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Capitulo |

Objetivo.

A parﬁrrde desechos de una planta anodizadora de aluminio obtener Sulfato de Aluminio con una

pureza superior al 99%.

El Sulfato de Aluminio se obtiene mezclando los enjuagues del proceso de matizado con los
enjuagues del proceso de decapado, para obtener Hidroxido de Aluminio, posteriormente este se hace
reaccionar con Acido Sulftrico concentrado para obtener el Sulfato de Aluminio.

Esto se hace con el proposito de evitar las descargas residuales de aluminio al medio ambiente y
para utilizarlo como un beneficio para la empresa obteniendo mas recursos evitando la contaminacion.



Resumen

La proteccion ambiental es uno de los retos mas importantes en la actualidad. Las plantas
anodizadoras de aluminio generan una carga importante de contaminantes al medio ambiente.

Los residuos peligrosos con clave CRETIB de toxicos, de las empresas anodizadoras provienen
del agua residual generada por las operaciones de enjuague que siguen después de las operaciones de

matizado y decapado.

La infraestructura con que cuentan algunas pequeias y microempresas, aun son insuficlentes
para el manejo adecuado de los residuos peligrosos. Algunas de estas empresas solo neutralizan sus
aguas residuales y posteriormente son descargadas a la red de alcantarillado. Algunas otras no emplean
ninguna medida para tratar sus aguas residuales, por lo que las descargan directamente a la red de

alcantarillado.

La industria esta consiente de esto, por [o cual permiti® tomar muestras de estos residuos, de los
jo, los cuales se aprovecharon para recuperar- el contenido de

enjuagues de y .de dec
aluminio y producir Sulfato de Aluminio, Util en el tratamiento de aguas residuales. También se obtuvo

como subproducto Sulfatoe de Sodio

Para realizar el analisis de los residuos, se tomaron 3 muestras en diferentes tiempos de una
ptanta anodizadora. Las muestras son clasificadas como tinas acidas y tinas basicas, la muestra de tina
basica es recolectada de los enjuagues del proceso de matizado y la muestra de. tina acida es
recolectada del proceso de los enjuagues de decapado. ‘Estas muestras se analizaron para determinar el
contenido de Acido Sulfurico y Aluminio en la tina Acida y el contenido de Hidréxido de Sodio y Aluminio

en la tina basica.

Se determino el contenido de Acido Sulfurico en cada una de las tinas acidas y el contenido de
Hidroxido de Sodio de cada una de las tinas basicas por medio de valoraciones potenciometricas. Para
interpretar los resultados se hicieron valoraciones potenciometricas “Patrén” con soluciones preparadas a

partir de reactivos analiticos.

Para la cuanllﬂcagién;de(:‘al‘uminIO'de cada una de las tinas acidas y basicas se realiza una

valoracién complejometricas por réirocesd utifizando E.D.T.A. como valorante.

La recuperacion de fAlumlnio como Sulfato de Aluminio se realiz0 haciendo reaccionar la tina
basica con la tina écida"h_a ta la obtencion de Hidréxido de Aluminio, a este se le hicieron una serie de




enjuagues con agua para eliminar el Sulfato de Sodio presente, estos enjuagues se recolectaron. Ya

teniendo el Hidroxido de Aluminio se hizo reaccionar con Acido Sulfurico concentrado hasta la disotucién
total del Hidroxido de Aluminio,” se evaporo el exceso de agua y se cristalizo el Sulfato de Aluminio. Para
la determinacion de su pureza se realizo una valoracion complejometrica por retroceso utilizando E.D.T.A.

como valorante.

Otra manera en la que se obtuvo el Sulfato de Aluminio fue haciendo reaccionar la tina basica
con Acido Sulfurico concentrado reactivo analitico hasta la obtencion de Hidréxido de Aluminio, el cual se
enjuago varias veces con agua para eliminar el Sulfato de Sodio presente, estos enjuaguas se
recolectaron. ' Y se procedid experimentalmente como en el parrafo anterior.

Se evapora el exceso de agua a los enjuagues recolectados que se le hicieron al Hidréxido de
Aluminio y se cristaliza obteniendo el Sulfato de Sodio, al cual se le de(ermlna su pureza con una

determinacién gravimetrica de sulfatos.



Cagpitisio 11

Generalidades

2.1 Aluminio

2.1.1 Historia del Aluminio (5)

El termino aluminio proviene de! latin “alumen”, alumbre. En 1754 Marggraf demostré que la
alumina era una tierra diferente a la cal. Humphrey Dhabi, en 1807, trato de separar el elemento metalico
de la almina, pero la obtencién del metal no se logro hasta 1825, cuando Hans Christian Oersted calenté
cloruro de aluminio con amalgama de potasio, separo luego el mercurio por destilacion y obtuvo aluminio
metalico en forma de polvo con brillo metalico. En 1845 Friedrich Wohler se valié del potasio metalico
como reductor y obtuvo particulas pequefas de aluminio, cada una de las cuales pesaba
aproximadamente un centigramo, lo bastante grandes para comprobar que el aluminio era un metal ligero
y dactil con peso especifico de 2.5 a 2.7. Para lograr la produccion en cantidad que permitiese
determinar algunas de sus propiedades Utiles y sus aplicaciones potenciales, fueron necesarias las
investigaciones experimentales de Henri Sainte-Claire Deville, quien en 1854, descubrié que sustituyendo
el potasio con sodio metalico y valiéndose del cloruro de sodio y aluminio como fuente protector, se podia
producir aluminio en gran escala. Con el tiempo se perfecciono de diversas maneras, el procedimiento,
pero el aluminio continuo siendo un metal muy caro que solo se empleaba en joyeria. En 1886, Charles
Martin may. de Oberlin, Ohio; descubrié el proceso electrolitico para producir aluminio con aliumina
disuelta en criolita fundida. Poco mas o menos en la misma época, Paul L. T. Heroult hizo en Europa el
mismo descubrimiento. Este proceso es el que emplea hoy con perfeccionamientos del equipo y de Ia

técnica.

2.1.2 Estado Natural (€)

El aluminio es, con mucho el metal mas abundante en la corteza terrestre de la que constituye el
7.51% mientras el hierro, que le sigue, forma solo el 4.7%. Debido a su gran afinidad para el oxigeno el
aluminio no se presenta nativo sino en forma de combinaciones, de las mas ~lmportames; sonlos
feldespatos, gneis, micas, arcillas y bauxitas. Actualmente, solo se utilizan las bauxitas pafa la obtencion
de aluminio. La composicién de aquellas es 5§5-60% A,Oi, 20-25% Fey0i, 2-3% Sio,_~2.5-3% TiO2 v
12-15% de agua. A s



El nombre “bauxn(a procede del pnmer yacnmlento encontrado en “lLes Beaux” provincia en el sur
de Francia. Hoy dia se denomina bauxitas lodos los minerales que tienen un elevado contenido en oxido

de aluminio.

2.1.3 Propiedades Fisicas y Quimicas del Aluminio

El aluminio (Al) es un elemento metalico y pertenece al grupo de los metales ligeros, de numero
atéomico 13; Grupo IlIA de |a Tabla periddica. Peso atomico 26,98154, Valencia 3, sin is6topos estables,
maonovalentes en compueslos de alta temperatura. Es blando y muy maleable se puede laminar a hojas
de 0.004 mm de espesor. Una superficie recién cortada tiene brillo de plata, pero se recubre en el
intervalo de unos pocos segundos con una capa de oxido. (9)

Su conductividad térmica es tres veces mejor que la del hierro y solo la mitad de la del cobre. La
conductividad eléctrica es solamente 65% de |a de! cobre y las impurezas disminuyen la conductividad.

(6).

=renles orcentajes de ureza.
AR g
feJ.us-'ﬁ&Qﬁ
2.698!
2.6978
2.37
6.6
C) [ €600 657
P.eb (°C) 2057
Calor de combustién (kilocal) 399.0
e (2A0+ 30 = ALO,) o
Calor especifico a 100°C (cal/g) 0.2226
Resnsnvndad a 20°C (microohmios- cm) 2.6548 2.828
" _Conductividad a 20 °C (%del Cu®) _ 64.94 60.97
Coefciente de temperatura en la 0.00429 0.00403
. _____resistividad a 20°C
i Conductividad Térmica 0.52
. (cal/seg/icm?/°Clcm)
Reflectividad (%)
Luz de filamento de volframio 20
2 500 A 85
- 10 000 A 95
Emisividad térmica a 37.8 °C (%) 3
Susceptibilidad magnética (c.g.s.) 0.58 x 10™
Parametro de malla, A a 25°C, 4.0413
L Ceélula cubica de caras centradas

Los Conductores de aluminio se hacen con el metal del 99.5% de pureza
® Patron internacional de cobre recocido = 100%

Referencia (5) TESIS CON
ALLA DE ORIGEN s




El aluminio ocupa un lugar importante en la serie electroquimica, con un potencial eleciroquimico

es de -1.67 v;
Al° ——® AP+ 3e- @)

. Reslsle el alaque de agenles a(mos!éncos y de muchos medios quimicos. - Esta resistencia se
debe a la capa protectora de ox:do que se forma por Ia accion del aire atmosférico, pelicula que empieza
a formarse de mmedla(o en las superficies producidas por el corte. Aunque esta pelicula de oxido es
delgada (1140 de mlcra de espesor). es impermeable y sumamente protectora.

Al lgual que ol ros melales pulverizados. El polvo de aluminio arde con flama para dar una nube

de polvo de oxido de alumlnlo. ‘(8)
a Al(s) + 30,9 ~—————» 2ALOys) . (2-2)

El aluminio, como el berilio, es un metal anfotero que reacciona tanto con acidos como con

bases: R : ’ R )
2AI)+ 6 H@E) . L 2 A @@c) .+ 3 Halg) S 23
i+ 8 HO ) 2 [AI(QH)T (ae) + 3 Halg) SR )

2AI(s) + 2 OH (ac)

acido “sulfurico

Es atacado es dlluidas y. cor\centradas de acido clorhidrlco.

concentrado y. caﬁém
rapidamente “con ééua'
concentrado.(9) Laﬁ
ionizacion que el ééldcj

2.1.4 Produccién de Aluminio (10)

El aluminio se obtiene de la bauxita u oxido de aluminio hidratado. Al;O; x HO. Los iones
aluminio pueden reducirse a Al por electrolisis solo en ausencia de H;O. Primero la bauxita triturada se
purifica disolviéndola en una disolucién concentrada de NaOH para formar Na[Al(OH),] soluble. Luego se
precipita AI(OH); x H,O de la disolucion filtrada al soplar diéxido de carbono para neutralizar el NaOH que
no reaccionoc y el ion OH" por unidad formula de Na[AOH),]. Al calentar el producto hidratado se

deshidrata a Al;Os.



AIQO;(S) + 2NaOH (aq) + 3H20(I) ———’ 2 Na[AKOH), (aq) L (2-5)
2Na[Al(OH)., (aq) + COy(aq) ———— . 2 A{OH); (s) . + NazCOjx(aq) + HO(l) (2-6)

2 A{OH)3 (s) —_— Al,O;(s) + 3 H.0O(g) (2-7)

El punto de fusion de Al;O, es 2.045 °C, la electrolisis - de Al,O3 puro fundido tendria que
realizarse a esta temperatura o una mayor, con .un g?an gasto. Sin embargo, puede hacerse a una
temperatura mucho mas baja cuando Al;O, se mezcla con criolita, una mezcla de NaF y AlIF, a menudc“
representada como Naj[AlFe]. que tiene un punto de fusion muy inferior. La mezcla fundida puede ser
electrolizada a 1.000 °C con electrodos de carbono. Este proceso es llamado proceso Hall-Heroult .

En célula usada industriaimente para este proceso, a | a parte interna se le cubre coh carbono o
hierro carbonizado, que funciona como el catodo en el que los iones aluminio se reducen al melal libra.
El anodo de grafito se oxida a CO; gas y debe reemplazarse frecuentemente. Es(e es_uno de los

principales costos en la produccién de aluminio.

