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OBJETIVOS

Objetivo general:
Determinar mediante un estudio teérico de especiacion las condiciones 6ptimas para
generar un depésito de cobre sobre figuras elaboradas con plomo' recuperado de

desechos industriales.

Objctivos Particulares:

1) Reciclar plomo de desecho y fabricar ﬁguras médiénge el proceso de fundicion.

2) Realizar un estudlo tedrico de especnacuon sustentado en diagramas de tipo Pourbaix

para determinar las condncnones opumas en el rccubnmlento electroquimico de las

figuras de plomo.

3) Vcnl‘car los cumulos que consmuyen el electrodepdsito en la superf'cnc de plomo

mediante mlcroscopm. B



Introduccion



Introduccién

Nunca ha sido tan importante como ahora recuperar y reciclar los metales contenidos en los
residuos industriales, y ello por una doble razén: los recursos minerales son hmuados y no .
renovables. En el caso concreto del plomo, a las reservas hoy conocndas se les estlma ‘una
vida de entre 30 y 40 afios. En la actualidad es mas escasa la chatana procedente de

tuberias, planchas y otras aplicaciones del plomo debido al uso decrecnente de] mlsrno ‘en
dichas aplicaciones. En cambio, la bateria es la principal fuente e residu de plomo, sin

dejar de tomar en cuenta los desechos electromcos, como los: momtores de computadora Y

pantallas de televisor, los cuales conucnen en promedlo de2a’ 4 knlos de plomo.

La fundicion de metales ha sido una altemauva de rec:claje amphamentc usada, ademas de

la necesidad de elaborar p zés metal formas: especnﬁcas han sido las razones del

hombre para el empleo d e ste. traba_]o de tesis consiste en el

mancjo, recuperacibn y reciclaje de desechos de plomo

Los compuestos de: plomo son muy xicos y uenen un efecto acumulativo en el cuerpo.
Pequeiias canudades de' metal ingeridas urantc cierto periodo pueden ser fatales. La vida

e 32 afos: Yy en el rifién es de 7 afios. El nivel de plomo

media del plomo en lo hu

en los huesos se mcremema con Ia edad"’

Basado en estudios de balance metabdlico con 204ph “estable, el plomo absorbido afecta
principalmente al sistema nervioso central (SNC).. la'sangre, ¢l tracto’ gastrointestinal y los
rifiones. También han sido notados los cfecxos sobre los ststcmas endocrino, reproductivo y

pulmonar®.

21 plomo en estos tejidos se elimina solamente en foﬁﬁa'lenia, por los agentes quelantes. El
SNC es altamente susceptible a los cfcctos loxlcos ael plomo. Niveles de plomo en la
sangre por encima de 30mg/L en nifios. y 40mg/L en adultos son gencralmente asociados
con enccfalopatias agudas, las cuales se:presentan de forma mads severa cuando existe

envenenamiento. La anemia estad siempre presente en envenenamiento por plomo.



Por estas razones, la principal sugerencia es el abandono del uso o fabricacion de piezas
elaboradas con plomo, sin embargo, debido a su bajo costo, su facil acceso’y caracteristicas

fisicas y quimicas, el plomo sigue siendo utilizado.

LLo que se pretende con este trabajo, y ante la imposibilidad de desechar el uso del plomo de
manera definitiva, es eliminar los riesgos que se corren al maniobrar objetos elaborados con

este material. El trabajo se desarrolla en cuatro etapas:

1) La primera ctapa constituyé un trabajo de metalurgia, que involucré la adquisicién

de los desechos industriales, la fundicién y obtencion de la pieza de plomo.

2) La segunda etapa, conformada por un estudio tedrico de especiacidn quimica,
respaldado con la elaboracion de los diagramas de tipo Pourbaix, que determiné las
condiciones de trabajo &ptimas; comprobando experimentalmente el depdsito

electroquimico de cobre sobre la pieza anteriormente elaborada.

3) Una seccidon de equilibrio fisicoquimico donde se anahzo quimicamente la
migracién de los iones plomo a través del cobre deposxt.ado alos 7, 15, 21,3045 y

60 dias.

4) Un analisis de superﬁcne medlame'mlcroscopla electromca donde se compard las

superﬁc:cs de una pieza de ’plomo cobre comercnal una plem con pelicula de cobre
a los 7 diasiy:unaia’ los;60:dias del electrodepcsno. con el propdsito de

complementar los resultados obtenidos en el estudio ﬁs:cqquxmlco.

tedrico’ 'y xperimental se 'emplearonulos diagramas de Pourbaix,

H), herra.rmema que resulta uul en la  interpretacién de las

Como respaldo

(diagramas Potencial.
reacciones de - &xid educc:on, ya que  los - datos de- polencnal estandar comunmente

tabulados en la llleratum, solo se refieren a valores limitados de pH. Estos diagramas,

desarrollados y‘SIS‘temauzados por Marcel Pourbaix y otros (Centro Belga de Estudios de la
Corrosion), peﬁniten situar las regiones termodinamicamente mis probables de potencial,
pH y concentracion de iones metalicos. que corresponden a diferentes comportamientos

2



elcctroqulmncos de un metal Cuando 'se estudnan los electrodeposnos, por eJcmplo, los -

melales prescman dlvcrsos equnllbrlos qulmlcos y elcctroqulmlcos en agua, dc manera que
resulta necesano -tomar en cuenm el efecto del pH del ‘medio’ 'sobre: una . reaccién y es
pl‘eCISO elaborar dlagramas potencnal- pH pam cada metal en partlcular Segun el tipo.de
Ios dlferemes stados 'de eqUIllbl‘IOS y las graﬁcas ‘que los representan pueden’
upos generaleS' ‘equilibrio |ndepend|eme ‘del " pH, eql-llllbflO‘

reacclén, :

lndependleme del potencnal y equ|hbno dependleme del pH y el potencml

No obstante que estos dlagramas resultan dtiles en muchos casos, su uso adecuado depende,
en gran mcdxda, de Ia confiabilidad de los datos dlspombles y de la interpretaciéon rrusma de
los - diagramas, ya - que, la concordancia entre los datos graficados y los obtemdos
experimentalmente en una situacién real particular, rcﬁulta muy importante. De cualquler
manera, ‘los diagramas E-pH offecen ventajas ‘en campos diversos como la’ quimica

analitica. la corrosidn y particularmente en el area de los estudios sobre clectroquimica. -

Una vez rcalizados los estudios tedricos para determinar las condiciones de trabajo, se
llevaron a cabo los depdsitos de cobre sobre plomo y se analizé una posible mxgracnon de

iones plomo a través de la pelicula de cobre.
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Generalidades



Capiitulo |

Generalidades

1.1 Propiedades Fisicas del Plomo

El plomo es un metal blando tdxico, que desde tiempos remotos, se fundia y.se uti izaba
para ornamentos, tuberia, pesas y otros articulos. Su punto de fusion es’ de 3"7°C; su
gravedad especifica es de 11.342 y su densidad es de 11.3464 g/cm®. El mmeral rnaS comun‘ :
del plomo es el sulfuro, (PbS), conocido como 5alena. El plomo es. un metal pesadé de

recubrimiento sobre alambre. el plomo actia como

aprovecha su alta resistencia a la corrosion utilizandolo para’ equnpo en la” ndustrla

Quimica® 7,

1.2 Recoleccion y mancjo de plons 10 de desecho

La recoleccion del plomo se realiza en los establecimientos de desperdicio de metales
cercanos a zonas industriales, donde el plomo es empleado para diversas funciones. Es
posible encontrar piezas de plomo de diversas formas y tamafos. Puede resultar dificil
localizar aleaciones de plomo de la misma composicién quimica, es decir, las aleaciones
pueden contener diversos porcentajes de otros metales: el antimonio es uno de los
principales constituyentes de estas aleaciones ‘7. Si los desperdicios de plomo contienen

wgrasas o polvos, se utilizan disolventes organicos para removerles.



