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RESUMEN
En este proyecto investigativo se evaluo la posibilidad de mejorar algunas de las etapas del
ciclo de vida de los reactivos que se utilizan en los desarrollos experimentales, mediante el
planteamiento de alternativas para la minimizacion, recuperacion y reutilizacion de los

mismos, ademas de lograr la disposicion final adecuada de los residuos liquidos generados.

Por las caracteristicas de la investigacion, se ubicé en un estudio de campo, con un nivel de
profundidad de tipo exploratoria; el desarrollo de la metodologia se inicid con un diagndstico
sobre el manejo actual de los reactivos utilizados en las préacticas realizadas en el
laboratorio de fisicoquimica (LFQ), continué con la caracterizacion de los residuos liquidos
generados en dichas practicas y el planteamiento de alternativas para el manejo adecuado
de tales residuos, finalmente se llevd a cabo la evaluacion experimental de las alternativas

seleccionadas y se calculo la relacion costo-beneficio de las propuestas planteadas.

Entre los resultados mas relevantes se tiene, que los residuos provenientes de titulaciones
acido-base y que tengan una concentracion maxima de 150 ppm de fenolftaleina pueden
ser tratados mediante la fotocatalisis heterogénea, empleando TiO, como catalizador y
H,O, como agente oxidante, y al implementar la propuesta para disminuir el volumen de
agua empleada para el enfriamiento del refractometro y el condensador en la practica de
equilibrio liquido-vapor, se obtendria una reduccion aproximada de 98 % en la cantidad de

agua utilizada actualmente.

Entre las conclusiones més importantes se encuentra, que la practica de conductimetria es
la mayor generadora de desechos en el LFQ, recolectandose durante nueve (9) préacticas,
un volumen aproximado de (15.165 + 270) mL; el costo inicial total para implementar las
alternativas propuestas, es de tan sélo 2.532,89 $, siendo superado en gran medida por los
ahorros obtenidos, ya que en el primer afio de la implementacion dicho valor tendria un
aproximado de 91.090,2%.

La principal recomendacion es implementar las propuestas planteadas en esta
investigacion para lograr con ello un manejo adecuado de los residuos liquidos generados
en el laboratorio de fisicoquimica y contribuir asi a reducir el impacto ambiental ocasionado
actualmente por dicho laboratorio.

Palabras claves: residuos liquidos, manejo, minimizacion, recuperacion, reutilizacion, disposicion.
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ABSTRACT

In this research project to examine the possibility of improving some of the life cycle stages
of the reagents used in experimental developments, using the alternative approach for the
minimization, recovery and reuse of the same, and to achieve the provision appropriate final

liquid waste generated.

The characteristics of the research, was located in a field study with a deep level of
exploratory; development of methodology began with a diagnosis of the current
management of the reagents used in the practices developed in the laboratory
physicochemical (LFQ), continued with the characterization of liquid waste generated in
such practices and alternative approach for proper management of such waste, finally took
out the experimental evaluation of selected alternatives and calculating the cost-benefit of

the proposals.

Among the most relevant results is that the waste from acid-base titrations and have a
maximum concentration of 150 ppm of phenolphthalein can be treated by heterogeneous
photocatalysis, using TiO, as catalyst and H,O, as an oxidizing agent, and to implement
proposal to reduce the volume of water used for cooling the refractometer and the
condenser in the practice of liquid-vapor equilibrium, would yield an approximate 98%

reduction in the amount of water currently used.

Among the key findings is that the practice of conductometry is the largest generator of
waste in the LFQ, collecting for nine (9) practice, a volume of (15.165 £ 270) mL, the total
initial cost for implementing the alternatives proposals, is only $ 2.532,89, being greatly
exceeded by the savings achieved, as in the first year of implementation that would have an
approximate value of 91.090,2%.

The main recommendation is to implement the proposals in this investigation to achieve
thereby a proper handling of liquid wastes generated in the laboratory physicochemical and

thereby contribute to reducing the environmental impact caused by the laboratory today.

Keywords: liquid waste, management, waste minimization, recovery, reuse, disposal.
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INTRODUCCION

La contaminacion ambiental causada por la generacibn de desechos tdxicos y
peligrosos es un problema creciente a nivel mundial. En los laboratorios de
investigacion y docencia, se generan dia a dia, pequefias cantidades de residuos
perjudiciales al medioambiente, pero que si se considera el efecto acumulativo en
dichas instituciones, se pueden clasificar como grandes productores de residuos

peligrosos.

El objetivo de esta investigacion es proporcionar alternativas de minimizacion,
recuperacion, reutilizacion y disposicion final de los residuos liquidos generados en las
practicas realizadas en el laboratorio de fisicoquimica de la facultad de ingenieria de la

Universidad de Carabobo.

Para el desarrollo de este trabajo, inicialmente, se realiza un diagnostico del manejo
actual de los reactivos utilizados en los desarrollos experimentales, por medio visitas al
laboratorio, revision del manual de practicas y consulta con el personal técnico y
docente, utilizando para ello un instrumento de recoleccion de datos que estudia las
etapas del ciclo de vida que cumplen de estos reactivos dentro del laboratorio y un
diagrama de procesos que permite analizar en detalle el procedimiento de las préacticas
llevadas a cabo por los alumnos; con la informacion obtenida se construye un diagrama
de Ishikawa por préctica, donde se detectan las posibles causas de la generacion

excesiva de residuos liquidos en el laboratorio.