(Catodo) 4(A L+ T3e L ————t AL(1)) .

e (2-8)
(Anodo) 3(C(s) . .+ 2 0% ——>002(g) T T X\
(Reaccion neta) 4AP + ac(s) f'ks'Q"i (2-10)

E! aluminio fundido es mas denso que la crlollta fundlda. asl que ‘se’ recoge en el fondo de la

celula hasta que se drena y se enfria a un sélido.

El uso de grandes cantidades de energia eléctrica en la electrolisis hace que la produccion de
aluminio a partir de sus menas sea una metalurgia cara. Los métodos para reciclar Aluminio usado
gastan menos del 10% de la energia requerida para hacer metal nuevo a partir de bauxita por el proceso
Hall-Heroull. EIl proceso de aluminio reciclado constituye mas del 25% de la produccidon de este metal.

Esto ayuda a mantener bajo el costo del aluminio.



2.1.5 Informacion Estadistica

Tabla 2: Volumen de la Produccion de Aluminio de 1990 a 1996

Cuadro V91.3.4.14
e

Alemania’ 1254 7217 1138 950 941 989 997
Austraia | 1235 |71 236 1194 1306 1384 1285 7330
Brasil 931 1140 1193 1172 1184 1 188 1198
“Canada | 1567 1822 7972 2309 | 2255 2172 2282
“Espana 355" 355 358 356 338 362 362
| “Estados Unidos® | 5963 | 6331 | 6802 | 6635 6 389 6565 6 898
Francia 533 465 641 624 611 587 349
ndia 343 514 499 478 a7e 518 516
Japon= 7061 696 553 5432 602 679 569
Wéxico | 122 |T 122 79 100 74 32 167
Reino Unido” 209 231 396 515 514 520 240

Los datos de 1980 corresponden a la Republica Federal Alemana; a partir de 1991, a la Alemania Unificada.

de aluminio secundario recuperado de desechos secundarios.

Los datos corresponden a la produccion de aluminio de la primera fusion, proveniente de minerales nacionales e importados, y|

J

Incluye aleaciones. ]

—

1998, México, 1999,

L‘uanle: INEGI, Anuario de los Unidos M.

1

Referencia (167




Tabla 3: Principales paises que importan Aluminio
Valor anual 2001 en dolares americanos

g LR Ra RIR ey o Qe [ Imponaciones | S X
Venezuela (Repiblica de) 19,965,742 84.6023,

[Canada 2,211,455 9.3707|
}E?u;dos Unidos de América 1,422,044 6.0257|
Irlanda (Republica de) 150{ 0.0006
Reino Unido de la Gran Bretana e trianda del Norte 125/ 0.0005|

Total importado) 23,599,516 100

Fuente. Secretaria de Economia con datos de Bansico

Referencia (17)

Tabla 4: Principales paises que exportan Aluminio
Valor anual 2001 en dolares americanos

gAY RIS RN Exportacionas &
Estados Unidos de América 303,027
Republica Federativa Checa y Eslovaca 121,347 26.4551
[Cuba (Republica de) 33,575 7.3197|
Costa Rica (Republica de) 741 0.1615|
Total exportado 458,690 100

Fuente: Secretoria de Economia con datos de Banvico

Referencia (17)




2.2 Sulfato de Aluminio

2.2.1 Sulfato de Aluminio y Alumbres (11)

La manufactura de Alumbres ocasiona solo un paso adicional al praceso del sutfato de aluminio.
Esto junto con el hecho de que los empleos del sulfato de aluminio y de los alumbres son similares y que
en gran medida, los compueslos son intercambiables. justifica su exposicion concurrente. E! termino
atumbre se ha aplicado en forma muy libre. Un alumbre verdadero es un sulfato doble de aluminio o
cromo y un metal monovalente (o un radical, cormo el amonio). El sulfato de aluminio es muy importante
desde el punto de vista industrial y aunque no es un sulfato doble, con frecuencia se le llama alumbre o
bien alumbre de los fabricantes de papel. E! alumbre es conocido desde los tiempos antiguos. En los
escritos del antiguo Egipto se menciona su empleo como mordente para el tinte preparado con raiz de
rubia y en ciertas preparaciones medicas. Los romanos |o usaban para proteger contra el fuego sus
maquinas de silio y es probable que lo prepararan a partir de alunita, k,Alg(OH)2(SO04)s. que es muy

abundante en ltalia.

2.2.2 Usos y Economia del Sulfato de Aluminio y los Alumbres. (11)

Los alumbres se utilizan en el tratamiento de agua y a veces en el tefido, aunque en gran medida
han sido reemplazados en estas aplicaciones por el sulfato de aluminio, que tiene mayor equivalente de
alumina por unidad de peso. Desde e! punto de vista farmacéutico, el sulfato de aluminio se emplea en
solucion diluida como astringente y antiséptico suave para la piel. Su aplicacién Unica mas importante en
la clarificacion del agua, en la que consume mas de la mitad de la cantidad total que se fabrica. EI

aluminato de sodio, Que es basico, se usa a veces con sulfato de aluminio, que es un &cido, para producir

mas hidroxido de aluminio.

6 NaAIOz +  Al(SOL) + 12 HzO I—— ¥ -1 ANOH)3 + 3 NaS0, (2-11)

El segundo lugar en importancia lo ocupa la aplicacién del sulfato de aluminio en el encolado del
papel. Reacciona con un resinato de sodio para formar el resinato de aluminio 'Insoluble. Para el
encolado del papel, el sulfato de aluminio debe estar libre de ion fénléo o el pabei se décolorara. Los
iones ferrosos no son dafiinos, ya que forman un resinato soluble vp_ré’cl/lcamen(e incolore que, sin
embargo, representa una perdida de resinato. Una pequefia cantidad de sulialc'g de faiuminlo se consume
en la industria de los colorantes como mordente. Entre otros usos‘se‘incluye "Ia manufactura de
productos quimicos, la modificacién del concreto, preparaciones farmacéuticas, jabones y grasas,

soluciones extinguidoras de incendios, curtiduria y aislantes de celulosa.



2.2.3 Produccién de Sulfato de Aluminio y Alumbre (11)

Practicamente todos los alumbres y el sulfato de aluminio se hacen en la actualidad a partir de
Otras fuentes posibles de alumbres son la pizarra y otros

bauxita, por la reaccidn con acido sulfurico.
En la manufactura del sulfato de aluminio la bauxita

materiales que contienen alimina como las arcillas.
se muele hasta que el B0% pasa la malla 200, enseguida se lleva a unos tanques de almacenamiento.
La reaccion ocurre en tanques de acero recubiertos con plomo. en donde los reactantes se mezclan muy
bien y se calientan con la ayuda de agitadores y vapor vivo. Estos reaclores se operan en serie. En el
ultimo reactor se afade suifuro de bario en forma de ceniza negra para reducir el suifato férrico hasta el
estado ferroso y para precipitar el hierro. La mezcla de los reactores a través de una serie de espesores,

operados a contracorriente, que mueven la materia no disuelta y lavan perfectamente el desecho, de
La solucidén de sulfato de aluminio

manera que, al descartarlo, ya no contenga practicamente alumbre.
El licor

clarificado se concentra en un evaporador abierto, calentando con serpentines de vapor.

concenirado se vacia en charolas planas, en donde se enfria y se solidifica completamente. La torta

solida se rompe y se muele para poder empacaria.

2.2.4 Informacion Estadistica L TESIS CON
FALLA DE ORIGEN

Tabla 5: Principales paises que importan Sulfato de Aluminio
Valor anual 2001 en dblares americanos

SRRl AR

Estados Unidos do America 245,538 97 9296
Reino Unido de 1a Gran Bretana e Irtanda del Norte 2,564 1.0226
Francia 1,941 0.7741
\Taiwan 600 0.2393
italia 86] 0.0343]

Total importado)] 250,72 106‘

Fuente: Secrciaria de Economia con datos de Banxico

Referencia (17)



Tabla 6: Principales paises de exportacion de Sulfato de Aluminio
Valor anual 2001 en dolares arericanos

A T
Estados Unidos de América 658.418

Filipinas (Republica de) TTT174.960 18.4127
Costa Rica (Republica de) | 72,328 7.6467|
Canada B T T 20.278] 2.1379)
Republica Dominicana |7~ 77 710,424 1.1020
Puerto Rico 9,535/ 1.0080
‘Cuba (Republica de) 731] 0.0772
(Argentina, Republica ~49|70.0051]

Total exportado] 945,864 100

uente. Svorctaria de Economia con dotos de Hanvico

Referencia (17)




2.3 Sulfato de Sodio (5)

2.3.1 Sulfato de Sodio

El sulialo de sodlo se presenta en el mercado en tres formas: 1) sulfato sédico anhidro refinado;
2) sulfato de caladad lécmca. llamado (orla de sal 3) el decahidratado o sal de Glauber.

Sullato sodm anhudro. Na,SO., peso molecular 142, 05. Cuando esta puro, es un sdélido blanco.
La calidad lécn:ca se llama torta de sal, por que el método original para fabricarlo era la reaccion de la sal
con el acido sulfurico. El cloruro de hidrogeno fue durante muchos afos el producto principal de esta

reaccion y la torta de sal era un subproducto.

El sulfato sodico anhidro, forma cristales rombicos bipiramidales, de densidad 2.7. A los 100°C
se produce una transicidon a la estructura monociclica y a los 500°C cambia a la estructura hexagonal. " E{
sulfato de sodio tiene un punto de fusién de 800 °C. Es insoluble en alcohol.

El Sulfato de sodio forma un decahidrato, Na,SQO, . 10 H;0, o sal de Glauber, y un heptahidratado

metaestable, Na,SO4 . 7 H20. Este se forma por cristalizacidon en soluciones por debajo de 12 °C. La

solubilidad del sulfato de sodio en el agua se muestra en la tabla 7:

Tabla 7: Solubilidad del Sulfato de Sodio en Agua.
40 50 60 { 80 ] 100

48.8 l a6.7 [ 453 j 43.7 | 425

-

Por encima de 32.4 °C, la fase solida en solucion acuosa es la forma anhidra. Por debajo de
32.4°C es el decahidrato. El maximo de solubilidad se produce en el punto de transicion a esos 32.4°C,

El principal método para la fabricacién de la torta de sal o sulfato sédico crudo es la

descomposicion del cloruro de sodio por el acido sulfuarico.

2 NaCl + HS0, ———#® Na;:SO0, + 2 HCI (2-12)

El aumento del consumo del suifato de sodio en los Gltimos afos es debido, principalmente, al
aumento de la fabricacion de la pulpa de sulfato para papel kraft. Por tonelada de papel kraft se

TESIS CON
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necesitan unos 225 Kg de torta de sal. En esto se emplean unas tres cuartas partes de la produccién

total del sulfato de sodio.

€1 consumo de sulfato de sodio como diluyente en los detergentes sintéticos es, por su
importancia, la segunda aplicacion de este producto quimico; los delergentés contienen de 50 a 75% de
sulfato de sodio. Este se emplea también en la fabricacion de cristal, por ser fuente barata de oxido de
sodio. en la fundicion de los minerales de niquel, en lintoreria y en polvos para los cerdos y el ganado
vacuno. Ademas, es Mmateria prima para la produccion de sulfuro de sodio, silicato de sodio, hiposulfito

de sodio y sulfato aluminico sédico.

2.3.2 Informacion Estadistica

Tabla 8: Principales paises que importan Sulfato de Sodio
Valor anual 2001 en ddlares americanos

TR 5 el Lk BARR A [ ippenacionas
Estados Unidos de Ameérica 631.934) 99.8386
JAustralia (Comunidad Austratliana) 1.020, 0.1611
lAlemania (Repdblica Federal de) 1| ©0.0001
Total importado 632,955 100

oty TESIS CON
FALLA DE ORIGEN

Tabla 9: Principales paises que exportan Sulfato de Sodio
Valor anual 2001 en dolares americanos

PR 4] Exportaciones .
Estados Unidos de América 7,560,608 99.7132;
Cuba (Republica de) 21,743| 0.2867
Total exportado| 7,582,351 100,
wente. Secretaria de Econania con datos de Bansico

Referencia (17)



2.4 Anodizado

2.4.1 4Qué es el anodizado? (18)

El anodizado es un proceso de oxidaciéon basado en la electrélisis que se desarrolla en el material
de aluminio. Es un procedimiento electroquimico por medio del cual se logra formar una capa protectora
de axido de aluminio (alumina) transparente y con caracteristicas de dlferen(es al metal base, la vida atil
de este acabado es proporcional al espesor de la capa anddica.