1.3 Fundicién

El trabajo de fundicién sc plantea como una alternativa a otros métodos aplicados en la
recuperacién, reciclaje de metales ademis tiene la ventaja de darle formas precisas a un
objeto de metal. La fabricacion a partir de piezas separadas o la obtencion desde un pedazo
macizo de material pueden resultar tareas extremadamente dificiles.

Los requerimientos basicos de una fundicién son: a) un modelo que es una representacién
muy préxima a la pieza a fundir. Por procedimientos que se’ detallarin mias adelante, a
partir del modelo se elabora un molde, el cual es una cavidad que nuevamente constituye
una representacién de la pieza a fundir, pero en negativo; b) el metal, contenido en un
crisol, se funde en un horno y se vierte en el molde para llenar el huc'co. Permanece en el

molde el tiempo suficiente para que se produzca la solidificacion, en su momento se abre y

rompe el molde y se extrae la pieza fundida.

En cualquier fundicién, son de capital importancia los medios empleados para la fusion del
metal. En el capitulo Il se daran en dectalle los procesos que involucra la elaboracién de

una pieza metalica y que fueron empleados en este trabajo.

De entre los pasos involucrados en la produccion de piczas por ¢l proceso de fundicion,
tienen mayor importancia los métodos empleados en la fusion del metal y en el vertido de
éste en el molde. La manipulacidon del horno y del metal exige precauciones y una cierta

dosis de habilidad para que los resultados sean satisfactorios.

Por otra pane, cuando las cargas a fundir se realizan con matenal de desecho, existe la
dlfcultad de regular la composicién de los metales a cualqulcr grado con cierta precisién,
Pero de ninguna manera debe tomarse esto como una mducacnon de que las piezas fundidas

obtenidas no serdn utiles. Pueden obtenerse p:ems fundldas perfectamente compactas en

cualquier metal, por o tanto. la sugerencia debe tomarse como mera indicacion referente a

algunos de los puntos principales que conviene atender.



1.4 Elcctrodeposicion

La galvanostegia consiste intrinsecamente en la producciéon de peliculas metalicas sobre
objetos de metal y, también, sobre un reducido namero de articulos no metalicos. Estas
capas son revestimientos muy delgados de algin otro metal 0 metales sobre la superficie
del objeto. Este revestimiento puede aplicarse con fines puramente decorativos, otras veces
la finalidad puede ser aumentar la resistencia contra la corrosién del metal sobre el cual se
hara el recubrimiento, alargando su vida industrial, o como en este caso, la prevencion al
contacto con el plomo. La galvanostegia permite el uso de metales relativamente baratos,
de los cuales puecde fabricarse ¢l objeto en cuestion, recubriéndose luego éste con una o
varias capas de otros metales para mejorar su aspecto externo O para aumentar su
resistencia a la influencia destructiva de los agentes atmosféricos o del medio en que

trabajan.

Es importante resaltar que durante la reaccidén electroquimica el citodo no se altera. Su
misién consisic en actuar como superficie para la adsorcidon de dtomos de cobre reducidos
durante la reaccion. O bien, si se prefiere referirlo a términos de la red cristalina que
constituye el catodo (electrocatalizador sé6lido), el reticulo cristalino no se desimegra
porque sus particulas constitutivas pasen a la disolucién y crece por la adicion permanente
de particulas de la disolucién a la red cristalina. La superficie del citodo es una frontera

estable® (figura 1.1).

Metal Electrocatalizador | Diselucién

Supeficic estable

Figura 1. 1. Representacion de una superficie estable durante una reaccion quimica.



Cuando se introduce una picza de plomo en una disoluciéﬁ de sn{lfalo de cobre y se aplica
un potencial elctrico, la reduccion de los iones Ccu?* irhpliéé~ la formacién de cobre
metalico sobre el plomo, y la superficie argenta del plomo se fecubre de una pelicula rojiza.

Un corte del electrodo muestra que la superficie del clectrodo ha avanzado hacia la

disolucion (figura 1.2).

Disolucion

Recubrimiento de cobre

Figura 1.2. llustracion de como el electrodo de plomo w Ia ﬂgula 5 ha cambiado dulante la
reduccion de los iones Cu**.

(Qué sucede en cl proceso de clec(rocristalizacién? &Cémo se cristalizan electroliticamente

los metales sobre otros metales? En realidad, esta prebuma entrafia dos aspectos. El primero

(figuras 1.3a y 1.3b) constituyc el proceso de deposno, es decir, el camino que emprende un
ién de la disolucién cuando se desplaza y se. mcorpora a Ias redes cristalinas de los metales

que constituyen el electrodo. El segundo 5specto (fb, ras 1.4a, 1.4b y 1.4c) se refic-e al
lizacién o crecimiento del cnsxal ‘que cs el nombre dado al proceso

proceso de cri
conjunto por el cual los actos mdwxduales del

eposno de iones se enlazan para hacer

crecer los cristales que constituyen ¢l metal por rgéixbrir u originar un nuevo cristal.



Depéaito
Caps de
Atomos
depoattados
Atomas de! mets! que
forma et substrato
b)

a)

Figura 1.3. Camino seguido por os iones que sufren ia electrodeposicion e incorporacion a la red
Para formar una nueva capa de 4lomos.

.é (@)
1

Figura 1.4. Formacion de un deposito cristalino. Pasos consecutivos en que participan varnos iones
que muestran el avance de un escalon durante 1a formacion de un reticulo.

Elementos que integran los baiios de galvanostegria.
Estos bafios pueden considerarse constituidos por las siguientes partes:

La sal o el acido que contiene el ion metalico:
Si no se trata de una sal conductora, se afiadira otra sal cuya misién es aumentar la

conductibilidad del baiio;



Sustancias llamadas agentes de adiciéon, empleadas en pequefias cantidades, para
influir en la naturaleza cristalina del deposito;
Si el baflo sélo opera con éxito dentro de estrechos limites de acidez, una sustancia

que contribuya a conservar el pH adecuado en la solucién.

Algunos bafios pueden contener todas cstas sustancias; otros no, por cuanto una de ellas

puede cumplir mas de una funcion.

Desde el punto de vista industrial, los bafios pueden dividirse en cierto nimero de tipos, de
los que son ejemplos los bafios de sulfatos, los de cianuros, de cloruros, de percloratos y de

fosfatos y las soluciones de las que se obtienen por deposicion metales preciosos.

1.5 Estructura de los depdésitos

Examinados por los rayos x, todos los metales depositados electroliticamente presentan
estructura cristalina. Parece que la diversidad de propiedades fisicas y de aspecto son
causadas por las diferencias de tamaifio y forma de los cristales. Las caracteristicas de los
recubrimientos vienen afectadas por varios factores, tales como la densidad de corriente, la
concentracion y agitacion de la solucidn, su temperatura, conductibilidad, concentracién de
jones metilicos y de iones hidrogeno, el empleo de agentes de adicién, la estructura del
metal que va a ser recubijerto y el poder de penetracion de la disolucion. Este término se
refiere a la mejora de la razdén de la distribucién del metal sobre el objeto que se recubre,
frente a la razdn de la distribucion de: la corriente primaria sobre un ciatodo. Para una
disolucién, :l poder de penctracién,e§ :un-a;‘med‘ida de su capacidad de depositar metales
uniformemente sobre un catodo d¢ forma irregti‘lar. Las variables de las que depende el
poder de penetracion son la polarizacion, la conductividad y el rendimiento del catodo. El

poder de penetracion de los bafios electroliticos debe medirse empiricamente'®.