Posteriormente, se realiza la caracterizacion de los residuos generados, la cual cuenta
con una serie de pasos, tales como: establecimiento de los tipos de residuos, mediante
la visita al laboratorio durante la ejecucion de las practicas y el planteamiento de las
reacciones quimicas que ocurren entre los reactivos empleados en estas. El siguiente
paso es la recoleccion de las muestras, que se efectia al finalizar cada practica, tal y
como son desechadas por los estudiantes, en envases debidamente identificados con
el nombre de cada residuo (sin mezclar ningun residuo); y por ultimo la aplicacion de
analisis fisicoquimicos, los cuales incluyen medicién de pH, conductancia, indice de

refraccion, cromatografia, espectroscopia, valoracion acido-base, ensayo a la llama y la
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identificacion de compuestos arométicos, a fin de conocer, entre otras cosas, el grado

de pureza y contaminantes presentes si los hubiese.

Seguidamente, se plantean alternativas para el manejo adecuado de los residuos
liquidos, partiendo de una revision bibliografica exhaustiva de donde se obtiene
informacion sobre diferentes procesos de recuperacion, reutilizacion e inactivacion que
puedan ser aplicados a los residuos generados en el laboratorio. Se selecciona la
alternativa mas conveniente para cada proceso, a través del método cualitativo de los

factores determinantes cuyo instrumento es la matriz de ponderacion por puntos.

A continuacion, se realiza la evaluacion de forma experimental de las alternativas
seleccionadas, por medio del disefio y construccién de los montajes experimentales,
seguido de los analisis respectivos para conocer el alcance de cada propuesta. Por
altimo, se determina la relacion costo-beneficio obtenida al implementar las alternativas

seleccionadas.

Este trabajo de grado esté estructurado en cuatro capitulos. En el primero se describe
el planteamiento del problema, constituido por: la descripcion y formulacion del
problema, la situacion actual y la deseada, los objetivos planteados, asi como la
justificacion y limitaciones del proyecto. En el capitulo I, se presentan los fundamentos
tedricos sobre los cuales se sustenta la investigacion y el marco juridico venezolano
gue contiene los dispositivos legales que rigen el manejo adecuado de los residuos
quimicos. En el capitulo Ill, se describe la metodologia empleada para el logro de los
objetivos propuestos. En el cuarto capitulo, se presentan los resultados obtenidos a lo
largo de la investigacion y las discusiones respectivas que justifican dichos resultados.
Finalmente, se exponen las conclusiones y recomendaciones obtenidas del estudio
realizado, ademas, de las referencias bibliograficas y apéndices que complementan el

cuerpo de la investigacion.

Debido a la importancia que este trabajo conlleva, en cuanto a la reduccién del impacto
ambiental que genera el laboratorio de fisicoquimica, concientizacion de la comunidad
universitaria y reduccién de costos, se espera que sirva como herramienta y valga de

fundamento para nuevos estudios y asi, colaborar con el desarrollo sostenible del pais.
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CAPITULO |
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA
En esta seccidbn se dara a conocer el problema en estudio, especificandose su
propésito, la situacion actual y deseada, asi como los objetivos generales y especificos
de la investigacion. De igual forma se presentan las razones que justifican la

investigacion, las limitaciones y el alcance de la misma.

1.1. Descripcién del problema

La Universidad de Carabobo es una institucion educativa, ubicada en el sector Barbula
perteneciente al Municipio Naguanagua, en el estado Carabobo, esta institucion se
dedica a la formacion de jévenes a nivel de estudios superiores en diversas areas, y
esta constituida por varias facultades, entre ellas la Facultad de Ingenieria, la cual
cuenta con seis escuelas, que son: Ingenieria Quimica, Eléctrica, Mecanica, Civil,

Industrial y Telecomunicaciones.

El Laboratorio de Fisicoquimica, requiere de muchos reactivos costosos, que son
utilizados a lo largo de cada semestre para la obtencién de otros compuestos o
directamente en el desarrollo de cada practica.

Las practicas que actualmente se llevan a cabo en el laboratorio son las siguientes:
determinacion del calor de combustion de una sustancia problema, equilibrio liquido-
vapor del sistema binario n-hexano-etanol, equilibrio sélido-liquido de la mezcla binaria
difenilamina-naftaleno, equilibrio liquido-liquido del sistema ternario tolueno-acido
acético-agua, aplicacion de medidas conductimétricas en la determinacion de variables
fisicoquimicas para diferentes electrolitos y la adsorcién de &acido oxalico sobre carbon

vegetal a partir de disoluciones acuosas.

En dicho laboratorio no se cuenta con un sistema de reaprovechamiento o con métodos
de disposicion final para las sustancias resultantes de dichas practicas experimentales,
por lo que la mayoria de los residuos liquidos son vertidos directamente en el desague y
los sélidos en los depdsitos recolectores de basura, ocasionando dafios al ambiente. El
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uso y la disposicion final de las sustancias quimicas, forman parte del “ciclo de vida” de
las mismas, lo que se define seguin la Norma COVENIN-ISO 14040 como “etapas
consecutivas e interconectadas de un sistema de producto, desde la adquisicion de
materia prima o la generacion de recursos naturales hasta la disposicion final”. En el
LFQ se manejan, de forma inapropiada, las ultimas etapas del ciclo de vida de los

guimicos que en él se utilizan.