Como esta crece desde el metal base por el proceso electroquimico esta integrada al mismo y la
estructura cristalina esta conformada por muchos poros hexagonales muy pequefios; la podemos
colarear depositando iones metalicos, aplicando un proceso de electrocoloreado, dependiendo del metal
utilizado y la cantidad depositada para la obtencion de los tonos por difraccién de la luz. Finaimente con
el fin de aumentar la dureza de la superficie de la pieza, se puede aplicar un sellado para cerrar los poros.

La capa del 6xido de aluminio se desarrolla mediante la inmersién del aluminio en un bafo de
acido sulfurico y pasando una corriente de aprox. 6000 Amperios a 20 Voltios entre el aluminio (el anodo)
y el catodo. La capa de Al,O; tiene un espesor a voluntad de algunas micras, de 25u en las tratamientos
de decoracién o de proteccion, llegando a 100 p y mas en ciertos procesos de endurecimiento superficial.
(15) Esta capa endurece la superficie, la hace mas resistente a la abrasion y mejora la resistencia del
metal a la corrosiéon; la capa anédica aisla mas la superficie del aluminio y le provee de un aspecto

decorativo mediante una amplia gama de colores.

El proceso de anodizado ofrece un variado rango de aplicaciones. El anodizado ha sido usado en
la edificacion durante mas de 60 afos. El ar ofrece el ac para la arquitectura mas duroy
seguro disponible actualmente. El aluminio anodizado es facil de limpiar y requiere poco mantenimiento.

E! valor protector de la capa de 6xido natural puede perderse y no siempre evita {a formaciéon de

puntos de corrosién. (15)



2.4.2 Historia del anodizado (15)

Descubiertia por Buff en 1857, la aptitud del aluminio para recubrirse de éxido en una célula de
electrolisis, donde se coloca en el anodo, ha sido explotada y precisada por los estudios de Francais de
Saint-Martin que en 1911 fijé los principios basicos para la oxidacion electro!l:ica en madlo sulfarico.

Después de numerosas patentes de perfecciocnamiento han surgvdo erl dlversos palses,
diferencidndose unas de otras en la naturaleza del medio electrolitico, los parame!ros de ejecuc-én las

propiedades de la capa y las técnicas posteriores al anodizado de coloreado y colmatado

medio fléymlico'con ’
* Poco

1 fin de

Asi en 1923 Bengough y Stuart en gran bretana, desarrollan el ’an;okdlza'd‘o

resolver un problema de aistamiento eléctrico.

Por ultimo, el anodizado en medio sulfurico, empleado de forma industrial por Gaver y.O'Brien, se
muestra como el mas apropiado para los tratamientos decarauvos (y at mlsmo t-empo protectores) y ha
dado lugar bajo el hombre inicial *Alumilite” a un gran desarrollo.

2.4.3 Principio del Anodizado (15)

Si se llena una cuba hecha conductora por adiciéon de una pequeda cantidad de acido, de base o
de sal y si en este electrolito se dlspone un catodo (polo negativo), inatacable (niquel o plomo) y un
anodo de aluminio, se observa un desprendlmlemo de hidrogeno en el catodo y ningun desprendimiento

en el anodo.

Se observa, por otra parte, que el anodo de aluminio se ha cubierto de una pelicula de aluamina.
dente de la facion electrolitica del agua ha sido utilizado para oxidar el aluminio del

El oxigeno pr
anodo, de aqul la expresion “oxidacion anodica® anteriormente utilizada y sustituida actualmente por el

término “anodizado”. El espesor de la capa de 6xido varia con el tiempo de paso de la corriente.



2.4.4 El Anodizado en Medio Sulfurico

El procedimiento de anodizadoe en medio sulfurico es el mas utilizado universalmente,
especialmente en Francia (igual que en Espana), debido a sus condiciones econdmicas de explotacion y

a los resultados satisfactorios que se pueden obtener en numerosos campos. (14)

Si se coloca el metal dentro de una solucibn acuosa que contenga de 15 a 25% de Acido

Sulfarico, se puede producir una pelicula de dxido relativamente gruesa sobre el aluminio. (7)

En el caso del bafo con acido sulfurico, la oxidacidon se lleva a cabo al formarse iones sulfato
mediante corriente anddica, estros iones no son capaces de existir por si mismos, por lo tanto se
reconvierte a acido sulfurico al reaccionar con iones de hidrégeno formados durante la descomposicion

de agua, mientras tanto el oxigeno gaseoso liberado oxida la superficie del aluminio. (14)

Durante este proceso, en bario de acido sulfurico se disuelve aluminio, si la concentracion de este
es superior a aproximadamente 20 g/l, se puede provocar interferencias en el proceso. (14)

2.4.5 Proceso de Anodizado (14)

El Aluminio es sensible al proceso de oxidacién ambiental, como cualquier metal. Esto produciria
manchas aleatorias, que afectarian negativamente a la estética de los perfiles. Podemos definir e
proceso de anodizado, como la oxidacién controlada, acelerada y uniforme de la capa- superficial del

perfil, por medio del proceso electroquimico {(19). El proceso se divide en:

I Pretratamiento: Desengrasado y Decapado
It Anodizado: Corriente Directa con Acido Sulfarico

m. Postratamiento: Coloracién y Endurecimiento



A continuacion se describen cada uno de los pasos del proceso de anodizado

i. Pretratamiento (14)

Previo a que se deposite la capa metalica, la superficie a cubrir debe estar libre de impurezas,

tales como grasas y éxidos. Para ello, se aplican procedimientos de preparacion como el pretratamiento

puede ser el método mecanico en la superficie (pulido) y los mélodos quimicos de pretratamiento de
superficies: el desengrasado mediante limpiadores alcalinos, hidrocarburas clorados o por via

electrolitica, asi como el decapado.

Antes de que una pieza fundida o moldeada se incorpore al proceso de pulido, desengrasado y
recubrimiento, debe realizarse una inspeccion previa para asegurar que la pieza no presente defectos
inaceptables que no se puedan corregir durante el recubrimiento. Estos defecios pueden ser rebabas,

bordes, hoyos, moho y otras imperfecciones en la pieza.

Desengrase (14)

En la fabricacion de las piezas se emplean grasas ac s,” emulsiones de corte y sustancias

‘A menudo mbién se~engrasa”r"i las plezas como proteccion

similares como refrigerantes y lubrlcanles.
anticorrosiva temporal. .

zas ‘depositadas en la superficie de los

El desengrase consiste en la Ilmp za
de:los tratamientos mecanicos. E!

perfiles. Estas impurezas . provien
tratamiento se efectda con sustancias de

Matizado (19)

Proceso utilizado después del desengrase. para acabados no brillantes, utilizando hidréxido de
sodio con concentraciones de 50 100 g/. -En este proceso se libera aluminio de la superficie de la pieza,
el cual reacciona con el NaOH, farméndose aluminalo de sodlo e hidréxido de sodio, el cual se precipita
en el bafo o se incrusta en la tina estos no deben tener una concentracion mayor de 10 a 24 g/l




Decapado (14)

£l contaclo entre la atmdslera y las piezas metalicas provoca la formacion de capaz de 6xido, que

tienen que ser eliminadas antes del recubrimiento electrolitico. El decapado con acido se utiliza para
eliminar impurezas y oxidos a través de un ataque quimico, e cual frecuentemente se aplica después de
un lavado alcalino. Se utilizan diferentes acidos, solos o mezclados, entre ellos se encuentran el acido
nitrico, acido sulfdrico, acido clorhidrico, acido fluorhidrico y acido fosfdrico con concentraciones de entre
2 y 85% dependiendo del metal y el grado de limpieza requerida. EI decapado mediante acidos se

realizan normalmente a temperaturas de 20-80°C.

il. Anodizado (14)

Después de la limpieza y preparacién de la pieza se lleva a cabo el anodizado, mediante el
método de corriente directa o alterna en diferentes electrolitos como acido sulfurico, acido oxalico o

acidos carboxilicos alifaticos y acidos sulfénicos aromaticos.

Los banos de anodizado acidos. pueden contener hasta 200 9/l de acido sulfarico o de 30-50 g/l
de acido oxalico. : .

En este proceso, forzamos controladamente la oxidacion de la superﬁgie del vperfil, creando una
capa "anddica”. Esta se mide en "micras”, la cual nos va a servir como pantalla de proteccién contra la
oxidacion atmosférica. Dependiendo de la zona geografica a donde va destinado .el perfil, debemos

conseguir de 15 a 25 micras de grosor de capa anddica.(19)

Los banos de anodizado se enriquecen de iones de aluminio y tienen que ser reemplazados o
regenerados al alcanzar una concentracidn aproximadamente de 20 g/l de aluminio para bafios de acido.

fil. Postratamiento.

Coloracién (14)

Aprovechamos la creacién de poros en la superficie del perfil de aluminio, en el proceso de
anodizado, para conseguir la coloracion deseada por medio de oxidos metalicos, que se fijan en las
porosidades de la capa de dxido. Son muy utilizados dos de estos colorantes.



Coloreado laton al ferrioxalato de amonio. Se utiliza en solucién de 1 a 50 g/l a ia temperatura de
60 a 70 °C; duracion de la inmersion, 1 a 3 min. Da en solucidn diluida tonos charnpagne claro con 1S g/t

el tono latén, con mas concentracion el amarillo naranja.

Coloreado bronce al permanganato potasico. Este coloreado se obﬂene por nme'rsiones
sucesivas en una solucidon de 10 a 15 g/l de acetato de cobalto y.en ‘una soluclén de 10 a so g/l de

permanganato potasico. Segun la concentracion y el numero de caclos de lnrnarsu‘)n se obllenen (Onos

que van de un bronce muy claro a un bronce viejo.

Existe una amplia gama de colores: Bronces claros y oscuros, Oros claros y oscuros; Negros, efc.

Sellado (19)

Es un procedimiento que consiste en cerrar los poros, que el proceso de anodrzado abrlb en la
superficie de los perfiles. Esto se realiza con bafos de sales de niquel, como acetato de niquet en una

solucion de 5.6 g/l a una temperatura de 30°C

20
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" Pretratamiento |

Proceso de Anodizado

[ ooscraras-
—

Enjungue
(Desongrase)

y
'LPos!ratamiento ”———

Erjungue 1
(Matizndo)y
_*n Crjungue 2

ot > {E,‘i‘}
i

5]
(Limpiar con H,SO0.)

Enjuague 2
(Decapncta)

Anodizado 1

[ oc=aue s ]
Elactrocolor
(Estano)

Enjuague !
(Erectrocolor) l

= Agua Residual a tratar

Oxminal
(Oxalnto FFarroso)

[
(Oxrminol)
Sellaado
(Niquel)
Enjuaguer
(Selilacto)
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2.4.6 Ventajas de! anodizado (20)

La gran dureza de la capa anddica lo hace mas util en zonas de alto transito, por lo que es
sometida a un gran desgaste por roce, y en donde se usan impiadores abrasivos.

Al estar integrado al metal base el anodizado no puede sufrir peladuras ni escamados.

Le aporta al metal base una apariencia metalica, debido a la transparencia de la capa.

No es afectado por la incidencia de la luz solar

= Elevada resistencia a la corrosion.