El poder de penetraciéon se mide cualitativamente a partir del depésito en hueco de distintas
profundidades practicados en:cidtodos, o bien en formas dobladas en dngulo recto'y que

penden verticalmente con la seccion doblada apuntando al anodo.



Cuando -las u’regulandadeS del catodo son del “caracter de gnetas dejadas por .la

pulvenzaclén, pl-llldo y preparac:én ‘de’la superﬁcle, mcluso las ‘disoluciones de poder de

penetracion pobre da.mnvdxstnbucnon umforme A esta caracteristica se le da el 'nombre de
poder dc mncropenetrac:én y se valora’ por medldas de la rugosidad relauva de ia superf'cne.

Los baﬁos galvanostéglcos se hacen traba)ar dcntro de los limites deﬁmdos dc la densxdad
ales los depésitos obtenidos son de calidad defi iciente. Los

de cog—ﬁ me,
baiios ' de- baja’’c
deposuos de g,rano ﬁno,

emrac:on iénica del metal son generalmente empleados para obtener

larnados amorfos'®

Cla.viﬁcacién de iama;‘los de grano.

Existen diversos métodos para determinar ¢! tamaiio de grano, como sc ven en un
microscopio. El método que se explica aqui es ¢l que utilizan con frecuencia los
fabricantes. El tamaiio de grano se determina por medio de la cuenta de los granos en cada

pulgada cuadrada bajo un aumento de 100x.

1.6 Aniilisis de superficie metilica por microscopia

La misién de la mectalografia consiste en ser un instrumento de regulacién, control y
verificacion de los materiales y procesos metalurgicos, pues los metales y aleaciones se
emplean por sus propicdades, que satisfacen las exigencias tecnologicas. Estas propiedades.
que hacen a los metales utiles, estan en funcion de la microestructura.’ Por este. motivo

intercsa el estudio de {a nisma: el tamaiio del grano. el lamaﬁo, forma y. dlslrlbucmn de las

diversas fases e inclusiones.

ha utilizado, el

Para la investigacion de las propiedades dec los me!alcs Y, alcac:oncs s,
la metalografia. En Ia actualidad.’la memlog.,raha ha

método quimico, el ensayo mecinico, y
implantado nuevos métodos ‘de investigaciéon, que a ln vez” de evcpllcar algu
dificultades no aclaradas por otros métodos, son de g,ran |mponancm para completar e

interpretar los resultados del anilisis quimico de los metales y aleac:ones. e



L.os detalles de la estructura de los metales no son facilmente visibles a simple vista, pero
las estructuras de grano de los metales pueden verse con un microscopio. Las caracteristicas
del metal y el tamaiio de grano pueden determinarse estudiando la micrografia. Para este
propdsito se utiliza el microscopio metaliirgico y técnicas asociadas de fotomicroscopia. El
microscopio metalirgico es un instrumento de gran precision ideado para el examen visual
y para el registro permanente de las estructuras metilicas por medio de la fotografia (figura
1.5). El microscopio metalirgico de luz reflcjada es similar a los utilizados para otros

propdsitos, excepto que contienc un sistema de iluminacion dentro del sistema de lentes

para proveer iluminacién vertical (figura 1.6).

TESIS CON

FALLA DE ORIGEN

Figura 1.5. Método para produck micrografias Figura 1.6. Esquema de un microscopio
Metalargico y sisterna de iluminacion.

Con una camara de 35 mm.
EEl desarrolio mas recicnte en microscopia ha sido el microscopio electrénico. que atin con

una resolucién de 200 A® es diez veces Ia del mejor microscopio metaltrgico.

El microscopio electronico de reflexion. de exploracion o de barrido “scaning electron
microscop™ (SEM)™ se ha introducido con gran éxito en metalografia. En la figura 1.7 se ha
esquematizado el fundamento de cste-xipo de micféscqpio. En esta técnica se hace incidir
sobre la probeta un haz de electrones acelerado porunn diferencia de potencial variable
entre 1 ¥ 30 kV. y enfocado mediante una serie de lentes electromagnéticas. Junto a la

‘ 1"



energia reflejada, también se emite una energia secundaria de los electrones afectados por
la radiacion. Cada electron origina un gran nimero de eleclronebs"bsec‘t‘xndério's' de baja
cnergia. Las caracteristicas de estos electrones secundarios dependen no sdlo de la energia
dei haz incidente, sino también de los detalles superficiales de la muestra, y' pueden ser

recogidos para la observacidn electronica de la superficie de la muestra irradiada.
Gemeradar
Maz de electromen

Condeassdores

Eatigmador

Soleacides

Amplificador

Elrctroses Sccumdarnios

Probets ———— 1 N

Figura 1.7. E: del micr pio de barrido.

d B B Detecior

Las principales ventajas del microscopio clectrénico de barrido sobre el microscopio &ptico
de luz visible son:

- Una gran profundidad de foco

- Dispone de una gama de aumentos (de 20x a 20.000x).

-~ Posibilidad de observar el campo que se ha de estudiar en 3D

- Poder de resolucion de 130 A° aproximadamente .

En este trabajo se empled el microscopio electronico de barrido.
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Capitulo
Estudio Tebrico
2.1 Electroquimica
La electroquimica estudia las propiedades de las disoluciones de¢ electrolitos y- de 'los ’
procesos que se verifican en los electrodos. Un buen punto de partida son las leyes de -
Faraday de la electrélisis, que relacionan la masa de la sustancia deposutada en un eleclrodo
con la cantidad de electricidad (corriente por tiempo) que mravuesa fa’ dlsolucnon_ y con la

masa atomica relativa o masa molecular de la sustancia,

Durante los afios 1833 y 1834, Michael Faraday publlcé los resullados e una’ ampha serle

de investigaciones acerca de las relaciones emre Ia »anudad de electn tad que alravtesa ‘

una disolucién y Ja cantidad de malenal quese: Ilbcra n | f‘:rmulo Ias

Leyes de Faraday de la clectrdlisis, que se resumen a contin acnon~

1.- La masa de un elemento que se prnducu en un electro lo s‘ e )purcu)nal a Ia L(lﬂllll(lll

de electricidad @ que atraviesa el liquido: la umdat/ de Q enel s \lema Sres cl covilomb

(C). La cantidad de eleciricidad se define como /a cnrrwnu.- l (un/dad del SI'= ampcre A).

multiplicada por el tiempo t (unidad en SI'= se, gmuln. .\)

Q=11 : o - : .n
2.- La masa de un elemento que ' se libera:en- un eleclrua’o es proporcional ol pesao
equivalene del elemento )

l.a recomendacién del sistema SI. apoyada por-la Union Internacional de Quimica Pura y
Aplicada y otros cuerpos cnenchos mlernacnonales, es que se de_je de emplear la palabra
equivalente y se haga rcﬁ.renma a moles. Sm embarbo. el conceplo equ:valeme aln’ se

utiliza'®

La carga cléctrica, desng,nada q. se. mldc enc . ulombs con snmbolo C. La carga deI elecu'on

es 1.60217733 x 10 12 C ‘Un mol dc eleclrones uene carg,a de 9. 6485309 X lO C: este

nimero se denomina constante de Famdav y se le zmq,na el simbolo F. La relacién entre la

13



cantidad de electricidad expresada en coulombs y la cantidad de materia expresada en
moles es por tanto o o
q=nF . . 2.2)

La diferencia de potenclal eleclnco cnlre do punlos es una medlda del trabaJo electnco

En la ecuacion 2.4, el sng,no neg,auvo mdlca que: Ia ener[,xa hbre de un sns!ema dnsmmu\eA

cuando el trabajo rg_ah:mdo sobre lo alrededores es posmvo.