Por las razones antes expuestas, el Departamento de Quimica Tecnoldgica desea
contar con un sistema de recuperacion, reutilizacion y/o inactivacion de los residuos
liquidos originados en el LFQ, que permita obtener reactivos recuperados que puedan
ser empleados en este, o de ser posible en los laboratorios de Analitica (LQA) y
Organica (LQO), y asi encontrarle a estos una utlidad relevante, logrando una
minimizacién en los costos de inversion en reactivos y a su vez entrar en armonia con el

medio ambiente.

1.2. Formulacion del problema

Actualmente el LFQ de la Facultad de Ingenieria perteneciente al Departamento de
Quimica Tecnolégica de la Universidad de Carabobo, no cuenta con un sistema de
disposicion final adecuado para los residuos liquidos que genera, ocasionando con ello
dafio al ambiente, por lo que se pretende disefiar un plan que permita solventar esta
situacion, a través de la recuperacion y reutilizaciéon de tales residuos, en caso de
conseguirles una utilidad que represente un aporte significativo, o simplemente lograr su

disposicion final.

Tomando en cuenta la situacion antes mencionada, se plantea la siguiente interrogante:
¢La propuesta de un plan de manejo para los residuos liquidos generados en el LFQ

mejoraria la situacion antes mencionada?

1.2.1. Situacién actual
Las sustancias toxicas producidas cada semestre en el LFQ de la Facultad de

Ingenieria, provenientes de los experimentos realizados por los estudiantes, para
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complemento de su aprendizaje, actualmente no son tratadas originando una
disposicion inadecuada, que ocasiona dafios al ambiente y el desperdicio de gran

cantidad de reactivos que resultan costosos para la universidad.

Si el LFQ no evalla la posibilidad de implementar un sistema de manejo adecuado de

los residuos liquidos que produce, podria generar las siguientes consecuencias:

» Posibles sanciones por parte del Ministerio del Poder Popular para el Ambiente.

» Falta de herramientas para disminuir costos por concepto de compras de reactivos.

» Aumento de los desechos quimicos en las aguas residuales que causan dafos al
ambiente.

» Imposibilidad de crear conciencia ambientalista entre los estudiantes.

1.2.2. Situacion deseada

El LFQ cuenta con un estudio a través del cual se evalla la posibilidad de mejorar las
tltimas etapas del ciclo de vida de los compuestos que en él se utilizan, mediante un
sistema que permite la recuperacion y reutilizacion de los reactivos usados en las
practicas, ademas de lograr la disposicion final adecuada de los residuos liquidos que

se generan.

De esta manera se dispone de un conjunto de alternativas que permiten lograr la
disminucién de costos para la adquisicion de reactivos, disminuir el impacto generado

por el laboratorio al ambiente o simplemente darle otros usos a los mismos.

1.3. Objetivos
Se exponen los objetivos general y especificos a desarrollar en la presente

investigacion.

1.3.1. Objetivo general

Proponer un plan de manejo para los residuos liquidos generados en las practicas del
Laboratorio de Fisicoquimica de la Facultad de Ingenieria de la Universidad de
Carabobo.
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1.3.2. Objetivos especificos

1. Realizar un diagnostico sobre el manejo actual de los reactivos utilizados en las
practicas desarrolladas en el LFQ, determinando con ello las fallas, carencias,

ventajas y desventajas del mismo.

2. Caracterizar los residuos liquidos generados en las practicas realizadas, definiendo

asi la posible utilidad o tratamiento a aplicarles.

3. Plantear diferentes alternativas de recuperacion, reutilizacion e inactivacion para la
disposicion final de los residuos liquidos generados en las distintas practicas,

mejorando de esta manera el nivel de aprovechamiento de los recursos.

4. Evaluar de forma experimental las alternativas seleccionadas, que permitan verificar

el alcance de las mismas.

5. Determinar la relacion costo-beneficio de las propuestas seleccionadas.

1.4. Justificacién

En la presente investigacion, se busca plantear una serie de procesos experimentales
dirigidos a recuperar, reutilizar y/o inactivar los residuos liquidos generados en las
practicas llevadas a cabo en el LFQ para una disposicion final adecuada de los mismos,
y que puedan ser agregados al plan de trabajo de cualquiera de los laboratorios
pertenecientes al Departamento de Quimica Tecnologica de la Escuela de Ingenieria

Quimica.

A nivel social y ambiental la presente investigacion tiene una importancia considerable,
ya que al inactivar los residuos liquidos se generan productos no toxicos y respetuosos
con el medio ambiente, dandoles ademas un mejor manejo que el realizado

actualmente, siendo consecuentes con la conservacion y proteccion del ambiente en
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gue nos encontramos y por otra parte se les da un mejor trato a las etapas finales del
ciclo de vida de los reactivos empleados.

Para la Universidad, esta investigacion, traerd mdultiples beneficios, ya que al aplicar
procesos de recuperacion a los residuos liquidos se obtienen reactivos que pueden ser
utilizados nuevamente en las mismas practicas o en otras si su grado de pureza fuera

una limitante.

Al recuperar y reutilizar algunos reactivos, y al darles otra funcién dentro del programa
de practicas de los laboratorios, se traduce de manera indirecta en una disminucion de

los costos para llevar a cabo las mismas.

Por otro lado, se tiene que para la Universidad, esta investigacion tendrd una
trascendencia significativa, ya que ademas de los distintos beneficios que ofrece la
recuperacion y reutilizacion de los residuos y disposicion inocua de los mismos, servira
de referencia para realizar estudios similares en otros laboratorios, tanto de la Facultad
de Ingenieria como de otras facultades, y a su vez contribuira a fortalecer la consciencia

ambientalista dentro de la universidad y a proyectar esta imagen fuera de ella.