22
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Capitaatia 110

Metodologia Experimental

3.1 Lista de Materiales, Equipo y Reactivos.

pipetas volumetricas de 5 mi pyrex .
pipetas volumelricas de 1 m) pyrex Acido clorhidrico j.t. baker
pipeta volumetrica de 10 ml pyrex E.D.T.A. j.t. baker
Pipetas graduadas de 10 mi pyrex Sulfato de zinc j.t. baker
Pipeta graduada de 2 m! pyrex Biftalato de potasio j.t. baker
Crisoles LOFIVITREX Ditizona m.c.b..

Acetona j.t. baker

Vidrio de reloj pyrex

Espatulas Etano! j.t. baker

Pinzas para crisol Cloruro de bario p.q. monterrey

Soporte universal Fenoftaleina sigma

Matraz kitazato kimax Acido acético j.l. baker

Embudo buchner Acetato de amonio

Gradilla Carbonato de sodio j.t. baker
Zinc metalico j.t. baker

Matraz volumeétrico de 1 It pyrex

Matraz volumétrico de 250 ml pyrex Negro de eriocromo T. sigma
Bureta de 50 ml kimax Cloruro de aluminio j.t. baker
Bureta de 10 ml kimax Acido sulfurico j.t. baker
Bureta de 25 ml PYREX

Matraz volumétrico de 100 ml pyrex
Mortero

Matraz volumetrico de 50 mi pyrex
Tubos de ensaye PYREX

Vasos de precipitado de 250 mi pyrex
Vasos de precipitado de 150 ml kimax
Vasos de precipitado de 100 ml kimax
Vasos de precipitado de 50 ml pyrex
Embudo de vidrio

Tubos de centrifuga

Matraz volumeétrico de 500 ml pyrex
_Electrodo combinado corning

WWNNON S s s e sl Lo -oaboon

Centrifuga
Agitador magneético_corning pc-353

[
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3.2 Diagramas de flujo

( Tina Acida J

[

Analisis del contenido
de Acido Sulfarico

Montar equipo de
potenciomeétria

Tomar 3 alicuotas de 20 mt
de c/u de las muestras

Valorarlas con NaOH 0.09230 M

——

Tomar la lectura de pH
en cada adicion de 1 mi de NaOH

Y MY ) Y —

Analisis del contenido
.. de Alpmlnio 7

' Tomar 3 Alicuotas de 10 mi J

de ©/u de las muestras

Agregarles 10 mide E.D.T.A.
0.0531 M

. Agregarles 10 ml de solucion buffer
Acela(o de Amonio/Acido Acético

Calentar a ebullicién y enfriar-

Agregarles 20 ml de Etanot
de Ditizo

Valorarlas con ZnS0. 0,0693 M

24



Cuaurvas Pateron de la
Tina Acida

reactivo analitico

_Valoracién de |a mezcla de ]

Valoracion de H:SO, Valoracion de AICI,
Reactivo analitico AICH y H,SO, reactivos

analiticos
l Preparar AICh 7.83 x 107° M

Tomar 3 alicuotas de 20 mi

Valorartas con NaOH
0.09230 M

Tomar la lectura de pH
en cada adicion de 1 m!
de NaOH

‘Sam

1

Preparar una mezcta de AIC!:
7.83 x 107 My H>SO. 0.01846 M

Tomar 3 alicuotas de 20 ml

T

Valorarias con NaOH
0.09230 M

T

Tomar la lectura de pH ]

Preparar H2SO4 0.01846 M
reactivo analitico

I~

Tomar 3 alicuotas de 20 mi [

) J ___J

Valorarlas con NaOH
0.09230 M

Tomar la lectura de pH
cn cada adicion de 1 mi
de NaOH

en cada adicion de 1 mt
de NaOH

Y (Y

Y (Y (Y MY
)

Y MY
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Andlisis del contenido
de Hidréxido de Sodio

Hacer dilucion 10:100 de cada
una de las muestras

Montar equipo de
potenciométria

mimim

Tomar 3 alicuotas de 20 m!
de c/u de las diluciones

Valorarlas con HCI 0.09923 M

Tomar la lectura de pH '

— () M

en cada adicion de 1 ml de NaOH -

Analisis del contenido
. de Aluminio

Hacer dilucion 10:100 de cada
© una de las muestras

Tomar 3 Alicuotas de 10 mi
de c/u de las muestras

—

Agregaries 10 ml de E.D.T.A.
0.0531 M

Agregaries 10 m! de solucién buffer
Acetato de Amonio/Acido Acético

Calentar a ebullicién y enfria

ﬂﬁﬂhﬁﬁ

Agregarles 20 mi de Etanol y 1 ml
de Ditizona B

Valorarias con ZnSO, 0.0693 M
hasta el vire de verde a rojo
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Curvas Patrom de 1a
Timna Basica

Valoracién de NaOH Valoracién de AIC!, Valoracién de la mezcla de

reactivo analitico Reactivo analitico AICI; y NaOH reactivos
analiticos

l Preparar NaOM 0.1488 M Preparar AICI; 0.3488 M

Preparar una mezcla de AICI
reactivo analitico

0.3488 M y NaOH 0.1488 M
Tomar 3 alicuotas de 10 mt

Tomar 3 aticuotas de 10 ml

Tomar 3 alicuotas de 10 mt
Valorarlas con HC1
.0993

Valorarlas con HCI
3aM

_—

.

Valorartas con HCI
0.09933 M
Tomar la lectura de pH

0.09933 M
Tomar la tectura de pH

en cada adicion de 1 mi
de HC!

en cada adicion de 1 mi

Tomar la lectura de pH
en cada adicién de 1 ml
de HC

_J L uJ U

de HC!

r_'ﬂ r—ﬂ —— —— —
—J ) \
()

—r
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Obtencicon de sulfato
de Alumiinio

Meozcia 1:
Con H:SO4 raactive
analitico

Colocar 5 ml de muestra
de tina Basica en una
celda de centrifuga

Agregar 0.1 mi de H,SO.
concentrado reactivo
analitico

Centrifugar a
2000 r. p. m. por 15 min
Separar el sobrenadante

Enjuagar el precipitago
de AI{OR), con 10 mi de
agua y centrifugar a
2000 r. p. m. por 15 min,

Obtencién do Sulfato
de Sodio

Recolectados los
enjuagues evaporar casi
a sequedad

Cristalizar por 12 hrs,

Repetir esta operacion 8
veces y recolectar los
enjuagues

Fittrar los cristales,
secarlos 24 hrs. enun
desecador y pesar el

Obtenido el AIKOH),
producto

agregar 0.25 ml de
HzS0, concentrado
reactivo anaiitico

Evaporar casi a
sequedad y cristalizar
por 12 hrs.

Filtrar las cristales,
secarlos 24 hrz. en un
desecador y pesar el
producto
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Obtencicon de sulfato

de Alurminio

Mezcla 2:
Con H2SO. de tina
Acida

Colocar 2 ml de muostra
de tina Basica en una
celda de centnifuga

Agregar 6.4 mi de tina
Acid:

Centrifugar a
2000 r. p. . por 15 min,
Separar el sobrenadante

Enjuagar el precipitado
de Al{OH), con 10 mi de
agua y centnfugar a
2000 r. p. m. por 15 min.

Repetir esta operacion 5
veces y recolectar los
enjuagues

Obtenida el Al(OH),
agregar 0.1 ml de H,;S0.
concentrado reactivo
analitico

Evaporar casi a
sequedad y cristalizar
por 12 hrs,

Filtrar los cristales,
secarios 24 hrs. en un
desecador y pesar et
producto

Obtencién de Sulfato
de Sodio

Recolectados los
enjuagues evaporar casi
a sequedad

[ Cristalizar por 12 hrs.

Filtrar los cristales,

secarios 24 hrs, en un
desecador y pasar ef
Producto
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Determinacicon de
Pl reEzas

—

Pureza del Sulfato
de Aluminio

Pesar cantidad conocida de!
Al2(S0,); obtenido y aforar a 100 ml

Tomar 3 alicuotas de 10 m!
de c/u de las muestras

Agregaries 10 mide E.D.T.A.
0.05230 M

Agregaries 10 ml de solucion buffer
Acetato de Amonio/Acido Acético

Calentar a ebullicion y enfriar

Agregaries 20 ml de Etanoly 1 ml
de Ditizona

Valorarlas con ZnSQ, 0.07217 M
hasta el vire de verde a rojo

()
-

(]

—
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1

Pureza del Sulfato
de Sodio

Pesar cantidad conocida del
Na>S0Q, obtenido y aforar a 50 mi

Acidutar con 5 ml de HCI
diluido(1:10)

Calentar a ebullicidn y adicionar 6
ml. de solucion caliente de Cloruro
de Bario al 5%

Hervir por 5 min. Y digerir por 1 hr.
en bafno maria

Filtrar y lavar el precipitado con agua
caliente hasta que el precipitado no
indique reaccidon con Bario

1

Colocar el precipitado en un crisol
dentro de una estufa por 5 min.

1

Despueés meterio en la mufla hasta
la incineracion del papel filtro

Enfriar y pesar el producto
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3.3 Técnicas Experimentailes

3.3.1 Analisis del contenido de Acido Sulfirico en la Tina Acida.

Se monta un’ equipo ‘para potenciometria (ver figura 1). Se hacen las valoraciénes
potenciometricas tomando tres alicuotas de 20 ml de cada una de las tres muestras de la tina acida y se
valoran con NaOH 0.09230 M (solucién estandarizada). tormando la lectura de pH en cada adicion de 1 mi

de NaOH. Se obtiene una grafica pH vs Vol. NaOH

3.3.2 Analisis del contenido de Hidréxido de Sodio en la Tina Basica.

Se hace una dilucion tomando 10 mi de
Se valoran potenciometricamente. se

Se monta un equipo para potenciometria (ver figura 1).
cada una de las tres muestras y se aforan a 100 ml cada una.
toman tres alicuotas de 20 ml de cada una de las muestras diluidas y se valoran con HCI 0.09923 M
(solucion estandarizada), tomando la lectura de pH en cada adicion de 1 ml de HCl. Se obtiene una

grafica pH vs Vol. HCI

3.3.3 Analisis del contenido de Aluminio en la Tina Acida

Se hacen valoraciones por retroceso, se toman 3 alicuotas de 10 ml de cada una de las tres
muestras de la tina acida y se les agrega a cada una en el siguiente orden, 10 m! de E.D.T.A. 0.0531 M
(solucién estandarizada) y 10 ml de solucién buffer Acetato de Amonio-Acido Acético pH de 4.5, se
calienta la solucién a ebullicion por 3 minutos y se enfria, se le agregan 20 ml de etanol y 1 ml de
ditizona. Esla solucion de valora con ZnSQ, 0.0693 M (solucidén estandarizada) hasta que el indicador

. N Py . 3
vire de verde a rojo. La especie de Aluminio a esta concentracion es la de Al ‘, esto se puede observar

en la figura 2. Las reacciones que se llevan acabo son las siguientes: (4)
AP + HzY" -+ AlY + Hz2Y"" (exceso) (3-1)
>
zn®* + Hay* ). - = zn¥™ + H (3-2)
2+ > .
Ditizonato de zinc (3-3)

Zn + Ditizona
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3.3.4 Andlisis del contenido de Aluminio en Ia Tina Basica

Se hacen valoraciones por retroceso, se diluye cada una de las tres muesiras tomando 10 mi de
cada una y se aforan a 100 ml. se toman 3 alicuotas de 10 mi de cada una de las muestras diluidas de la
tina basica y se les agrega a cada una en el siguiente orden, 10 ml de E.D.T.A. 0.0531 M (solucion
estandarizada) y 10 mi de solucion buffer pH 4.5 Acetato de Amonio-Acido Acético, se calienta la solucién
a ebullicion por 3 minutos y se enfria, se le agregan 20 mil de etanol y 1 ml de ditizona. Esta solucion se
valora con ZnSO, 0.0693 M (solucion estandarizada) hasta que el indicador vire de verde a rojo. Las

reacciones que se levan acabo son las (3-1), (3-2) y (3-3).