14



Combinando las ecuaciones 2.1, 2.2 y 2.3 - se obtiene una relacion de importancia capital en

electroquimica:

AG=-Tmbajo.;¥-Eq
AG=InfE L (2.5

Para las reacciones que ocurren en con

aumenta con el valor posmvo de E°. Se sa )

respecto a las concentraciones.

Para la reaccién balanceada

Donde E° = potencial estas r : y=A A=A n=1)

n = namero de elect
F = constante de Fal

a ; = actividad de la

El término Iogan'tniic 3 ‘de’ N(.msl es ¢l coeficiente de reaccion.. Q (mmbnen

llamado indice o coeﬁéieril e caccxon)

-(ac) (au)"/ @uo*cam® (8)



Q tiene la misma forma que una constante.de equilibrio, pero. no se requiere _que lm;

actividades tengan’ los valores de cqunhbrlo. Eslo cs. Q = Ka mcnos de que ‘el snstema se

encuentre premsameme en el equl bric

Convirtiendo el logaritmo
sustituyendo T por 298.1

facil de usar:

E=E®-0.06/n

006ln;

0=E®°- - (1)
a 25°C . (12)
a 25°C ) 13)

La ecuacion (2.13); perm e evalu ‘1a constante de equilibrio de cualquier reaccion para Ia

cual se conozca E°.: Por el comra si se conoce la conslanu. de cqulhbno de una reaccion.

esto permite hallar _L°inedmn da ccuaéxon ( I")

La forma correcta de la ecuacion (2.13) a cualquier temperatura es

K'= 10 ™" Rr Inooe : aaseC 2.14)

La ecuaciones 2.10 y 2.11 se emplean en la claboracion de diagramas de tipo Pourbaix.



Con el objetivo de determinar las condiciones experimentales para llevar a: cabo el
recubrimiento de lasfiguras de plomo, se realizé el estudio teérico de especmcnon. Dicho
estudio permite’ mcdlante los diagramas de Pourbaix establecer las condiciones de trabajo.

£l proceso de construccién de los diagramas se explica a continuacion:

Datos

L

Diagramas Unidimencionales

(€))

Diagramas pSO4” = f{pH)

)

Diagrama pM’ = {pH)

)

Diagrama de Pourbaix
E°”= f (pH)

Figura 2.1. Diagrama de f lujo para la construccion de Diagramas de Pourbaix.

Donde (1), (2) ¥ (3) = se emplea para construir...



Se elaboraron los diagramas unidimensionaies para las especies solubles e insoluBles de
cobre y plomo, figuras 2.2, 2. 4, 2. 10y ._.I”' a partir de estos diagramas, se seleccnonaron .

los equilibrios represemanvos o paruculares para cada intervalo de pH, que snrvneron para .

construir los diagramas ‘de” zonas “d

redomlmo, DZP pSO4 . = f(pH) para las’ especnes -

solubles e insolubles de cobre y plomo (Flbums 2.3 2.5,2.11 y I3)

que permitieron 5 g‘amas‘ umdlmensnonales 'para ?

predominantes - de: plgrho '(Flburas .6 y _.14),

seleccionar - los cquilibnos representativo: ‘para cada




2.2 Construccion de los diagramas de zona de predominio, DZP para Pb en presencia

de HSO,

Estudio para Pb (11)

Se considera primero al Pb’(ll), para esto se utilizan las siguientes constantes (Obtenidos

del programa analitico computacional Medusa):

Pb** = H'+ P(OH)' LogK =-7.71
Pb** = 2H"' + Pb(OH): LogK =-17.12
Pb%* = 3H' + P(OH)s LogK = -28.06
Pu>* = 4H' + P(OH)4 " ‘LogK =

pPb?’ + S04~ = PbSO, LogK = 2.75
Pb2* + 28044 = PbSOyH?” LogK = 3.47
PbZ*  + S04 " = PbSO,4{ LogK = 7.79
Pb2* = PHOH)! LogK = -8.15
HSO 4~ = H'"+804" . pKaz =1.98

Para las especies solubles de Pb**(11)

Equilibrio generalizado

Pb’(I1) + S04 . PbSOy’
De las constantes  anteriores,  se.’construyen
especies solubles mostrados a continuacion.:

“los "diagramas  unidimensionales  para - las

ph*
Phr(il) : / - pll
7.7 :
SO, ptl
1.98
POSOL, B T R
PhSOL  : : = = pi!

Figura 2.2. Diagramas unidirmnensionales para especies soluples de plorno. .

[N



De los diagramas anteriores se scleccionan los equilibrios representativos a cada intervalo
de pH, para construir la figura 2.3.

0.0 spH = 1.98 '0.77 + pH - 1.26 + pH
1.98 < pH < 7.71 2.75 0.72
7.71 s pH <9.41 10.46 - pH
9.41 s pH < 9.575 19.87 -2pH  ° © 072
0.575 < pH < 10.94 10295 - pH
10.94 <pH < 11.64 15,765 — 3/2 pH
11.64 < pH < 14.00 21.585 + 2pH
pSO. 4 2+ + T H . H
Pb PO —i— | {1 PXOH),
2 " PbSO i —
4 - * [ 1 i PWOH;
o Pl -— i e
J/ 5 10 H 15
-2 4 PH(OH),
] PB(SO4)3
-4
-6
-8
pH

Figura 2.3. Diagrama de zonas de pred inio para jias solubles de plomo

Para las especies lnsolubles de Pb: (1) 4
Recordando Que el Pb* (ll) ~L "'Pb(OH)er y que el P(SO04)" (1IN = PHSO4)L. utilizando

los equilibrios representauvos en cada intervalo de pH. se construye la figura 2.4,

TESIS CON
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Po(IL 2+ sd4’ IS PH(SOL

PB(OH) L0
PbDL " e > pH
SO4" : ->» pH '
PHSO)L" ¢ > pH

Figura 2.4. Diagramas unidimensionales para espec:es lnsolubles de plomo

Intervalos para los equilibrios representativos para las espec:es msolubles

0.0spH < 1.98 13.96 - pH
1.98 < pH < 14.00 15.94 - 2pH

pso. 20
15 |
10 PB(OH):4
S A PbSO,!
0 T T
-5 5 1
-410
-15
L PH

Figura 2.5. Diagrama de zonas de predominio para especies insolubles de plomo

Considerando que se tiene una concentracion de 1M de sulfatos, se hace un corte en las

figuras 2.3 y 2.5 a un pSO." = 0.0 para obtener los siguienies diagramas unidimensionales

que se presentan en la figura 2.6.
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PhSO, Ph(SO): fv.l"b(Orljl)'; PHOID, PB(OHD), -
/- - /. - y)

rb D™ : / 2 - pH
1.26 - 10.295 11.64
. PbSO, 4 PO
Ph(Iid ** : - A e o
“7.97 o
HSOL" .
SO : /— pH
1.98

Figura 2.6. Diagramas de especies predominantes a pSOd’

Intervalos para los equilibrios representativos a pSO.