Asimismo, este trabajo presenta un aporte metodolégico importante, ya que se
establecera un sistema de manejo de residuos liquidos generados en un laboratorio,
gue permitird llevar a cabo nuevos proyectos relacionados con el tema o realizar

mejoras al mismo.

1.5. Limitaciones

Algunas de las limitaciones que se pueden presentar en el desarrollo de la investigacion
son:

Los equipos disponibles en los diferentes laboratorios pertenecientes a la Escuela de
Ingenieria Quimica, lo que puede obstruir el desarrollo de la parte experimental de la

presente investigacion y la puesta en marcha del plan propuesto.
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CAPITULO II
MARCO TEORICO
En este capitulo se presentan algunos documentos y trabajos anteriores relacionados
con este proyecto, los cuales sirvieron de apoyo para el logro del mismo; ademas de los
planteamientos tedricos generales que fundamentan las practicas realizadas en el
Laboratorio de Fisicoquimica, asi como también la definicibn de minimizacion,

recuperacion, reutilizacion y disposicion final de residuos quimicos.

2.1. Antecedentes

En el laboratorio se manejan gran cantidad de productos y se efectian diversas
operaciones que conllevan la generacion de residuos, en la mayoria de los casos
peligrosos para la salud y el medio ambiente, es por ello que debemos ocuparnos de
disminuir los residuos generados y el volumen ya minimizado disponerlo

adecuadamente para que no produzcan dafo alguno.

Por ello, Osicka, et al. (2005), trabajaron junto con alumnos adscritos a la catedra de
guimica analitica general de la facultad de agroindustrias de la Universidad Nacional del
Nordeste, Argentina, durante el transcurso del afio 2004, en la recopilacién de
informacion y en la elaboracién de procedimientos para el manejo de residuos. En una
segunda etapa, trabajaron con 84 alumnos, que cursaron regularmente la asignatura
durante el primer cuatrimestre de 2005. Para alcanzar el objetivo planteado
implementaron la estrategia de Aula-taller, en la cual, mediante guias de actividades
cada grupo de alumnos trabajé los contenidos seleccionados para tal fin. Los
principales aspectos trabajados en el aula-taller fueron la gestion, clasificacion,
tratamiento, neutralizacion, recuperacion y/o eliminacion de los residuos quimicos
empleados en cada uno de los trabajos practicos. Luego de resolver todas las
actividades planteadas, los alumnos discutieron en grupo mediante una puesta en
comun sobre los aspectos mas destacados para elaborar la guia para el manejo de

residuos quimicos en el laboratorio.
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Beneditti (2009), cred un plan para la implementacion de la norma ISO 14001 en KNO
Environmental Solutions Ltda. En primer lugar se realiz6 una sintesis sobre el origen y
la historia de la familia de normas ISO 14000, luego enfatizd en las caracteristicas
propias de la norma ISO 14001. A continuacion se elaboré una caracterizacion de
procesos donde se incluye la descripcion de la empresa en cuestion y de su proceso
productivo y finaliz6 con un diagrama en el cual se ilustran las entradas,
transformaciones y salidas de cada operacion unitaria y el residuo respectivo generado.
Se procedio a la identificacion de procesos criticos, para ello, se tom6 como base una
revisibn ambiental inicial y una valoracion ambiental, cuyo resultado fue una matriz de

impacto que muestra los aspectos ambientales significativos a ser considerados.

Ortiz (2009), propuso alternativas para el aprovechamiento de los residuos solidos
urbanos (RSU) no peligrosos en Venezuela, aplicando analisis de ciclo de vida y
criterios relevantes integrados. Para ello, realizé un diagnéstico de la situacion actual de
la generacion y gestion de los RSU, mediante el empleo de una escala de Likert
modificada. Evaluo los impactos ambientales que surgen de la gestion de los RSU,
mediante la técnica del analisis del ciclo de vida. Entre las conclusiones mas relevantes
se tiene que la gestién de los RSU en Venezuela es un problema complejo, que se
mantiene debido a falta de conciencia ciudadana, generacién y uso de bienes y
servicios altamente contaminantes e inconstancia en politicas ambientales coherentes y
perdurables, entre otros aspectos. La evaluacion de impacto ambiental realizada indica
gue la opcién de aprovechamiento que incluye reciclaje-compostaje es la que genera
mayor cantidad de beneficios, aunque se recomienda la evaluaciéon de la metodologia

considerando otros escenarios.

Romero (2009), realiz6 un analisis cualitativo mediante el método geomeétrico,
definiendo estructuralmente las secuencias con uno y multiples alimentos, generando
secuencias termodinamicamente viables y factibles, puesto que cumplen tanto con las
restricciones impuestas por los balances de materia como el equilibrio de fases. Se
analizo la posibilidad de generar secuencias para la mezcla etanol — agua —benceno, la
cual ha sido ampliamente estudiada por Doherty, quien plantea diferentes secuencias
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por destilacibn azeotrépica homogénea y heterogénea, encontrando que para la
separacion de la mezcla caso de estudio resulta mas convincente la segunda opcion,
debido a que se obtiene los componentes de interés puros y se recupera el agente

material.