FIGURA 1

Electrodo de Vidrioc Combinado.
Solucion a Valorar

Bureta

Agitador Magnético
Potenciometro
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Figura 2: Diagrama de Zonas de Predominio del Aluminio.
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d de la muastra 14/02/01

3.3.5 Curvas patron de la Tina Acida vdo los resul

Con el fin de interpretar las graficas obtenidas en el analisis del contenido de Acido Sulfirico de

ta tina acida se hacen valoraciones potenciometricas patron, éstas se hacen con soluciones preparadas a

partir de reactivos analiticos. Se tomaron los resultados de las concentraciones obtenidas de la muestra

14/02/01 (las cuales fueron de H.SO, 0.01846 My AP 7.83 x 10 M) para poder comparar las graficas.
Se prepararon soluciones a estas concentraciones y se valoraron potenciometricamente como. a

continuacion se describen.

Se prepara una solucion de H;SO, 0.01846 M (reactivo analitico), se toman tres alicuotas de 20 -

a)
ml y se valoran con NaOH 0.09230 M (solucidn estandarizada). tomando la lectura de pH en
cada adicién de 1 ml de NaOH. Se obtiene una grafica pH vs Vol. NaOH. La reaccidn que se
lleva acabo es:
- - —_—
H + oH H20 (3-4)
b) Se prepara una solucién de AICI; 7.83 x 10" M (reactivo analitico), se toman tres alicuotas de 20

ml! y se valoran con NaOH 0.09230 M (solucién estandarizada), tomando la lectura de pH en
cada adicion de 1 mi de NaOH. Se obtiene una gréafica pH vs Vol. NaOH. La reaccién que se

lteva acabo es:

AICly '+  NaOH" _ AI(OH);**- 3NaCt ' (3-5)

c) Se prepara una mezcla de AlCl; 783 x 10 M (reactivo analitico) y H280, 0.01846 M (reacllvo

pH en cada adlclon de 1 ml de NaOH. :Se obtiene una

nes que se llevan acabo son:

%  AISO.)s + 6HCI (3-6)

(Mezcla)
e GAI(OH)a‘ + 3Na, SO, 3.7

(Valoracion)
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3.3.6 Curvas patrdn de la Tina Basica utilizando los resultados de la muestra 14/02/01

Para poder interpretar las graficas obtenidas en el Analisis del contenido de Hidraxido de sodio

de ta tina basica, se hacen valoraciones potenciometricas patréon, estas se hacen con soluciones

preparadas a partir de reactivos analiticos.

Se tomaron los resultados de las concentraciones oblenidas

de la muestra 14/02/01 (las cuales fueron de NaOH 0.1488 M y AP** 0.3488 M) para poder comparar las
graficas. Se prepararon soluciones a estas concentraciones y se valoraron potenciometricamente como a

continuacién se describen.

a)

b}

c)

(Mezcta)

(Valoracion)

Se prepara una solucion de NaOH 0.1488 M (reactivo analitico), se toman tres alicuotas de 10 mi
y se valoran con HCI 0.09933 M (solucion estandarizada), tomando la lectura de pH en cada
adicion de 1 ml de HCI. Se obtiene una grafica pH vs Vol. HCI. La reaccion que se lleva a cabo

es:
OH" + H* —_— H20 (3-8)

Se prepara una solucién de AICI; 0.3488 M (reactivo analitico), se toman tres alicuotas de 10 mi y
se valoran con HCI 0.09933 M (solucién estandarizada), tomando la lectura de pH en cada
adicion de 1 mil de HCI. Se obtiene una grafica pH vs Vol. HCI. . No hay reaccién

Se prepara una mezcla de AICIl; 0.3488 M (reactivo anémlco) -y -NaOH 0.1488 M (reactivo
analitico). se toman tres allcuotas de 10 ml! y se valoran con HC! 0.09933 M (solucion

estandarizada), tomando la lectura de pH en cada adicion de 1 ml de HCIL. Se obtiene una grafica
pH vs Vol. HCI. Las reacciones que se llevan acabo son: :

HO + AICIa+ NaOH > NaAIO, + HCt (3-9)

2NaAlO, + H,S0,(conc) + 2H,0 > 2AI(OH), ¢+ Na,SO, (3-10)
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3.3.7 Obtencion de Sulfato de Aluminio

Se denominara Mezcla 1 a la obtencién de Sulfato de Aluminio con Acido Sulfurico Reactivo
Analitico y se denominara Mezcla 2 a la Obtencion de Sulfato de Aluminio con Acido Sulfurico de la Tina

Acida

3.3.7.1 Obtencién de Sulfato de Aluminio con Acido Sulfarico Reactivo Analitico

Mezcia 1: Se toma 5 ml de muestra de la tina basica de la fecha 16/04/01 y se coloco en una celda
de centrifuga, se le agrego gota a gota 0.1 mt de H,SO, concentrado de garraién hasta la obtenciéon de
un precipitado blanco gelatinoso que es hidréxido de aluminio, se centrifuga a 2000 r.p.m. por 15 minutos
y se separa el sobrenadante (en el cual esta disuelto el Sullato de Sodio) al precipitade se le agrega 10
ml de agua para enjuagarlo y se centrifuga a 2000 r.p.m. por 15 jninutos, esta operacion se repite 8 veces
para enjuagar bien el precipitado y eliminar el Sulfato de Sodio, eslos enjuagues se recolectan. Ya
enjuagado el hidroxido de aluminio se le agrega gota a gota 0.25 ml de H.SO, concentrado de garrafon

que es el necesario para la disolucion total del precipitado. Se evapora el exceso de agua casi a

sequedad y se deja cristalizar por 12 hrs. Se obtiene el Sulfato de Aluminio, se filtran los cristales y se
colocan en un desecador por 24 hrs. y se pesa el producto. La especie de Aluminio a esta concentracién

es |la de AlIO;, esto se puede observar en {a figura 2. Las reacciones que se llevan acabo son:

2NaAlO, + H,S0, (conc) + 2H,0 -——————b. 2AI(OH),¢ + Na,SO,* (3-11)

(tina basica)

—_—
2A|(or-i),¢ + 3H,S0, (conc) -————— Al(SO,),  + 6H,0 (3-12)

*Se elimina por medio de enjuagues.

3.3.7.2 Obtencion de Sulfato de Aluminio con Acido Sulfurico de {a Tina Acida

Mezcla 2: Se toma 2 ml de muestra de la tina basica de la fecha 16/04/01 y se coloca en una celda
de centrifuga, se le agrego gota a gota 6.4 m! de tina acida de la fecha 16/04/01 hastavla bblem::iéﬁ de un
precipitado blanco gelatinoso que es hidréxido de aluminio, se centrifuga a 2000 r.p.m; por-15 minutos y
se separa el sobrenadante (en el cual esta disuelto el Sulfato de Sodio) al precipilado se le agrega 10 ml|
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de agua para enjuagario y se centrifuga a 2000 r.p.m. por 15 minutos. esta operacion se repite 5 veces
para enjuagar bien el precipitado y etiminar el Sulfato de Sodio, estos enjuagues se recolectan. Ya
enjuagado el hidréoxido de aluminio se le agrega gota a gota 0.1 mi de H>SO, concentrado del garrafén

que es el necesario para la disolucion lotal de! precipitado. Se evapora el exceso de agua casi a

sequedad y se deja cristalizar por 12 hrs. Se obtiene el Sulfato de Aluminio, se filtran los cristales, se
colocan en un desecador por 24 hrs. y se pesa el producto. La especie de Aluminio a esta concentracion

es la de AIO’,, esto se puede observar en la figura 2. Las reacciones que se llevan acabo son:

D ———
2NaAlO, + H,SO, + 2H,0 «——————— 2AOH); v o Na,SO,* (3-13)

(tina basica) (tina acida)

P ———
2AKOH), v+ 3H,S0, (conc) -——————®  AL(SO)s + 6H O (3-14)

* Se elimina por medio de enjuagues.

3.3.8 Determinacion de la Pureza del Sulfato de Aluminio

Se pesa cantidad conocida del Al(SO,), obtenido y se afora @ 100 ml con agua, se hacen
valoraciénes por retroceso, se toman 3 alicuotas de 10 mi de 1a solucion y se les agrega a c/u en el
siguiente orden, 10 ml de E.D.T.A. 0.05230 M (solucién eélandarlzada) y 10 ml de solucién buffer pH 4.5,
se calienta la solucion a ebullicién por 3 minutos y se enfria, se le agregan 20 ml de etanol y 1-ml! de
ditizona. Esta solucion de valora con ZnSO. 0.07217 M (solucién estandarizada) hasta qﬁe el indicador

vire de verde a rojo. Las reacciones que se llevan acabo son las (3-1), (3-2) y (3-3).

3.3.9 Obtencién de Sulfato de Sodio

A los enjuagues recolectados de los lavados del hidroxido de alumlmo se les evapora el exceso
de agua casi a sequedad y se deja cristalizar por 12 hrs. Para ia obtencién de Sulfato de Sodi se filtran

los cristales, se colocan en un desecador por 24 hrs. y se pesa el producta.
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3.3.10 Determinacion de la Pureza del Sulfato de Sodio

Se pesa una cantidad conocida del Na,S0O, obtenido y se afora a 50 ml con agua, esta solucion
se acidula con 5 ml de HCI diluido (1:10), se calienta a ebullicibn y se precipita el sulfato de bario
adicionando 6 ml de solucion caliente de cloruro de bario al 5%. Se hierve el liquido por § minutos y
después se deja digerir el precipitado a bano maria, evitando que hierva el liquido. Se filtra y se lava con
agua caliente, hasta que el filtrado no indique reaccién de bario con solucion diluida de acido sulfurico al
5%. Elfiltrado se coloca en un crisol en la estufa por 5 minutos y después se coloca en la mufla hasta la

ncineracion del papel filtro. Se enfria y se pesa.

3.3.11 Identificacién de Aniones y Cationes.

Para ia identificacion del Aluminio, se pesa 0.1g del Sulfato de Aluminio y se disuelve en 10 mi de
agua, a esla solucion se le agrega Hidroxido de Aluminio hasta llegar a un PH de 6; aqul se ‘observa ia
aparicion de un precipitado blanco gelatinoso el cual es de Hidréxido de Alumimo. esto nos ndlca una

prueba positiva de la presencia de Aluminio.

Para la identificacion del Sulfato, se pesa por separado 0.1g del Sullato de Alummio ¥:0. 1g de
Sulfato de Sodio estos se disuelven cada uno en 10 ml de agua, esta soluclén se acudula 'con 2 mi de HCI
dituido (1:10), se calienta a ebullicion y se precipita el Sulfato de Bario adlcicnando 3 ml de olucién

caliente de Cloruro de Bario al 5%. La presencia de un prec:patado blancoklndlca‘ rueb
presencia del Sulfato. E

flama de un mechero bunsen, si al ponerio en la flama esta se pone de color amarllla.’ indica prueba

posiliva de la presencia de Sodio.

Existen procedimientos de identificacion mas especlrcos tales como la'eSpqctiofotomélria, 1a

difraccion de rayos X, la absorcion atomica, etc.
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Caxitiato N

4.1 Resultados

Analisis del contenido de Acido Sulfurico en la Tina Acida.
En las valoraciones potenciomaétricas del analisis del contenido de Acido Sulfurico se obtuvieron

tres graficas de las tres muestras de Ia tina acida. Las graficas 1a, 2a y 3a, muestran las curvas de

valoracion promedio de cada una de |as muesiras.
LLas graficas 1b, 2b y 3b muestran los volumenes de punto de equivalencia promedio de cada una

de las tres valoraciones. Sé grafica ApH/AV vs Vol. de NaOH.