0.0 < pH = 1.26 5.04
1.26 < pH = 1.98 6.3 -pH.
1.98 < pH < 7.97 432 U
7.97 < pH = 10.295 ~11.62+2 pH "
10.295 < pH < 10.94 8.97 . -
10.94 < pH = 11.64 19.91 — pH
11.64 < pH < 14.00 31.55 -2 pH
10
PPLAL’ PbSO,
841 +
6 - i}
PB(SOy4)z
4 . »
2 4 PbSO«
o
o 5

Figura 2.7. Diagrama pPb’ = f(pH)

SIS CON
FALLA DE ORIGEN
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2.3 Construccion del diagrama de Pourbaix para plomo en presencia de sulfatos

Pb(Il) + 2c- = Pb°

PbSO, 4 PH(OH)2d
Ph(Ind * : / > pH
7.97 .
Pb°
Pb(0) : pH
HSO4" S04~

S04 : / : > pH

L 1.98 - ;

Figura 2.8. Diagramas unidimensionates Pb(ll) . + 297 = Pb* v SRR S

Intervalos para los équili'bnos repr nti\l;vbs ‘a ﬁPb; =0.0 . '
0.0<pH =198 = E®" = 0.3003 ~ 0.03 pH
1.98 < pH < 7,97 E°*" = -0.3597

7.97 < pH < 14.00 E°** = 0.1185 - 0.03 (2 pH)

E™(V) O T
-0.1 1 5
0.2
0.3 —
0.4
-0.5 1
-0.6 - Po°
0.7
-0.8

-
o
--

PESOLL PB(OH), 4

pH

Figura 2.9. Diagrama tipo Pourbaix E*" vs. PH para plomo en presencia de sulfatos.
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2.4 Construccion de los disgramas de zona de predominio, DZP para Cu en presencia

de H;SO,

Estudio para Cu’(II)

Se considera primero al Cu’(ll), para esto se utilizan las siguientes constantes (Obtenidos
del programa analitico computacional Medusa):

Cu?®' = H'+ Cu(OH)' LogK = -7.96
cu® = 2H" + Cu(OH):2 LogK =-16.24
cu® = 3H'+ Cu(OH)s _LogK =-26.7
Ccu* = 4H* + Cu(OH)s ™ LogK = -39.6
Cu®** + SO, = CuSOs LogK = 2.31
Cu?* + SO = CuSOa.l LogK = -2.92
cu® = Cu(OH): ! LogK = -8.64
HSO . = H"'+ S04~ pKaz = 1.98
Equilibrio generalizado

Cu(I) + SO4' . = CuSO4"

las constantes - anteriores, los ' diagramas unidimensionales para las

De se construyen
especies solubles, mostrados a continuacién,
cu Cu(Otn’ Cu(@I1): 1 Cu(Ot Cu(OIty, o
Cu'(1l) : / S — - % pH
7.96 R.28 .10.46 - 12.9 B E
HSOL 80 Lo :
SO / -l . NT]
1.98 e T :
CuSO, o
Cus0s° phl

Figura 2.10. Diagramas unidimensionales para especies solubles de cobre

De los diagramas anteriores se ﬁeleccxonan los equnhbrlos represenlauvos a cada intervalo
de pH., para construir la ﬁ,ura 2,11, . B

00 <spH<=<1.98 0.33 + pH
1.98 =<pH <7.96 2.31

7.96 =< ph <8.28 10.27 < pH_
8.28 <pH <10.46 18.55 < 2pH
10.46 < pHl < 12.9 29.01 - 3pH
12.9 < pH < 14.00 41.91 - 4pH



pPSOs §

Cuy?* Cu(OH)* ——t-
o — N
5
-5 . CuSO,
-10
-15
pH
Figura 2.11. Diagrama de zonas de pr ino para especit lubles de cobre

Para las especics insolubles de Cu® (11) 1

Recordando que el Cu’’ .(i1) 1 = Cu(OH):l y que el Cu (S04) (Il = Cu(sO4)l,
utilizando los equilibrios representativos en cada intervalo de pH, se construye lafigura
2,12, ) S N :

Ceuanditw é_o; =vC,u(504>i' e
Cu(OH), L
Cuind ® : B pH
SO : pH
CusoNd-: pH

Figura 2.12. Diagramas umd"nensoonales pam especies inso(ilbles de cobre’
tnicrvalos para los équilibrios representativos de las especies insolubles

00 =pHs198 3.74 - pH
1.98 < pH < 14.00 5.72 - 2pH




-15
-20
-25

pH

Figura 2.13. Diagrama de zonas de predominio para especies solubles c*z cobre B

Considerando que se tiene una concentracion de IM de sulfalos :se; hace ‘un corte en las

figuras 2.11 y 2.13 a un pSO.’ = 0.0 para. obtencr. -los lcmes duas,ramas
unidimensionales que se presentan en la figura 2,14, - =5 A :
CuSO. Cu(Ol 1), Cu(OH)y -
Cully” : / et %
9.275 10.46
CuSO.d
Cu(Dd ™ /-
2.86°
HSO," o
50, / —-
1.98

Figura 2.14. Diagramas unidimensionales de en bSO.“: =

Intervalos para los equilibrios representativos 'a ‘pso..'_ = 00

0.0 < pH < 2.86 -5.23
2.86 < pH <9.275 -10. 95 + 2pH
9.275 < pH < 10.46 7.6
10.46 < pl $12.9 18.06 - pH
12.9 < pH < 14,00 30.96 - 2pH
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10
cuan g |
CuSO,
6
4,4
2
0o
-2 15
4 i
6 cusot
pH |

Figura 2.15. Diagrama pCu’ = f(pH)
2.8 Construccion del diagrama de Pourbaix para cobre en presencia de sulfatos

Cu (Il) + 2e- = Cu®

Cuso.. .. ‘ Cu(Oin
Cudl) : et / ptl
R 5.475
Cu®
Cu(0) : - pH
HSOL SOs
SOy /- pil
1.98

Figura 2. 16. Diagramas unidimensionales Pb(ll) + 2e- = Pb*

Intervalos para los equilibrios representativos a pCu’ = 0.0

0.0=<pH =1.98 E®’" = 0.3291 -~ 0.03 pH
1.98 < pH <5.475 E° " =0.2697
5.475 s pH < 14.00 E°* = 0.5982 - 0.03(2 pH)



pH

Figura 2.17. Diagrama tipo Pourbaix E*" vs pH para cobre en presencia de sulfatos

ETY) 0.4

0.2 -

CuSO,

Cw(OH)

o
0.2 |
0.4 |
0.6

PO

0.8

pH

Figura 2.18. Integracion de i1as figuras 2.9 y 2.17 para el sisterna experimental.
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Capituio 111

Parte experimental

Metodologia

3.1 Realizacion de la pieza de plomo para su [ ior v

brimi con cobre

3.1.1 Material y reactivos:

Existen diversos métodos y moldes para elaborar uria piem metzilica por fundicion

Plomo de desecho

Molde
Tanque de gas butano con quemador

Equipo de proteccion personal
Crisol de grafito tipo salamandra

Horno de tipo monolitico

Proceso de elaboracion
Dependiendo de lo que se pretende realizar se clige la forma necesaria de la figura.
Para verificar condiciones Sptimas del recubrlmlemo. ee emplea el vaciado en

molde metalico a presion y la forma de la figura que se ehbe es cubuca. i

Para el rastreo de iones, se clige el vaciado ‘en molde mclallco por &,ravedad yla

forma de la figura que se elige es cilindrica.
A partir de un modelo de plastico o madera. se elabora el moldc.