Salas, et al. (2009), realizaron un escalamiento, a nivel de planta piloto, para el
tratamiento de los desechos que se encuentran almacenados en cantidades
significativas en el Instituto Tecnolégico de Costa Rica (ITCR), como son los desechos
acuosos de metales pesados provenientes de los laboratorios y de las escorias del
proceso de nitruracién. Se conté con la participacion del Dr. Katsuhiro Harada,
cooperante japoneés, quien propuso una metodologia de tratamiento que fue probada y
adaptada a las caracteristicas de los desechos peligrosos que se generan en el ITCR y
ademas, se planted un procedimiento operativo para centralizar el tratamiento de los
desechos que se producen en diferentes laboratorios, pero tienen caracteristicas
quimicas semejantes, por lo cual pueden ser tratados con el mismo método quimico.
Para estos casos, seria mas sencillo y barato concentrar el tratamiento en un solo lugar,
y en el caso de desechos muy peligrosos, cuyo tratamiento y disposicion final sean algo
complicados de implementar, es recomendable establecer un laboratorio especializado
con personal capacitado para su manejo. Para tal fin, se construyd un laboratorio de
desechos peligrosos equipado con un reactor, un filtro de lodos y equipos de laboratorio
para los analisis. Los métodos probados en la planta piloto para el tratamiento de los

desechos acuosos de metales pesados y de escorias con cianuro fueron efectivos.

Por otro lado, Mera, (s.f.), estudié una técnica que permite eliminar compuestos toxicos
y recuperar sustancias de las aguas residuales provenientes de laboratorios de analisis
quimicos, como los indicadores &cido-base fenolftaleina (F.F) y naranja de metilo (N.M).
Establecid sus caracteristicas y efectos sobre la salud, realizé la caracterizacion fisico-
quimica y la estandarizacion del proceso fotocatalitico. Entre las conclusiones mas
importantes se tiene que el conjunto utilizado, fue una buena combinacién para la
oxidacion de los indicadores acido-base F.F y N.M, debido a que se obtienen
porcentajes satisfactorios de decoloracion y mineralizacion y los datos del estudio

10



P
CAPITULO II: Marco Teérico <.

cinético realizado a cada uno de los indicadores analizados en esta investigacion,
muestran para ambos casos gue las reacciones de degradacion son de primer orden en

las etapas iniciales del proceso fotocatalitico.

Yerga, D (s. f.), realiz6 una sintesis sobre la elaboracion de un plan de gestion de
residuos quimicos en un laboratorio, teniendo en cuenta diversos factores, entre ellos:
la disposicion de los recursos necesarios para pagar el coste del plan y la valoracion de
cualquier forma de minimizacion de residuos que sea rentable. Para ello, realizé la
clasificacion de los residuos, propuso alternativas para la minimizacién de los mismos y
expuso la formacion e informacidon que debe conocer el personal que manipula
sustancias quimicas y los tratamientos generales de los residuos que éstas puedan
producir. Entre las conclusiones mas relevantes se tiene que, se deben dar todas las
facilidades posibles al ente encargado de la recoleccion y que haya una colaboracion
mutua, para que esta sea lo mas eficaz posible; ademas tratar que el plan se lleve a
cabo con periodicidad, lo cual dependera de la cantidad de residuos generados por el

laboratorio, y de la peligrosidad que éstos tengan.

2.2. Definicién de términos

Almacenamiento de desechos peligrosos: depdsito temporal de desechos peligrosos
bajo condiciones controladas y ambientalmente seguras, sin que se contemple ninguna
forma de tratamiento ni transformaciéon inducida de los desechos almacenados. (Ley
sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Andlisis de riesgo: identificacion y evaluacion sistematica de la probabilidad de
ocurrencia de una situacion adversa a la salud o al ambiente, como consecuencia de la

exposicion a un agente (material o desecho peligroso). (Ley penal del ambiente, 1992).

Aprovechamiento de materiales peligrosos recuperables: las operaciones o
procesos destinados a extraer y utilizar materias primas o energia de materiales

recuperables. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

11
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Desecho: material, sustancia, solucion, mezcla u objeto para el que no se prevé un
destino inmediato y debe ser eliminado o dispuesto en forma permanente. (Ley sobre

sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Desecho peligroso: material simple o compuesto, en estado sélido, liquido o gaseoso
gue presenta propiedades peligrosas o que esta constituido por sustancias peligrosas,
que conserva 0 no sus propiedades fisicas, quimicas o bioldgicas y para el cual no se
encuentra ningun uso, por lo que debe implementarse un método de disposicion final. El
término incluye los recipientes que los contienen o los hubieren contenido. (Ley sobre
sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Disposicion final de desechos peligrosos: operacion de depdsito permanente que
permite mantener minimizadas las posibilidades de migracion de los componentes de
un desecho peligroso al ambiente, de conformidad con la reglamentacion técnica que

rige la materia. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Eliminacién de desechos peligrosos: proceso de transformacion de los desechos
peligrosos, previo a la disposicion final, cuyo objetivo no sea el aprovechamiento de
alguno de sus componentes, ni de su contenido energético, ni conduzca a la
recuperacion de los compuestos resultantes. (Ley sobre sustancias, materiales y

desechos peligrosos, 2001).

Generadores de desechos peligrosos: Persona natural o juridica que desarrolla una

actividad que genere desechos peligrosos. (Ley penal del ambiente, 1992).