Grafica 1a: Curva de Valoracién de la Tina Acida Muestra 14/02/01

T 1a
12
10

+~ 8
a g .
4 .
2
o} 5 10 15 20 25 30 35
Vol. NaOH 0.09230 N (mi)

Grifica 1b: Primera Derivada en la Tina Acida Muestra 14/02/01

a
13
3
>
J2
x
%
<] 1
o] e - :
(o] 5 10 15 20 25 30 35.
) Vol. NaOH 0.09230 N (ml)
V.p.e.1=8mi ; V.p.e2=13mi-8ml=5ml
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La concentracion de H,SO, en {a tina acida muestra 14/02/01 es de:

[H.S0,]1 =0.01846 M

(Caiculo on anaxo ta)
V. p.o.= Volumen de punto de equivaloncia,

4t



x
=8

AHI AV

La concentraciéon de H,SO, en la tina acida muestra 26/02/01 os de:

[H:S0,] = 0.02999 M
(Calculo en anoxo 1b)

Grafica 2a: Curva da Valoracién de la Tina Acida en Muestra 26/02/01
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Grafica 2b: Primara Derivada on la Tina Acida Muestra 26/02/01
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Grafica 3a: Curva de Valoracién de la Tina Acida en Muestra 16/04/01
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Grafica 3b: Primara Derivada en la Tina Acida Muestra 16/04/01
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La concentracion de H;SO, en la tina idcida muestra 16/04/01 es de:

[H:SO,) = 0.0830 M
(Célculo en anexo Ic)




Analisis del contenido de Hidroxido de Sodio en la Tina Basica.

En las valoraciones potenciomeétricas para cuantificar el contenido de Hidroxido de Sodio se
obtuvieron tres graficas de cada una de las tres muestras en la tina basica. Las graficas 4a, 5a y 6a,
corresponden a las curvas de valoracion promedio de cada una de tas muestras.

Las graficas 4b. 5b y 6b muestran los volumenes de punio de equivalencia promedio de las

vatoraciones. Sé& grafica ApH/AV vs Vol. de HCI.

Grafica 4a: Curva de Valoracién en la Tina Basica
Muestra 14/02/01 Dilucién 10:100
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Grafica 4b: Primera Derivada en Tina Basica Muestra 14/02/01
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Vol. HCI 0.09923 M (mI)

La concentracién de NaOH en la tina basica muestra 14/02/01 es de:

[NaOH] =0.1488 M
(Calculo on anaxo Haj
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Grafica 5a: Curva de Valoracién en la Tina Basica
Muastra 26/02/01 Dilucién 10:100
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Grafica 5b: Primera Derivada en la Muostra 26/02/01
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La concentracién de NaOH en la tina basica muestra 26/02/01 es de:

[NaOH] = 0.1488 M
(Catcuto on anoxo Hb)
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Grafica 6a: Curva de Valoracién en la Tina Basica
Muestra 16/04/01 Dilucién 10:100
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Grafica 6b: Primora Derivada en la Muestra 16/04/01
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La concentracion de NaOH en la tina basica muestra 16/04/01 es de:

[NaOH] =.0.2036 M

{Calculo en anaxo lc)
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Contenido de Aluminio en la Tina Acida

En las valoraciones por retroceso para cuantificar el contenido de aluminio presente en cada una
de las muestras de la tina acida se obtuvieron los siguientes resultados.

#Muestra ..Contenido'de (A" -
14/02/01 7.B3x 107 M
(calculo en ancxo i)
26/02/01 8.52x 10°M
(caicuio en anexo Hib}
16/04/01 0.02399 M
L (calculo en anexo iic)

Contenido de Atuminio en la Tina Basica

Los resuitados de las valoraciones por retroceso para cuantificar el contenido de aluminio
presente en cada una de las muestras de la tina basica son:

Tabla 10: Contenido de Aluminio en las diferentes muestras de la Tina Basica
2 Contenido de (Al
o A e P L3R S el
0.3488 M
(calculo en anexo 1Va)
0.3971 M
(cilculo en anexo IVb)
04871 M

{calcuio on anexo 1Vc)

14/02/01

26/02/01

16/04/01
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La tabla 11 contiene en resumen las concentraciones de Hidréxido de Sodio, Acido Sulfurico y

Aluminio en cada una de las tinas.

long %
XN DR
0.01846 M
Aluminio 783 x 107 M
14/02/01 .
. Hidroxido de Sodio 0.1488 M
Tina Basica
Aluminio 0.3488 M
. < Acido Sulfarico 0.0299 M
Tina Acida 3 —
Aluminio 8.52 x 10° M
26/02/01 _
) Hidréxido de Sodio 0.1488 M
Tina Basi — e
Aluminio 0.3971 M
. N Acido Sulfurico 0.0830 M
Tina Acida
Aluminio 0.02399 M
16/04/01 "
. Hidréoxido de Sodio 0.2036 M
Tina
Aluminio 0.4871 M




Curvas patrén de la Tina Acida utilizando los resultados de la muestra 14/02/01

Las tres valoraciones potenciometricas patron de la lina acida se repitieron en tres ocasiones cada
una y se obtuvieron las siguientes graficas. La grafica 7a corresponde a la curva de valoracion promedio
de H,S0, 0.01846 M (reaclivo anatitico). La grafica 8a corresponde a la curva de valoracién promedio
de AICl; 7.83 x 10 M (reactivo analitico) y la grafica 9a correspande a la curva de valoracién promedio

de la mezcia de AICI; 7.83 x 10 M (reactivo analitico) y H2SO, 0.01846 M.

Las graficas 7b, 8b y 9b muestran los volimenes de punto de equivalencia promedio de las tres

valoraciones.

Grafica 7a: Curva Patréon de Ha2S0O4 Respecto a la Muestra 14/02/01
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Grafica 7b: Primera Derivada de la Curva Patrén de H2S0,
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Grafica Ba: Curva Patrén de Aluminio
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Curvas patron de la Tina Basica utilizando los resultados de la muestra 14/02/01

Las tres valoraciones potenciomeétricas patron de 1a tina basica repitieron en tres ocasiones cada una
y se obluvieron las siguientes graficas. La grafica 10a corresponde a la curva de valoracién promedio de
NaOH 0.1488 M {reactivo analitico). La grafica 11a corresponde a |a curva de valoracion promedio de
AICI; 0.3488 M (reactivo analitico) y la grafica 12a corresponde a la curva de valoracion promedio de la

mezcla de AICI; 0.3488 M (reactivo analitico) e NaOH 0.1488 M (reactivo analitico).

Las graficas 10b y 12b muestran los volumenes de punto de equivalencia promedio de las tres

valaraciones.

Grafica 10a: Curva Patrén de NaCOH
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Grafica 11a: Curva Patrén de Aluminio
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Grafica 12a: Curva Patrén de Mezcla Basica
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Grafica 12b: Primora Derivada de la Mezcla Basica
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Obtencidon de Sulfato de Aluminio

Se realizaron 2 mezclas y se obtuvieron los siguientes resultados:

Determinacion de la Pureza del Sulfato de Aluminio

Ei promedio de la pureza del Sulfato de Aluminio de cada una de las mezclas es la que se
muestra en la tabla 13, estos valores tienen una desviacion estandar en la mezcla 1 de 0.0129 y en la
mezcla 2 de 0.0129.

Tabla 13: Pureza del Sulfato de Aluminio

(calculo en anexo Vill)
99.60
(clculo en anexo VIII)
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Obtencion de Sulfato de Sodio

El resultado de la obtencidn del subproducto Sulfato de Sodio de cada una de las mezclas es el

siguiente.

Tabla 14: Obtencion de Sulfato de Sodio

: N2:5S04 (@) 22
0.2665

2 0.1010 ‘J

Determinacion de la Pureza del Sulfato de Sodio

El promedio de la pureza del Sulfato de Sodio de cada una de las mezclas es la que se muestra
en la tabla 15, estos valores tienen una desviacidon estandar en la mezcla 1 de 0.01 y en la mezcla 2 de

0.0129.

Tabla 15: Pureza del Sulfato de Sodio

{calcuio on anexo Xa)

80.66 %

(calculo on anoxo Xh)
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4.2 Discusion

Se analizaron las aguas residuales de las tinas de matizado y de decapado provenientes de una
La tina de matizado se denomind como tina basica ya que ésta contiene hidréxido

industria anodizadora
La tina de decapado se denomina tina acida, esta contiene #cido sulftrico y

de sodio y aluminato.
aiuminio ionico. De estas tinas se analizaron 3 muestras en diferentes tiempaos.

Para ta cuantificacion de hidroxido de sodio y de acido sulfurico en la tina basica y la tina acida

respectivamente, se realizaron valoraciones potenciometricas. En las curvas de valoracion promedio de

las tres muestras en !la tina acida se observa que en cada una hay dos volumenes de puntos de
equivalencia, los cuales para poder interpretar se hacen curvas patron. Se compararon las graficas 1a,
1b obtenidas de la muestra 13/02/01 con las graficas 9a, 9b de la curva patron de la mezcla 4cida que
contiene acido sulfurico y cloruro de aluminio. Y en estas podemos observar que en cada una hay dos
volimenes de punto de equivalencia, asi que se puede decir que las muesiras de la tina acida tienen
unicamente dos compuestos: acido sulfurico y aluminio idnico. Ahora para saber cual volumen de punto
de equivalencia corresponde al acido sulfurico se hicieron las graficas 7a. 7b en la que el volumen de
punto de equivalencia es de 8 ml y para saber cual volumen de punto de equivalencia corresponde al
aluminio se hicieron las graficas 8a, 8b en la que el volumen de punto de equivalencia es de 5 mi. En
estas se observan que los volomenes de punto de equivalencia son los mismos que los de las graficas
1a. 1b y 9a,9b. Con esto se comprueba que en las curvas de valoracion promedio de las tres muestras de

la tina acida el primer volumen de punto de equivalencia corresponde al Acido Sulfarico y el segundo al
Aluminio.

En las curvas de valoracion promedio de ias tinas basicas se observan tres volumenes de punto
de equivalencia, el primero corresponde a la concentracién de hidroxido de sodio por que es una base

fuerte. El segundo corresponde a la concentracion del aluminio, pero éste en forma de aluminato y el
tercero corresponde a la concentracion de aluminio en forma de hidréxido de aluminio.

Para cuantificar el contenido de aluminio en la tina acida y en la tina basica, se realiza una
valoracion por retroceso, esta técnica también sirvié para la determinacion de la pureza del Suifato de

Aluminio obtenido. Esta técnica es buena ya que es muy rapida a comparacion de una técnica

gravimetrica.

do en ia industria tienen una capacidad de 4000
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Las tinas de los bafios de nr y de
a 6000 It. La tabla 16 muestra que por cada tina se tiran a ia red de alcantarillado:




Tabla 16: Cantidad de desechos que se tiran a la red de alcantarillado

i Muestras % e O en
A 3 e - R bl
Rk S DD (moliit) = ISR | b
R Acido Sulfurico 0.01846 7242 108G3
TinaAcida . . . . . —_ o —
Aluminio 7.83%x10° 8448 2672 |
14/02/01 [, SO _— IO
. Hidroxido de Sodio 23808 35712
Tina Basica - J—
37644 .4 56466.6
— , . 17595
Tina Acida | . e .
Aluminio 8.52 x 10° 0.2298 1378.8
26/02/01 = S, —
Tina Hidroxido de Sodio 0.1488 5.9520 23808 35712
i
Aluminio 0.3971 10.7143 42857.2 64285.8
. Acido Suifarico 0.0830 8.1406 32562.4 48843.6
Tina Acida
Aluminia 0.02399 0.6472 2588.8 3883.2
16/04/01 — e
Tina Hidroxido de Sodio 0.2036 8.1440 32576 48864
i ——
Aluminio 0.4871 13.1426 525704 78855.6
L -

Esto quiere decir que en estas fechas, de un solo enjuague se fueron a la red de alcantarillado:

Tabla 17: Cantidad de desechos que se tiran a la red de alcantariliado

R e s L) e
ompYeSoBARIRAEAAMO20N L b & T
Acndo sulfarico 72429 - 10863 g 11730¢g 17595 g 32562.4 g - 4884369
( Hidréxido de sodio 23808 g - 35712 g 23808g - 35712 g 32576 g - 48864 g
[Alumlnio 38489.29g - 5773389 52049.2g - 6566469 55159. 2 g - 82738.8¢g

Estos datos son considerados en una sola tina de enjuague, pero el proceso tiene dos tinas de
enjuague de maltizado y dos tinas de enjuague de decapado, esto quiere decir que aproximadamente
estos valores de concentracion deberian ser dobles, esto sin tomar en cuenta cuantas veces cambien el
agua en las tinas de enjuague al dila. Todos estos residuos de las tinas de los bafios de matizado y de
decapado son considerados por la NOM-052-ECOL-1993 (ver anexo XIl) como residuos peligrosos.