1132022

La siguiente lista, presenta algunos de ellos:

Vaciado en molde de arena
Vaciado en molde metalico por gravedad
Vaciado en molde metilico a presién

Vaciado en molde metilico a baja presion
Vaciado por succién e
Vaciado por el método de la ™

érzi"pcidida"

21 método que se elige para la elaboraciéon de una pieza se hace dependiendo de las

necesidades y caracteristicas que ésta debe cumplir.
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En cl presente trabajo, se emplearon los tres pnmeros melodos (vacuados en molde de arena

para la construccnén de Ios moldes metallcos, en molde metallco por gravedad y en molde

mctalico a presron) los cuales se exphcan a contmuacuon' !

De ser ny ccs"ario,"cs posible alcanzar una textura tersa en la superficie que se acerque a la
del vaciado en el molde metalico. Existen pocos limites técnicos para el vaciado por estc
método a pesar de que no es facil vaciar secciones con resistencia adecuada por debajo de

un espesor de Smm.

' H“!m
“Skinbob”
" Canal del metal Rundido
Figura 3. 1. Seccion esqt ica uel iado en molde de arena en caja o base de moldeado.

Ll vaciado en molde metdlico por gravedad como método de produccion esta condicionada
por: a) el nimero de vaciados idénticos requeridos (por lo general, el costo de fabricacion
del molde se justifica por corridas de entre 1000 y 5000) y b) las propiedades mecidnicas
necesarias para la funcién que lleven a cabo los vaciados. El vaciado en molde metilico. a
pesar de ser muy versatil, impone alguna limitaciones practicas cuando los vaciados son
muy grandes y se acentuan los problemas relacnonados con - la nhmenlacnon de secciones
delgadas y con los esfuerzos debidos a la contraccion. Fsle metodo fue emplcado en la

elaboracion de cilindros para ¢l seguimicnto fisicoquimico de la migracidn de iones.



El costo de fabricacion de los moldes para el vaciado en molde metdlico a presion (figura
3.2) conocido también como “vaciado por inyeccién®™ es normalmente elevado y en general
sélo se recupera a partir de una corrida de produccién de 10 mil o mas vaciados,. aunque

puede resultar economico para cantidades menores si las piezas son chicas y conrdisc'ﬁos_ -

muy simples.

Los vaciados en moldes metilicos a presion. tienen por lo general las! bi;opiedades
mecanicas mas elevadas de todas en relacion con el peso; las superficies son‘!iSéS‘y,la
precision dimensional es muy alta. Requieren muy poco acabado y resulta pbsiblé lograr
secciones muy deigadas. Esta técnica fue cmpleada en la eclaboracidn de prismas
rectangulares para determinar los datos precisos sobre el electrodepdsito y para el estudio

de microscopia electronica.

Cavidad de! molde
N \ N
SN }\'\ 4

AN .

£/ metal fndido se vierte a mano \ \\
- N
N

Figura 3.2. Seccion esquematica del vaciado en molde metalico a presion.

El paso siguiente es la fusion del metal y en ¢l vertido de éste en el molde. La
manipulacién del horno y del metal exige cuidado y una cierta dosis de habilidad si

se quiere que los resultados sean satisfactorios.
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3.2 Electrodeposicion de cobre sobre plomo

3.2.1 Material y reactivos

- Figura de plomo como electrodo (catodo)

- Alambre de cobre (anodo)
- Bascula analitica

- Pipetas volumétricas 1,5, 10 y 25 mL.

- Fuente de poder

- Voltimetro

- Acido sulfurico concentrado
- Sulfato de cobre Grado reactivo analitico - Crbnérhet;o !

- Vasos de precipitado 50, 100 y 250 mL.

- Matraces vdlumétriqos 50y 100 mL

3.2.2 Proceso d

Anodo (Cu) ‘ Catodo (Pb

Figura 3.3 Celda electroquimica en que se produce la electronizacion del ion Co** en una fuente
de electrones.

TESIS CON 2
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3.3 Realizar un rastreo acerca de la migracion de iones plomo a través del depésito de
cobre,

Determinacién de plomo en las muestras por espectroscopia de absorcion atémica®.

Una pieza de plomo recubierta con cobre se pesa y se disuelve sélo la pelicula de cobre en
dcido nitrico. Después de una dilucién apropiada, la muestra se aspir;x en una flama y se
mide la absorcion de la radiacion de una lampara de catodo hueco.

Preparacion de la disoluciéon

Solucion estandar de plomo, 100 mg/L.. Secar una cantidad de P(NOs)2 grado reactivo por
1 hora a 110°C. Enfriar y pesar 0.17 g en un matraz volumétrico de 1 L. Disuelver en una
disolucién de 5 mL de agua y 1 a 3 mL de HNO; concentrado. Diluir a la marca con agua

destilada y mezclar bien.

Procedimiento

Pesar muestras duplicadas del problema (nota 1) en vasos de 150 mL. Cubrir con vidrios de
reloj y disuelver (utilizar una campana) en una mezcla Que consiste de unos 4 mL de HNO:
concentrado y 4 mL de HC! concentrado (nota 2). Hervir suavemente para eliminar 6xidos
de nitrogeno. Enfriar; transfierir cuantitativamente las soluciones a matraces volumétricos
de 250 mL individuales, diluir a la marca con agua y mezclar bien.

Utilizar pipctas volumétricas para distribuir porciones de 0, 1, 3, 5, 8, 10, 13 y 15 mL de la
solucién estindar de plomo a matraces volumétricos de 100 mL individuales. Adicionar 4
mi. de HNO; concentrado y 4 mL de HCI concentrado a cada uno y diluyir a la marca con
agua. Transferir alicuotas de 5.00 mL de cada muestra a matraces volumétricos de 50 mL y

diluir a 1a marca con agua.

Ajustar ¢l monocromador a 217.00 nm y medir Ia absorbancia para cada estindar y la
muestra a esa longitud de onda con un tiempo de mediciéon de 10.00 segundos. Tomar al

menos dos lecturas para cada medicion.

Trazar una grifica con los datos de calibracién. Informar el porcentaje de plomo en cada

una de las muestras problema.
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3.4 Aniilisis de superficics por microscopia clectrénica

hados obtenidos en los estudios quimicos de

Con el fin de compk yr idar los r

electrodepdsito y de la migracion de iones a través de la pelicula de cobre es preciso un

analisis de la superficie y estructura de las siguientes muestras:

1.- Plomo de desecho con el que se elaboran las figuras

2.- Cobre
3.- Superficie de plomo a 7 dias de haber sido recubierto electroliticamente con cobre

4.- Superficic de plomo a 60 dias de haber sido recubierto electroliticamente con cobre

Los detalles de la estructura de los metales no son facilmente visibles a simple vista, pero
las estructuras de grano de los metales pueden verse de manera precisa a través de un
microscopio electronico de barrido ( MEB — SEM - “Scaning Electron Microscop™). Las
caracteristicas del metal y el tamafio dec grano pueden determinarse estudiando Ia
micrografia. El especialista realiza el examen visual para el registro de las estructuras

metalicas por medio de la fotografia.