Manejadores de desechos peligrosos: Persona natural o juridica autorizada para
realizar cualquiera de las operaciones y actividades comprendidas en el manejo de los
desechos peligrosos (almacenamiento, envasado, transporte, tratamiento, eliminacion y

disposicion final). (Ley penal del ambiente, 1992).
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Manejo: conjunto de operaciones dirigidas a darle a las sustancias, materiales y
desechos peligrosos el destino mas adecuado, de acuerdo con sus caracteristicas, con
la finalidad de prevenir dafios a la salud y al ambiente. Comprende la generacion,
minimizacion, identificacion, caracterizacion, segregacion, recoleccion, almacenamiento,
transporte, tratamiento, disposicién final o cualquier otro uso que los involucre. (Ley

sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Material peligroso: sustancia o0 mezcla de sustancias que por sus caracteristicas
fisicas, quimicas o bioldgicas es capaz de producir dafios a la salud, a la propiedad o al
ambiente. Incluye los materiales peligrosos recuperables. Para los fines de la presente
Ley, los materiales peligrosos estaran clasificados de acuerdo con lo especificado en la
reglamentacion técnica vigente y en los convenios o tratados internacionales ratificados
validamente por la Republica. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos,
2001).

Material peligroso recuperable: material que reviste caracteristicas peligrosas que
después de servir para un propésito especifico todavia conserva propiedades fisicas y
guimicas utiles y, por lo tanto, puede ser reusado, reciclado, regenerado o aprovechado
con el mismo propdésito u otro diferente. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos

peligrosos, 2001).

Peligro: fuente u origen de un riesgo a la salud o al ambiente; amenaza que puede
causar un accidente con consecuencias a la salud o al ambiente. (Ley penal del
ambiente, 1992).

Reciclaje de materiales peligrosos: el empleo de materiales peligrosos recuperables
para ser utilizados de nuevo como materia Util, a fin de obtener productos que puedan
ser o no similares al producto original. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos

peligrosos, 2001).
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Recuperacién de materiales peligrosos: operaciones o procesos que comprenden la
recoleccion, transpone, almacenamiento, tratamiento o transformacion de materiales
peligrosos para reuso, reciclaje o aprovechamiento. (Ley sobre sustancias, materiales y

desechos peligrosos, 2001).

Regeneracidon de materiales peligrosos: el proceso de purificacién o reelaboracion de
materiales peligrosos para devolverte al material las mismas caracteristicas que tenia

en su estado original. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Reuso de materiales peligrosos: la utilizacion en el mismo proceso del material
peligroso recuperado en el ciclo de produccion. (Ley sobre sustancias, materiales y

desechos peligrosos, 2001).

Riesgo quimico: probabilidad de que una o varias especies quimicas interactien entre
ellas o con el ambiente, dando como resultado una accion de: combustion, liberacion de
gases peligrosos, inflamabilidad, explosion, toxicidad, corrosion o reactividad quimica,
gue ponga en peligro la salud, el medio productivo o el ambiente. (Ley sobre
sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Sustancia: cualquier elemento o compuesto quimico en estado fisico solido, liquido o
gaseoso que presenta caracteristicas propias. (Ley sobre sustancias, materiales y

desechos peligrosos, 2001).

Sustancia peligrosa: sustancia liquida, solida o gaseosa que presenta caracteristicas
explosivas, inflamables, reactivas, corrosivas, combustibles, radiactivas, bioldgicas
perjudiciales, en cantidades o concentraciones tales que representa un riesgo para la
salud y el ambiente. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).

Tratamiento de desechos peligrosos: las operaciones realizadas con la finalidad de
minimizar o anular algunas de las caracteristicas peligrosas del desecho para facilitar su
manejo. (Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos, 2001).
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Tecnologia limpia: procesos o equipos utilizados en la produccién que poseen una
baja tasa de generacion de residuos, segun las normas. (Ley sobre sustancias,

materiales y desechos peligrosos, 2001).

2.3. Fundamentos tedricos que sustentan las practicas realizadas en el LFQ
Seguidamente se presentan las bases tedricas que respaldan los objetivos planteados

en cada una de las practicas llevadas a cabo en el LFQ.

2.3.1. Determinacién del calor de combustion de una muestra problema
Mediante la combustibn en una bomba calorimétrica, del acido benzoico y una
sustancia desconocida, se determina primeramente la capacidad calorifica del equipo y

el calor de combustion del compuesto problema.

» Calor de formacion

Se denomina calor de formacion el cambio térmico involucrado en la formacioén de 1 mol
de compuesto, a partir de sus elementos constituyentes. Llamese calor de formacion
estandar el calor de formacién del compuesto referido a la temperatura de 25 °C (298
K)y alatm (760 mmHg). (Maron y Prutton, 1999).

» Calor de combustion

Llamese calor de combustion el efecto térmico de la reaccion de combustion completa
de un mol del compuesto dado hasta los Oxidos superiores. Se denomina calor de
combustion estandar el calor de combustion referido a condiciones normales, es decir, a
25 °C (298 K) y a 1 atm (760 mmHg). (Maron y Prutton, 1999).