La norma NOM-002-ECOL-1996 (ver anexo Xl!l} nos da el rango permisible de pH en las
descargas de aguas residuales que es de 10 (diez) y 5.5 (cinco punto cinco) unidades, determinado para
cada una de las muestras. Las unidades de pH no deberan estar fuera de! intervalo permisible, en
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ninguna de las muestras. En las muestras hay un promedio de pH de 11.5 a 1.7, esto quiere decir que

estan fuera de esta norma.

La industria genera una carga importante de contaminantes al medio ambiente. Las aguas

residuales provenientes del anodizado pueden ser reaprovechadas, se recupero el contenido metalico de
aluminio como una sal de sulfato de aluminio, Util en el tratamiento de aguas.

La obtencion del Sulfato de Aluminio se realiza de dos maneras diferentes (ya descritas
anteriormente en la metodologia) esto fue hecho con el fin de comprobar que la utilizacion de la tina acida
era favorable, esto nos reduce costos en la produccién que si se hiciera haciendo reaccionar Ia tina
basica con acido sulfurico concentrado y se contribuye en mejorar el medio ambiente no contaminando
La técnica para la obtencion del Sulfato de Aluminio como se presenta en este

con sustancias toxicas.
También se obtuvo un

trabajo no esta reportada en la literatura, por lo que se tuvo que desarrollar.
subproducto de Sulfato de Sodio, el cual tiene una pureza en la mezcla 1 de 83.21% y en la mezcla 2 de

80.66%.
De la obtencion de sulfato de aluminio en la Mezcla 1 se gastd un total de Acido” Sulftrico
concentrado de garrafon de 0.35 mi y de la mezcla 2 se gasto un total de Acido Sulfarico céncenfrado de
garrafén de 0.1 mil. En el mercado 100 mi de H;SO, de 99.998% de pureza tiene un cp;go_le dolares de
45.60, en la mezcla 1 se gasto 0.16 dolares y en la mezcla 2 se gasié 0.05 dblares. B : .

Si la tina de matizado contiene 4000 It y éstos se hacen reaccionar con 12800 It .de’ ta tina de
decapado y 200 It de H;SO, concentrado de garrafon, se gastaria en doélares 91 200 pero se ob(endrlan
218.4 Kg de Sulfato de Aluminio y 202 Kg de Sulfato de sodio.
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Tabla 18: Precios en el mercado del sulfato de sodio y el sulfato de aluminio

: L 3~ Compuesto. FrPureza (%) . 2dl w3 Cantidad.(9) sap = Pracio enddtares
5 31.80
Al(SO,)s 99.99. 25 107.80
100 311.10
N } 5 21.60 |
Alx(SO.); . H20 99.998 25 7120
- 500 14.20
Alx(SOL); . H20 o8
2500 38.00
5 17.10
Al(SO0.)s . 18 H0 8. 100 22.10
500 65.10
10 54.10
Na SO, 99.99. 100 264.90
50 3330
Na,SO, Polvo 99.99 250 116.80
500 24.20
Na;S0O4 Granular 9.
2500 73.30
25 19.10
NaxSO, Polvo 29, s00 24.20
""" 500 18.30
Na:SO. 98
2000 48.50
000-2001

Fuente: manual de producios finos y equipos de iaboratorio, ALDRIGH, 2¢
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4.3 Conclusiones
A partir de desechos industriales de una planta anodizadora de aluminio se obtuvo Sulfato de
Aluminio con una pureza de 99.60%.
Se obu_.uvo como subproducto Sulfato de Sodio con una pureza de 80.66%'.

Se piesenta una alternativa para eliminar descargas residuales de aluminio al medio ambiente.

Para el industrial del anodinazado de aluminio se le prés_enta una opcion- para obtener mas
recursos de su empresa evitando la contaminacion al medio ambiente.
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a)

b)

c)

4.5 ANEXO

.- Analisis del contenido de Acido Sulfarico en la Tina Acida.

Muestra 14/02/01 -

Vp.e. 1=8mi
Vp.e. 2=13 ml

Calculo de Concentraclon de H,SO,

Vpel=8ml .
Valicuota=20ml = . - N (H,80.) = (0.09230 N) (8 ml) / (20 mi) = 0.03692
N(NaOH) = 0.09230 ; sSiM=N/2"

M (H,SO,)= 0.01846

Muestra 26/02/01

Vpe. 1=13mii "
Vp.e.2=18 mi.:!

Calculo de Concentracién de H,S0,

Vped=13ml 0 :
V alicuota = 20 mi’'~ : - N (H,S0,) = (0.09230 N) (13 mi)/ (20 ml) = 0.05999
N(NaOH) = 0.09230 SIM=N/2

M_(H,SO,)= 0.02999
Muestra 16/04/01
Vp.e. 1 =36 m!

Vpe 2=52ml

Calculo de Concentracion de H,SO,

vp.e.1 =36 ml
V alicuota = 20 m! N (sto.) = (0.09230 N) (36 ml) / (20 ml) = 0.1661
N({NaOH) = 0.09230 siM=N/2

M (H,S0,)= 0.0830
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a)

b)

<)

Il.- Analisis del contenido de Hidréxide de Sodio en la Tina Basica.

Muestra 14/02/01

Calculo de Concentracion de NaOH

Vp.e.1 =3 mi )
V alicuota = 20 mi} N (NaOH) = (0.09923 N) (3 ml) / (20 ml) = 0.01488
N/NaOH) = 0.09923 por dilucion de 10:100

M (NaOH)= (0.01488 N)(100 mi)/ (10 mil) = 0.1488

Muestra 26/02/01
Calculo de Concentracién de NaOH

vp.e.1 = 3 ml b g
V aticuota = 20 mi e N (NaOH) = (0.09923 N) (3 ml) / (20 ml) = 0.01488
por dilucién de 10:100

N/NaOH) = 0. 09923 ,
' S M (NaOH)= (0.01488 N)(100 ml)/ (10 m!) = 0.1488

Muestra 16/04/01
Calculo de Concentracion de NaOH

vp.e.1t=3ml
V alicuota = 20 ml N (NaOH) = (0.1018 N) (4 mi}/ (20 ml) = 0.02036
por dilucion de 10:100

N(NaOH) = 0.09823
M (NaOH)= (0.02036 N)(100 mi) / (10 mi) = 0.2036
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a)

.- Analisis del contenido de Aluminio en la Tina Acida

Muestra 14/02/01

: Alicuota No. 5 .| - ~Vol. de Vire (mf)
G.

1
2 6.
3 6.
. promedio .. - 6.5
N W7 bbd

= T (AT) = 7.83 X 10 M

(ZnS0,) = 0.0693 M
(E.D.T.A)=0.0531M
Vvp.e. = 6.533 ml

3.

Al + Hy™" - AlY
(0.0531 M)(10 ml)
0.531 mmol
n”* + HoY*™ ) - —
(0.0683 M)(6.533 mI) ’ :
0.4527 mmol 0.4527 mmol

0.531 mmol - 0.4527 mmol = 0.0783 mmol (que reaccionaron de aluminio)

(AI”*) = (0.0783 mmol) / (10 ml) = Z.83 x 107 M

HzY" (axceso)

zZny™

+

2H*
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Muestra 26/02/01

- Alicuota No. - | Vol. de Vire {mi) -]
— 1 — 6.5
-2 6.4
3 6.4
.« - promedio- : 6.433

o (AT) = 8.52x 107 M

{ZNS0,) = 0.0693 M
{ED.T.A)=0.0531 M
Vp.e. =6.433 mi

A - HaY™ - _ AY H2Y*" " (exceso)
(0.0531 M)(10 mi)
0.531 mmol
zn® + HaY* ) - — Zny® o+ 2H
(0.0693 M){6.433 ml) R
0.4458 mmol

0.4458 mmol

0.531 mmol - 0.4458 mmol = 0.0852 mmoi (que (eécclpnaron de aluminio)

(A"") = (0.0852 mmol) /(10 ml) = 8.52 x 10°m

[



Muestra 16/04/01

Alicuota No.

[+ Vol. de Vire (mt)
4.

prom

_@u") = .02399 M

(ZnSOy) = 0.0693 M
(ED.TA.)=0.0531M
Vpe =4.2ml

A + Hav™ -
(0.0531 M)(10 mil)
0.531 mmol

AlY” + HaY* (exceso)

2 zavt e 2w

zn* + Hay*

(0.0693 M)} (4.2 ml)
0.29106 mmol

0.531 mmot - 0.29106 mmol

(Ar*") = (0.23994 mmol) / (10 ml) = 0.02399 M

0.29106 mmol

0.23994 mmol (que reaccionaron de aluminio)

TE ST
Jadte: 23

TA
v A AN
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a)

IV.- Analisis del contenido de Aluminio en la Tina Basica

Muestra 14/02/01

Alicuota No. - : Vol de Vire (ml)
R 2.

Dromedl
¢ e (AI”) =0.3488 M

{(ZnSO,4) = 0.0693 M
(ED.T.A)=0.0531 M
Vp.e =263 mi

Hay* -———— % Ay o+  HY"(exceso)
(0.0531 M)(10 mi) :

0.531 mmol

2+

zn
(0.0693 M)2.63 ml)
0.1822 mmol,

s0) - zny® L+ 2H"

0.531 mmol - 0.1822 ‘rﬁmo .3488 mmaol {que reaccionaron de aluminio)
(Ar’") = (0.0783 mmol) / (10 mi) = 0.03488 M

Por dilucion de 10:100

(AI*") = (0.03488 M) (ioo rﬁ!)A/ (10ml) =0.3488 M
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b) Muestra 26/02/01

’ Alicuota No. = [ -Vol. de Vire (ml) "
1.9

1 ——
2 2.0
- 3 1.9
" ‘promedio . 1.933

AT =0.3971 M £

(ZNSOL) = 0.0693 M
(E.D.T.A.)=0.0531 M
Vp.e = 1.933 mi

A + HaY* -—————* avy
(0.0531 M)(10 mil)
0.531 mmol
. . —_—
zn® £ oL HaY* ) -
(0.0693 M)(1.933 ml)
0.1339 mmot 0.1339 mmol

0.531 mmol - 0.1339 mmol = 0,397 1 mmol (que reaccionaron de aluminio)
(A’') = (0.3871 mmol) / (10 ml) = 0.03971'M

Por dilucion de 10:100
(AP*) = (0.03971 M) (100 mI) / (10 mi) =0,3971 M

+

HzY" (exceso)

zay® o+ 21
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c) Muestra 16/04/01

“Alicuota No. - | ' Vol. de Vire (ml
0.6

s (AT = 0A8TT M 1

(ZnS0O,4) = 0.0693 M
(ED.T.A)=0.0531M
Vp.e. = 1933 m}

A’ + Hpv™ Pra——— Y NN S
(0.0531 M)} 10 mi)
0.531 mmol
—_—
zn** Hyt ) -
(0.0693 M)(0.633 ml)
0.04386 mmol 0.04386 mmol

0. 531 mmol - 0.04386 mmo! = 0.48714 mmol (que reaccionaron de aluminio)
(Al ) =(0.48714 mmol)/ (10 ml) = 0.048714 M

Por dilucion de 10:100

(A*) = (0.048714 M) (100 mI) / (10 mi) = 0.48714 M

HaY* (exceso)

Zny* o+ 2W°
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VIill.- Obtencion de la Pureza del Sulfato de Aluminio
Se peso inicialmente 18.2 mg de Al (SO.): obtenidos de la mezcla 1 y 18.2 mg de Al(SO.);

obtenidos de la mezcla 2

Se realizé una valoracion por retroceso a cada uno de los compuestos obteniendo en ambos casos

los siguientes volumenes de vire.