En el capitulo I'V pueden apreciarse las metalografias seleccionadas y su descripcion.
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Capitulo IV

Anilisis y discusion de resultados

R liados Condici del R brimi

TABLA 1. DATOS DEL ELECTRODEPOSITO.

o] mi(e) [ mp(e) [mem (g)| At.(cm?) | mami7A
| [55.1987 ] 55.2164 | 0.0177 18.00 0.0010
2 [ 60.0602 | 60.0794 | 0.0192 19.16 0.0010
3 | 58.6765 | 58.6925 0.016 18.58 0.0009
4 [59.7321] 59.7445| 0.0128 18.87 0.0007

Donde:
my= Masa de la figura de plomo
mz= Masa de la figura recubierta con cobre
mz— m; = Masa de cobre fijado
At = Arca total de la figura de plomo determinada mediante la ecuacién:
At = 2(a + b)c + 2ab , correspondiente a un paralelepipedo rectangular.
La relacion (m; — ma) / A permite apreciar la uniformidad ‘en cuanto a los electrodepdsitos
realizados. V i . L P
Promedio = 0.0009

Desviacién estandar = 0.00012 -

Discusion

Puede apreciarse en las grificas que ‘en el pH dc (rabajo (entre (o] y l) y con, el potencial
nan en el ststcma son Pb" y Cu3*

ajustado en [-0.4 < x <. -03V). las espec:es que predon‘

que pasa a Cu®.

Es importante resaltar que durante la reaccion-electroquimica el catodo no se altera. Su
misién consiste en actuar como superficie para la adsorcién de atomos de cobre reducidos
durante la reaccion. O bien, si se-prefiere referirlo a términos de la red cristalina que

12 dec!

constituye el catodo (electrocatalizador sdlido). el reticulo cri > NO se ¢ gra

porque sus particulas constitutivas pasen a la disolucién y crece por la adicién permanente
de particulas de la disolucién a la red cristalina. La superficie del catodo es una frontera

cstable.



De la tabla (1) podemos observar que el deposito en éstas condiciones es uniforme, la
relacién masa depositada / area es practicamente constante. Es importante recalcar la
imporiancia que adquicre la elaboracién de la pieza, dado que para esta parte del
experimento, se conté con prismas rectangulares vaciados en molde metilico a presion,

obteniendo asi superficies mas planas y por lo tanto recubrimientos homogéneos.

Resultados Rastreo de lones
Se recubricron con cobre 18 piczas de plomo de diferentes volumenes y vaciadas en molde

metalico por gravedad.

Se quitd el recubrimiento de cobre a tres piezas cada sicte dias, hasta cumplir treinta: a
partir de ahi, el recubrimicnto se quité cada 14 dias hasta cumplir los sesenta dias.
E£] rastreo se realizo por medio de espectrometria de absorcién atémica determinando las

cantidades para trazar la curva de calibracion que se muestra en la figura 4.1. (Ver datos ¢n

el anexo I. Tabla 2}

i 0.4
0.35

o 5 10 15 20
Ppm

Figura 4.1. Curva de calibracion. Absorbarncia = f (Concentracion)
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Cada una de las concentraciones obtenidas fue dividida por cl drea de la pieza de donde fue
removido el recubrimiento, obteniendo  una relacion denominada particularmente para este

trabajo comé [Pb]‘/A. (Vér datos Veny el anexo. Tabla 3)

Al graficar [Pb]*/A con respecto al tiempo transcurrido en quitar el depésito, obtenemos cl
siguiente grafico: ’

©ooooo0
®

[PL/A
[@]
F-S

(8] 20 40 60 80
Tiempo (Dias)

- AFlgum-;z bi;grama de la relacion de {PBb]/A con reSpeclo al tiempo.

il promedio para tres muestras cuyo depdsito fue removido el mismo dia se graficod en la

figura 4.3, donde también sc aprecia la media estadistica:
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40 60 80
Tiempo (Dias)

i

Figura 4.3. Diagrama del compartamiento fisicoquimico acerca de la migracion de jones plomo a
través de la pelicula de cobre con respecto al tiempo.

Donde :

Discusion

L.a concentracién de plomo encontrado en cada una de las muestras presenta cierto rango de -

uniformidad. sin embargo. no se aprecia un incremento con rcspcclo al ;iempo.

La concentracion de plomo preseme se debc ala’ tecmca de rcmocuon del’cobre; ¢l cual fue

ImprEClblOneS.

La importancia de no tener una migracion de plomo es por 1cncr ec&,undad enel ‘mancjo de

piezas de ornato elaboradas con este material.
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Despues del rastreo reah?ado pot absorcion, alomlca. al manejar los dalos se obtuvo la

figura 4.2, que es un indicativo para eslablccer que no hay una‘ mq,racnon por consnderar

dado que casi todos los valores dc [Pb]‘/A se encuentran ‘entre Ias 3 y las 5 umdades.‘ ;

Por otra parte, como Ia canudad dc masa deposuada es muy pequefia (labla l), es necesario
mencionar que el componamnemo puede variar (figura 4.2) dependiendo de la“técnica

empleada en la elaboracion de las piezas sobre las cuales se realiza el deposno
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Resultados de Microscopia Electréonica

Figura 4.4. Metalografia de ila superficie metalica del control de plomo 4500x.
Trabajo de rmicroscopia electronica FES-Cuautitian. UNAM
Fotografias: Tec. Rodolfo Robles Gomez

Figura 4.5 Metalografia de la superficie metalica del control de plomo 7000x
Trabajo de microscopia electronica FES-Cuautitian. UNAM
Fotografias: Tec. Rodolfo Robles Gomez

TESIS CON o
EALLA DE ORIGEN




Figura 4.6. mlakyaﬂa i de la superficie metalica del control de plomo 7000x.
Trabajo de ia electronica FES-Cuautitian. UNAM
Fotografias: Tec. Rodolfo Robles Gomez

Figura 4.7. Metalografia de la superficie metalica del control de cobre 7000x.
Trabajo de microscopia electronica FES-Cuautitian. UNAM
Fotografias: Tec. Rodoifo Robles Gomez

TESIS CON
FALLA DE ORIGEN




Figura 4.8. Metalografia il de la superficie metalica del control de cobre 7000x.
Trabajo de microscaopia electronica FES-Cuautitian. UNAM
Fotografias: Tec. Rodoifo Robles Géomez

Figura 4.9. Metalografia de la superficie rmetalica de la pieza de pkormno con pelicula de cobre a 7
dias del depésito 7000x.
Trabajo de microscopia electronica FES-Cuautitlan. UNAM
Fotografias: Tec. Rodoifo Robles Gomez

TESIS CON
FALLA DE ORIGEH “




Figura 4.10. Metalografia Il de la superficie metalica de 1a pieza de plomo con pelicula de cobre a 7
dias del depoésito 7000x.
Trabajo tb microscopla electronica FES-Cuautitian. UNAM
otografias: Tec. Rodolfo Robles Gomez

Figura 4.11. Metalografia (1l de la superficie metalica de la pieza de plomo con pelicula de cobre a
7 dias del depdésito 7000x.
Trabajo de microscopia electronica FES-Cuautitlan. UNAM
Fotografias: Tec. Rodolfo Robles Gomez

TESIS CON *
FALLA DE QORIGEN




Figura 4. 12. Metalografia de la superficie metalica de la pieza de plormo con pelicula de cobre a 60
dias del deposito 7000x.
Trabajo de microscopia electronica FES-Cuautitian. UNAM
Fotografias: Tec. Rodoifo Robles Gomez

Figura 4. 13. Metalografia Il de 1a superficie metalica de la pieza de plomo con pelicula de cobre a
60 dias del depésito 7000x.
Trabajo de microscopia etectronica FES-Cuautitian. UNAM
Fotografias: Tec. Rodolfo Robles Gomez

TESIS CON "
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Figura 4. 14. Metalografia Il de 1a superficie metalica de la pieza de piomo con pelicula de cobre a
60 dlas del depésito 7000x.
Trabajo cb microscopia electronica FES-Cuautitlan. UNAM
otografias: Tec. Rodoifo Robles Gomez

electro

Pucde apreciarse en la figura 4.4 quc la pieza de plomo presenta homogencidad en su
superficic y que el terminado obtenido en la fundicidon es aceptable. Es necesario recalcar

que no fue sometida a tratamientos de maleabilidad.