» Bomba calorimétrica

En general la determinacién de los calores de combustion se efectia en un aparato
especial, la bomba calorimétrica (figura 2.1). Para que la combustion se verifique
enérgicamente, se introduce en la bomba oxigeno puro a alta presion. En la capsula de
la bomba calorimétrica se coloca una cantidad ya pesada de la sustancia a investigar y
se enciende dejando pasar corriente eléctrica por el espiral de alambre. La bomba se

15



(\'.'j'g/“inm m

CAPITULO II: Marco Teérico  <Euim

instala en un calorimetro y se determina la cantidad de calor que se desprende durante

la combustion. (Levine, 1990).
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Figura 2.1. Diagrama de bomba calorimétrica

» Calorimetria
La calorimetria es la rama de la termodinamica que mide la cantidad de energia

generada en procesos de intercambio de calor. El calorimetro es el instrumento que
mide dicha energia. El tipo de calorimetro de uso més extendido consiste en un envase

cerrado y perfectamente aislado con agua, un dispositivo para agitar y un termémetro.

(Farrington, 1973).

2.3.2. Equilibrio liquido-vapor del sistema binario n-hexano-etanol

La evaporacion o vaporizacion es el proceso en el cual un liquido se transforma en
vapor, de esta forma si se coloca cierta cantidad de liquido en un recipiente y se cierra,
a continuacion se suministra cierta cantidad de energia de manera tal que ocurra el
fendmeno de la vaporizacion, llegara un momento donde el numero de moléculas que
dejan el liquido es igual al nUumero de moléculas que regresan a é€l, en este instante se

dice que existe un equilibrio entre el liquido y el vapor. (Castellan, 1983).
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» Fases: es una parte uniforme de un sistema en términos de composicién quimica y
propiedades fisicas. Esta separada de otras partes homogéneas del sistema por

medio de superficies limites. (Castellan, 1983).

» Componentes: se refiere al numero de constituyentes quimicamente
independientes que son necesarios para describir la composicién de cada fase.
(Castellan, 1983).

C=S—n—m (Ec. 2.1)

Donde:

S: Numero de sustancias, (adim)

n: Numero de condiciones de equilibrio, (adim)

m: NUmero de concentraciones iniciales, (adim)

» Ley de Raoult
Esta sencilla relacién establece que la presion de vapor parcial del constituyente volatil
de una solucién es igual a la presion del vapor del constituyente puro multiplicada por la
fraccion molar de tal constituyente en la solucién. (Maron y Prutton, 1999).

p=X=*p° (Ec. 2.2)
Donde:
p: Presion de vapor parcial del constituyente volatil, (kPa)
X: Fraccion molar del constituyente volatil, (adim)

p°: Presion de vapor del constituyente puro, (kPa)

» Equilibrio liquido-vapor en soluciones no ideales

Los diagramas de fase liquido-vapor de los sistemas no ideales se obtienen midiendo la
presion y la composicion del vapor en el equilibrio con un liquido de composicion
conocida. Si la disolucion es solo ligeramente no ideal, las curvas se parecen a las de
las disoluciones ideales, y no existen cambios significativos. Si por el contrario, la
disolucion presenta una desviacion tan considerable del comportamiento ideal como
que exista un maximo o un minimo en la curva de presion frente a la compaosicion, se

produce la aparicion de un nuevo fenémeno. (Ver figura 2.2)
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Los azeodtropos pueden ser de temperatura de ebullicion minima (negativos) o maxima
(positivos). En la figura 2.2 (B) se presenta un aze6tropo de punto de ebullicion minimo

a presion constante. (Castellan, 1983).
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Figura 2.2. (A) Diagrama de fases liquido-vapor de presion frente a composicién.
(B) Diagrama correspondiente de temperatura frente a composicion.

2.3.3. Equilibrio liquido-liquido del sistema ternario: tolueno-acido acético-agua
En esta practica se estudia la solubilidad mutua de pares de liquidos y se establece el

equilibrio liquido-liquido para el sistema ternario tolueno-acido acético-agua.

» Diagramas de fase

El comportamiento de los sistemas en equilibrio se estudia por medio de graficos que se
conocen como diagramas de fase; se obtienen graficando en funcién de variables como
presion, temperatura y composicion y el sistema en equilibrio queda definido para cada

punto. (Maron y Prutton, 1999).

» Triangulo de concentraciones

El método del triangulo equilatero sugerido por Stokes y Roozeboom es el mas general
y el elegido para representar las condiciones de un sistema ternario; tiene la enorme
ventaja de ser una figura muy regular con bastante simetria, y con una geometria muy

simple. (Maron y Prutton, 1999).
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Figura 2.3. Propiedades geométricas en triangulo de concentraciones

2.3.4. Aplicacion de medidas conductimétricas en la determinacion de variables
fisico-quimicas para diferentes electrolitos

Esta practica tiene como objetivos la determinacion de la variacién de la conductividad

de soluciones electroliticas, el estudio de la diferencia entre el comportamiento de dicha

propiedad con la concentracion para electrolitos fuertes y débiles, entre otros.

» Soluciones
Una solucion es una mezcla homogénea de especies quimicas dispersas a escala

molecular (en casos particulares también de atomos, iones). (Castellan, 1983).

» Electrolitos
Se denominan electrolitos aquellas sustancias, especialmente sales, acidos inorganicos
y bases que al disolverse en agua o un solvente apropiado originan soluciones que

conducen la electricidad en mayor o menor proporciéon. (Maron y Prutton, 1999).

» Conductancia

Propiedad que poseen los cuerpos, que consiste en pasar a través de su propia masa,
la electricidad o el calor. Es el reciproco de la resistencia, se representa por la letra “L" y
se mide en siemens (1/ohmio). A mayor resistencia de un conductor, menor

conductancia presentara. (Maron y Prutton, 1999).
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Es decir:
T Be.23
=2 =7\7 (Ec.2.3)

Donde:

L: Conductancia, (ochmio™)

R: Resistencia, (ohmio)

A: Area de la seccion transversal del conductor, (cm?)

