Identificacion de los cationes del grupo V.

a) Magnesio (Mg*?) FEl precipitado blanco de hidréxido magnésico es suficiente prueba de la presencia
de magnesio; sin embargo, el magnesio se puede disclver en H,80,, y en presencia de cloruro aménico,
hidréxido sédico y fosfalo sédico secundario se puede precipitar en forma de [osfato de magnesio y
amonio blanco cristalino.

b) Potasio (K*') ¢l precipitado se acidula con écido clorhidrico 1:1, y la solucién obtenida s¢ examina
por la coloracion de 1a llama a través de un vidrio azul de cobalto. La llama se colorea de violeta. Con
la solucion de cobalto nitrite de sodio forma un precipitado amarillo en presencia de acido acético.

c) Litio (Li*') Una parie del filtrado se condiciona con el tornasol a pH 7 y luego se precipita con la
solucién de fosfato sédico secundario en presencia de NaOl, al tardarse la precipitacion sc calicnta
ligeramente.

La reafirmacidn de su presencia puede efectuarse en la lama del mechero Bunsen. Para ello el filtrado
sc¢ acidula con 1ICl y s¢ gbserva la coloracion de ta lama , que debe de ser roja. Al estar presente ¢l
sodio en la solucidn, también se utiliza el vidrio azul de cobalto,

d) Sodio (Na*') lLa segunda parte del filtrado se acidula con HCl concentrado, y s¢ examina
directamente por la coloracion de la Hama, la cual ¢s amarilla.

Cationes que se encucntran en la solucidn del dcido nitrico con la pila Leclanché.

1.- Plomo {Pb}
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2.- Cadmio (Cd)
4.- Hierro (Te )
5.- Cromo (Cr)
6.- Niguel (Ni)

T- Zine (Zn)

Separacitn del primer grupo de cationes.

En 50 ml. de disolucion para analizar se agrega 11Cl diluido a 6 M, en frio, sc agijia y se filtra

- Filtrado grupo 11-V
- Precipitado  PbCl,  AgClL

Blanco  Blanco
El precipitado lavarlo con agua hirviendo.
En el papel filiro queda ¢l AgCl que es de color blanco.

Por tanto en la solucién queda el cloruro de plomo que al agregar yoduro poldsico s¢ precipita un
sélido amarillo, muestra que contiene plomo.

Separacion del segundo grupo de cationes

Se toman 50 ml. de la solucidn ¢n analisis se agrega HCl (1:1 ) para obtener aproximada mente un pH
1, lucgo se calienta a 702C y en calicnte se precipita con H;S. Oh en su defecto realizar le la
sulfhidracion, en donde se precipitan sélidos, y posteriormente realizar la filtracién.

Filirado grupo 1I - V que s¢ guarda.

Precipitado PbS, CdS, CuS. Dichos sdlidos lavarios con agua y agregar (NH,),S, , en ¢l filtrado se
encuentran. .

Pbs, CdS, CuS.

Negro Amarillo Negro

Los solidos poncrlos en una cipsula de porcclana y agregar 10 ml de 4cido nitrico (1:1), y
posteriormente realizar la filtracion,

Filiro precipilado {impurezas).
Filtrado (soluble)  PB(NO,);, Cu{NG,),, Cd(NO,),

Llevar a la capsula de porcelana y agregar 3 ml. de H,50, concentrado. Concentrar hasta la aparicion
de humo blanco, posteriormente diluir con 5 ml. de agua seguido de una filtracién.
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Filtro (precipilado). PbSQ), Blanco
Filirado (soluble) Cu*?, Cd*?

A los iones solubles agregar pota a gota NHOH  hasta tener la solucién alcalina, més una gota en
exceso. Observandose lo siguiente.

Cu({NH,),S0,, Cd{N1,),50,
Solucion Azul  Solucién incolora

Si a la solucidn se le agrega 1,5 la solucién incolora se vuelve de color café.

Separacién de los cationes del grupo Tres.

A 50 ml de solucion en analisis se agregan 15 ml. de la solucién saturada de NFLCL y gota a gola
NILOH hasta provocar a reaccién alcalina, para que precipiten cromo y aluminio. Luego se calienta
hasia ¢l punto de cbullicién y s¢ agrega (NH,),S, para que precipilen los cationes restantes del grupo
III; rapidamente se filtra y ¢l precipitado sc lava con agua que contenga (NH,),S,(1:100).

Filtrado (soluble}  GrupoIV-V.

Filtro (Precipitado)  FeS,  Fe,8,, NiS, Cr(OH),, ZnS

El filtro que se encuentra sobre ¢l embudo se rompe con un agitador y el precipitado se introduce con
20 ml. de HCl diluido 1:1 en el vaso de precipitado; sc agita y se deja reposar aproximadamente 10 min.
Se separa por filtracién del grupo Il A del grupo III B. El precipitado ( grupo 111 B ) se lava con
NH,Cl al 19 y (NH,),S, (1:100).

1A Filtrado (soluble) NiS§,
Negro
I1B  Filiro ( Precipitado) Fe*?, Fe*, Cr, Zn*%

se agregan al filtrado 5 ml de H,0, al 3%, y exceso de NaOH a) 109; se obtiene un precipitado de Fe
quc sc separa por filtracion.

Filtro {precipitado) Fe(OH), Café

Filtrado {soluble ) Cr*, Zn”

La solucién se divide en dos partes para examinar por separado ¢l Cryel Zn.

La solucién neutra o ligeramente dcida, se acidula con dcido acético y se precipita con dcido sulfhidrico,
formando sulfuro de zinc, de color blanco. si interfiercn otros cationes se recomicnda taparlos con
clanuro poldsico,

Para el {Cr*). A5 ml de la solucidn se agrega dcido acético hasta obtener la reaccidn icida y luego
solucién de acetato de plomo. El precipitado amarillo es la confirmacion de la presencia de cromo.
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