Cuando el aumento se intensifica a 7000x. podemos seguir . aprecnando ‘quc la superﬁc:e
r m| rtancla (las .

tiene acabados satisfactorios. Las. posnbles ﬁa ums
piezas no serian sometidas a ningan esfuerzo mccanlcq considerable

4 6. son folos comrol dc la supcrﬁc:c a 7000 aumentos para las piezas de
ientras queilas Fburas ER 7 Y /4.8 'son fotos control también a 7000

Las figuras 4 5‘

plomo oblemdas
aumentos para una superﬁctc de cobre sometido a laminado. Observar diferencias.

Son por- demds interesantes los resultados para las tomas obtenidas después del los

clectrodepdsitos. En las metalografias 4.9, 4.10 y 4.11 grabadas a los siete dias del proceso

TESIS CON *
FALLA DE QORIGEN




eleclroquxmlco pueden aprec:arse cumulos de cobre dlstnbuldos homogeneameme sobre la

superﬁcne de plomo. Esms cumulos se presentan como aglomeracuones esfencas

La dlferencm con el control de cobre sc'debe a que Ia muestra fue una lamma, es decnr ‘se

observan dlferentes “upos de’ grano, dado que’ ninguno’ de los dos electrodepo tos fueron

En cuanto-a los resultados que_ se- muestran en: las ﬁguras '4.12,:4.13 y. 4.14, 'tambiéh se-
aprecnan los camulos : de cobre hay dxferenmas notables entre los

100x y en éste trabajgﬁ se hicieron a 7000x los‘cumulos son microgranos.
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Conclusiones

Dada la problemiitica que implica la contaminaciéon del medio por
plomo, es posible reciclar éste, fabricar figuras mediante el proceso
de fundiciéon y recubrirtas con un metal que no represente un
. - _ N

i

pr en > A €

Con base en el estudio tedrico, se determiné que las condiciones

optimas para el recubrimiento de plomo con cobre son:
0<pH<1y-03>E°"=>-04V

donde el cobre en solucion se deposita y las superficies de plomo

permanccen estables.

Se verifico experimentalmente la informacion obtenida a partir de

los diagramas de Pourbaix acerca del recubrimi electroq y

de cobre sobre plomo.
Los estudios fisicogquimico y de microscopia electrénica indican que

no hay una migracion significativa de iones de plomo a través de la

pelicula de cobre.
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Anexo 1

TABLA 2. DATOS PARA LA CURVA DE CALIBRACION

STD (ppm)

o m, ABS,_|[ABS: |[ABS,_|[IPb]_J[ Atcm®) ][ [Pb]*/A
]l 18.5314 [ ¢ ) J[0.1169 o163 J[0.1166 1[4.39 ][ 12.3370][ 0.355%
17.4966 | 17.5017 |[ 0.0051 J[0:2330 ][0, 0.2333 |[9.09_|[12.1768][0.7465
(15,9270 |[15.9322 ][ 0.0052 J[0.1742_ 01741 ] 11.9098 ][0.5600_]
[ 2006258 | 200676 1[ 00048 {[T 12.60411]0.4237 |
[186479 [ 1R 6530 ][ 0.0051 ][0.1500 12.1912](0.4659_]
13,6952 [01330 } ] 3 11.6427][0.5033
15 1x00 J[ 151852 ][ 00052 [[0.1077 }[0.1072_}]0.1074 ] 11,7496 ][0.3438 |
101101 || 19.1239 [ 0.0048 [[0.1817 1[0 1827 ][ 0.1822 ][ ; [12.2438 [ 0.5625 |
10,5807 [ 10 3836 _i[ 0.0049 ][0.1047_}| 0.1 0.1048 ]| - [10.5a84][0.35%0
[ 1375632 j[ 1975690 ][ 00058 [[071393 ][0 1499 ][0.1496 |[5. 11,6427 [[ 04887
[17.770% | [0 71036 01935 |[0.1935_[7 0.6126
[ 16.6530 || 16.6579 1[0.T869 [01869 J[0.1869 |[ 05570
13.7753 )| 15.7824 || 0.0069 J[0 1675 [0.1673_1[0.1674 0.539%
155791 56 [ 0.0065 J[01735 [0 1746 ][0.1745 ] 65736 ]
5 15 3326_ 00063 {0 1782 01780 | 0.5854
60 126609 _0.0060 | 0.1069 [0.1064 ][ 0.1066 ] 0.3542 |
1238 101207 01209 [ 11.7496 j{ 0.388 |
1029} (01936 ¢ 38 1 12.1036][0.6230




Donde m; = Masa de la figura de plomo

mz = Masa de la figura recubierta con cobre

mz— m, = Masa de cobre fijado '

t = Tiempo de permanencia del depos'v o (en d|as)
ABS; = Absorbancia de la muest :
ABS2 = Absorbancia de la muest
ABS,;= Absorbancia promcdl '
A = Areade la Fgura. EI area fue determmada medlame la ecuamon
correspondleme a un cnlmdro

. (Dupiicado)

[Pb)= Concentracién de plomo‘(ppm)

[Pb]*/A = Relacion de la concentmc:én de plomo en soluc:on con respeclo al volumen de

la figura.
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Amnexo Il

Construcciéon del hormo

En la industria, actualmente, muchos de las estructuras de homo, responden al npo

conocido como “monolitico™.” El -término resulta mas dcscnphvo que correct
referencia al tipo de forma. a base de |rlo formando hacia’ amba, sobre ‘el terreno a parur de

la cawdad

materiales refractarios adccuados, dentro de

externo y una estructura pr'
cjemplo dec este homo., En la pane mfenor se practlca una’ abenura que se ul iza

simultaneamente como a;,u;ero pam evacuaciéon de cenizas y para el chorro de alre. i

El material uuhmdo para la estructura es una mezcla 1: 1 de arcilla refractana y "&rog -
término utilizado para describir el tadrillo refractario calcinado y ﬁnamenle molido 'con que
se refuerza la arcilla- para mejorar su resistencia  mecdnica, su -resistencia a alias

temperaturas y para reducir la tendencia a la formacion de grietas.

En una zona industrial se tiene poca dificultad en la obtenciéon de los materiales necesarios.
si se acude a la direccidon de alguna de las fabricas de ladrillos local. La calidad de la arcilla
puede variar, pero sin duda. por el tipo de hormo de que se trata, los resulitados seran
satisfactorios. En el supuesto de que se encuentre lejos de la zona industrial. se podra

obtener una arcilla de buena calidad de uno de los fabricantes de crisoles.

Anexo H. Figura 1. Horno de facil construccion de revestimiento interno de estructura monolitica.



Scleccion del crisol

El tipo de crisol mas utilizado en la fundicién es el de arcilla refractaria mezclada con
grafito y, excepto en los casos en que dispositivos especiales del hormo exigen formas
especiales, el mismo tipo resuita adecuado para cualquiera de los metales habituales, se

denomina como crisol Salamandra y se muestra en la figura 2.

Anexo ll. Figura 2. Crisoles salamandra de grafito,; el de ia derecha ha llegado al final de su vida, el
de /3 izquierda esta sin estrenar.

Cuando se funden diferentes metales, por lo general resulta aconscjable tener un crisol
especifico para cada uno de ellos. Para la fusién de aleaciones no férricas, la vida de uno de
estos crisoles de grafito, excluyendo accidentes, resulta casi ilimitada. Siempre debe

prestarse atencion al introducirlo y sacarlo del horno.
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