"Mezcla™t . iice iia v Mezcla2 - - -
~:Vol. de Vire (ml) i No.1 ¢].iVol. de. Vlro (ml) =
[ o 7. 7.
2 7. 2 7.
3 7. 3 7.
™ oy promediot N 7.1 £ 5":’=proi'nedlo" e 7.
Como los dos tienen el mismo volumen de vire es el mismo calculo para ambos.
(ZNSO,) = 0.07217 M
(E.D.T.A.)=0.05230 M
Vpe.=7.1ml
3 4. >
Al + HaY" - AlY + H.Y* (excesa)
{0.05230 M)(10 ml)
0.523 mmol
zn®" : CHY® - hae Za¥Y* + 2H"
(0.07217 M)(7.1 ml) R 0
0.5124 mmol | +0.5124 mmol

0.523 mmol — 0.5124. rhlricl = 0106 mmol (que reaccionaron de aluminio)

(Al )- (0.0106 mmol) (100 ml)l(10 ml)—O 106 mmot de AI>*

0.106 mmol AI*”  x 1 mmol AI;(SO.);IZ mmol APPT U x  342.1478 mg/mmol = 18.1338 mg de Al(SO.)s

(18.1338 mg de Alz(SOA)a) (100 %) / {18.2 mg de Alx(S04)3) = 99.61 %

Este procedimiento se realizo en cuatro ocaciones obteniendo los siguientes valores de pureza,

899.60, 99.61, 99.60 y 99.62. El promedio de ia pureza del Sulfato de Aluminio de cada una de las

mezclas es de 99.60 estos valores tienen una desviacién estandar en la mezcla 1 y 2 de 0.0129
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X.- Obtencion de la Pureza del Sulfato de Sodio
Mezcla 1

Se peso inicialmente 12 mg de Na,S0, para determinarle la pureza
Por ia lécnica para determinar sulfatos al estado de sulfato de bario, se obtuvo 16.4 mg de BaSO.
Que al multiplicarse por el factor se obtienen los mg de sulfato en la muestra:

Factor = (SOs) / (BaSO,) = 0.4115 x 16.4 mg = 6.7486 mg de SO

(6.7486 mg de SO) (142.05 mg Na:S0.) / (96 mg SO,*) = 9.9858 mg de NazSO,

{9.9858 mg de Na;SO,) (100 %) / (12mg de Na,SO,) = 83.21%

Este procedimiento se realizo en cuatro ocasi
83.21, 83.22, 83.22 y 83.20. &l promedio de la pur
tienen una desviacién estandar de 0.01

é’siobtem ndo los siguientes valores de pureza,
del Sulfato de Sodio es de 83.21 estos valores

Mezcla 2 . )
Se pesd inicialmente 11.7 mg de Na;SO, Q‘ara‘de'lerminarlé la pureza

Por la técnica para determinar sulfatos al estado de’sulfato dé bario, se obtuvo 15.5 mg de BaSO.
Que al multiplicarse por el factor se ol

ienen los mg de sulfato en la muestra:

Factor = (SO,) / (BaSO.) =70.4115 x..15.5mg = 6.3782 mg de SO
(6.3782 mg de SO.%) (142.05 mg Na;S0,) / (96 mg SO,%) = 9.4377 mg de Na,SO,

(9.4377 mg de NaxS0,) (100 %) / (11.7 mg de Na>S0.) = B0.66%

Este procedimiento se realizo en cuatro ocasiones obteniendo los siguientes valores de pureza,
80.66, 80.65, 80.66 y 80.68. EI promedio de la pureza de! Sulfato de Sodio es de 80.66 estos valores
tienen una desviacién estandar de 0.0129,
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<)

d)

Xl.- Técnicas de estandarizacion de soluciones.
Estandarizacion de HCI 0.1N con Na,CO; Anhidro.

Secar previamente entre 240-250 °C durante media hora el Na,CO,; ya seco colocarlo en un
desecador. Pesar con exactitud una cantidad de carbonato seco, que quede comprendida entre 1.2y 1.4
g. se disuelve en agua dentro de un matraz volumeétrico de 250 ml, después de aforar, se miden alicuotas
de 25 ml y se titulan con la solucion de HCI utilizando como indicador anaranjado de metito.

Estandarizacion de NaOH con biftalato de potasio

Secar previamente a 125°C durante media hora bifatalato de potasio, ya seco colocario en un
Para titulaciones decinormales de hidroxido de sodio se pesa mas o menos con exactitud 0.7

desecador.
e miden alicuotas de 20 ml y se titulan con la solucién de

g se disuelve en agua y se afora a 50 mi, s
NaOH utilizando como indicador fenoftaleina,

Estandarizacién de E.0.T.A coﬁ Zn metilico

Se pesa una canndad cercana a'3. 25 g de 2inc’ puro con exactitud y se disueive con 50 mi de HCI
esta solucién se afora a 500 mI con agu‘ De sta solucion se toman 3 alicuotas de 10 ml y a cada una
se les agrega 10 mi de solucién reguladora pH 10 de amonio/amoniaco se le agrega un poco de mdlcédor‘
la so!ucubn de E.D.T.A hasta el vire de rojo a azul. X

negro de eriocromo T y se vaiora'co

Estandarizacién de ZnSb. édn, E.D.T.A

De Ia solucion de ZnSO, se toman 3 alicuotas de 10 m! y se les agrega 10 mi! de solucién reguladora
pH 10 de amonio/amoniaco se le agrega un poco de indicador negro de eriocromo T y se valora con la

solucién de E.D.T.A hasta el vire de rojo a azul.
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Xlil.- Normas Oficiales Mexicanas Aplicables.

Las Normas Oficiales Mexicanas (NOM) en materia ambiental, ademas de permitir a tas
autoridades el establecer limites maximos permisibles de emision de contaminantes a diferentes medios y
de las condiciones para su verificacion. El érgano que expide las nuevas normas en materia ambiental es
en este caso el Instituto Nacional de Ecologia (INE). sin embargo también participan otras Secretarias,
instituciones educativas. organismos empresariales e iniciativa privada. Sobre |a caracterizacion de los

residuos peligrosos rige las siguientes normas. (14)

NOM-052-ECOL-1993

Que establece las caracteristicas de tos residuos peligrosos, el listado de los mimos_ Y !65 limites
que hacen a un residuo peligroso por su toxicidad al ambiente. Norma de observancia obliga.(orla en la
definicion y clasificacion de residuos peligrosos. (14)

En esta norma Ios residuos considerados peligrosos se clasifican por giro industrial y proceso asi
como por fuente no especifica incluyendo la clave CRETIB (Corrosivo, Reactive, Explosivo, Téxico
Inflamabte Bioldgico-infeccioso) y numero del INE correspondientes. La siguiente tabla Gnicamente

muestra lo relacionado con el giro de anodizado

TABLA 1
CLASIFICACION DE RESIDUOS PELIG

ACABADO DE METALES
Y GALVANOPLASTIA..

1.1 PRODUCCION EN (T) LODOS DE TRATAMIENTO DE LAS RP1.1/01
GENERAL. AGUAS RESIDUALES PROVENIENTES

DEL LAVADO DE METALES PARA
REMOVER SOLUCIONES

CONCENTRADAS.

(T) LODOS PROVENIENTES DE LAS RP1.1/02
OPERACIONES DEL DESENGRASADO.

(T) SALES PRECIPITADAS DE LOS BANOS RP1.1/03

DE REGENERACION DE NIQUEL.
(M) BANOS DE ANODIZACION DEL ALUMINIO. | RP1.1/04

Referencia (17)
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La norma contiene las siguientes definiciones. (16)

CRETI8: El cédigo de clasificacion de las caracteristicas que contengan los residuos peligrosos y que

significan: corrosivo, reactivo, explosivo, téxico. inflamable y bioldgico infeccioso.

Fuente no especifica: Las aclividades que generan residuos peligrosos y que pueden aplicarse a

diferentes giros o procesos.

Generador: Persona fisica o moral que como resultado de sus actlividades produzca residuos peligrdsos.

Residuos de baja peligrosidad: Son aquellos residuos peligrosos que por sus caracteristicas y volimenes

requieren de un manejo diferente al manejo establecido para los residuos peligrosos.:

Residuos peligrosos: Todos aquellos residuos, en cualquier estado fisico,” que por sus caracleristicas
corrosivas, reactivas, explosivas, tdxicas, inflamables o btolbglco lnleccnosas representen un’peligro para

el equilibrio ecoldgico o el ambiente.

NOM-001-ECOL-1996 (16)

Esta Norma Oficial Mexicana estéblece ios limites maximos permisibles de contaminantes en las
descargas de aguas residuales vertidas a aguas y bienes nacionales, con el objeto de proteger su calidad
vy posibilitar sus usos, y es de observancia obligatoria para los responsables de dichas descargas. Esta
Norma Oficial Mexicana no se aplica a Ias descargas de aguas provenientes de drenajes pluvialtes

independientes.

Esta norma define a las Aguas residuales como las aguas de composicidén variada provenientes de las
descargas de usos municipales, industriales, comerciales, de servicios, agricolas, pecuarios, domésticos,
incluyendo fraccionamientos y en general de cualquier otro uso, asi como la mezcla de ellas.

En lo que corresponde a esta Norma Oficial Mexlcana sélo; se 'onsideran los limites siguientes de:
arsénico, cadmio, cobre, cromo, mercurio, niquel, plorno. zinc Y cianuros Ya que son aquéllos los que, en
concentraciones por encima de determlnados limites.," pueden prcducir efectos negativos en la salud

humana, flora o fauna
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NOM-002-ECOL-1996 (16)

Esta Norma Oficial Mexicana establece los limites maximos permisibles de contaminantes en las
descargas de aguas residuales a los sistemas de alcantarillado urbano o municipal con el fin de prevenir
y controlar 1a contaminacion de las aguas y bienes nacionales, asi como proteger la infraestructura de
dichos sistemas, y es de observancia obligatoria para los responsables de dichas descargas. Esta Noarma
no se aplica a la descarga de las aguas residuales domeésticas. pluviales, ni a las generadas por la
industria, que sean distintas a las aguas residuales de proceso y conducidas por drenaje separado.

Algunas definiciones de esta norma son las siguientes

Aguas residuales: Las aguas de composicion variada provenientes de las descargas de usos

municipales, industriales, comerciales, de servicios, agricolas, pecuarios, domésticos, incluyendo

fraccionamientos y en general de cualquier otro uso, asi como la mezcla de ellas.
Aguas residuales de proceso: Las resultantes de la produccidn de un bien o servicio comercializabie.

Aguas residuales domasticas: Las provenientes del uso particular de las personas y del hogar.
Contaminantes: Son aquellos parametros o compuestos que, en determinadas concentraciones, pueden
producir efectos negativos en la salud humana y en el medio ambiente, dafar la infraestructura hidraulica

o inhibir los procesos de tratamiento de las aguas residuales.
Algunas de las especificaciones de esta norma son:

Los limites maximos permisibles para contaminantes de las descargas de aguas residuales a los
sistemas de alcantarillado urbano o municipal, para las grasas y aceites, solidos sedimentables, arsenico
total, cadmio total, cianuro total, cobre total, cromo hexavalente, mercurio total, niquel total y plomo total.

Ei rango permisible de pH (potencial hidrogeno) en las descargas de aguas residuales es de 10 (diez)
y 5.6 (cinco punto cinco) unidades, determinado para cada una de ias muestras simples. Las unidades de
pH no deberan estar fuera del intervalo permisible, en ninguna de las muestras simples.

El limite maximo permisible de la temperatura es de 40°C. (cuarenta grados Celsius), medida en forma
instantanea a cada una de las muestras simples. Se permitira descargar con temperaturas mayores,
siempre y cuando se demuestre a la autoridad competente por medio de un estudio sustentado, que no

dana al sistema del mismo.
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