[: Longitud del conductor, (cm)

» Conductancia especifica
La conductancia especifica que se designa como Ls, puede considerarse como la
conductancia de 1 cubo de 1 cm de arista de cierto material y se expresa como 1/p

(Maron y Prutton, 1999); por tanto, la ecuacién se escribe como:

L=1Ls <?> (Ec.2.4)

Donde:
Ls: Conductancia especifica, (ohmios™*cm™)

Quedando entonces:
Ls=(;)L=K+L (Ec. 2.5)

Donde:

K: Constante de la celda, (cm™)

» Variacion de la conductancia con la concentracion

Para electrolitos fuertes a concentraciones hasta de varios equivalentes por litro, la
conductancia especifica aumenta marcadamente con el incremento de concentracién.
En contraste, las conductancias especificas de los electrélitos débiles comienzan con
valores mas bajos en soluciones diluidas y se incrementan mucho mas gradualmente.
En ambos casos el incremento en la conductancia con la concentracion se debe al
incremento en el niamero de iones por unidad de volumen de la solucion. En los
electrolitos fuertes el numero de iones por centimetro cubico se incrementa en

proporcidon a la concentracion. En los débiles, sin embargo, el aumento puede ser
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menos pronunciado a causa del cambio de la ionizacién parcial del soluto, y en
consecuencia la conductancia no varia tan rapidamente como en los electrolitos fuertes.
(Maron y Prutton, 1999).

2.3.5. Adsorcién de acido oxalico sobre carbdén activado a partir de soluciones
acuosas

Consiste en el enriquecimiento de un componente en la interfase en comparacion con el

interior de la fase, en donde, la sustancia atraida hacia la superficie se llama fase

adsorbida y la que se adhiere se llama adsorbente. La adsorcién es un proceso por el

cual los atomos en la superficie de un sélido o liquido, atraen y retienen moléculas de

otros compuestos. (Maron y Prutton, 1999).

» Clasificacion de la adsorcion

Se clasifica en: adsorcién fisica y quimica. Si la interaccidon entre el adsorbato y la
superficie del adsorbente se debe sélo a las fuerzas de Van Der Waals, se trata de
adsorcion fisica o de Van Der Waals. Las moléculas adsorbidas estan ligadas
débilmente a la superficie y los calores de adsorcidén son bajos (unos cuantos kJ). Si las
moléculas adsorbidas reaccionan quimicamente con la superficie, el fenobmeno se
denomina adsorcion quimica. Se rompen y forman enlaces, el calor de adsorcién tiene
intervalos de valores analogos a los de una reaccion quimica, desde unos pocos hasta

400 kJ. Los enlaces de adsorcion son idnicos o covalentes. (Maron y Prutton, 1999).

> Isotermas de adsorcion

Se llama isoterma de adsorcion a la relacion entre la cantidad de sustancia adsorbida
por un adsorbente y la presion o concentracion de equilibrio del adsorbato a una
temperatura constante. Usualmente, la cantidad adsorbida depende de la cantidad de
adsorbente. (Maron y Prutton, 1999).

En el modelo de Langmuir se supone que la adsorcion se produce hasta que una
monocapa de moléculas de adsorbato cubra totalmente la superficie del adsorbente,

una vez cubierto el adsorbente por la monocapa de adsorbato la adsorcion termina.
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La isoterma de Langmuir suele expresarse mediante la ecuacion:

K*C
0 = (Ec. 2.6)
1+K+C

Donde:

C: Concentracion del adsorbato en la disolucion cuando el equilibrio se ha alcanzado,
(mol/L)

6: La fraccion de superficie de adsorbente que esta cubierta por el adsorbato (a la
concentracion C), (adim)

K: Constante que depende de la temperatura a la que se produce la adsorcion, (L/mol)

Luego, haciendo uso de la definicién de fraccion de superficie de adsorbente recubierta
por adsorbato (8), la superficie ocupada por una molécula de adsorbato (S), se obtiene

la siguiente expresion:

" o (Ec. 2.7)

Donde:
N: Numero de moles adsorbidos a la concentracion C, (mol)

N;: Nimero de moles necesarios para cubrir toda la superficie del adsorbente, (mol)

De acuerdo a esta expresion, la representacion C/N frente a C sera una linea recta de

pendiente 1/Nt y ordenada en el origen 1/K*N+.

2.4. Residuos quimicos generados en laboratorios

En el laboratorio, se pueden distinguir los siguientes grupos:
» Residuos inertes (de origen mineral, escombros).

» Residuos no peligrosos (asimilables a municipales).

» Residuos especiales (téxicos o peligrosos).

2.4.1. Residuos téxicos en pequeiia cantidad
Los residuos liquidos generados en el laboratorio, por sus caracteristicas, no son
facilmente gestionables utilizando los circuitos establecidos, que estan disefiados para

residuos de origen industrial (volimenes grandes y con poca diversidad). A este tipo de
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residuos se les denomina "residuos toxicos en pegquefia cantidad" (RTPC). (Gadea,
1994)

Caracteristicas de los RTPC:
» Poca cantidad.

» Amplia variedad.

» Peligrosidad/Toxicidad.

2.4.2. Clasificacion de los residuos
De entre los residuos generados en los laboratorios, se exponen los siguientes grupos

de clasificacion de residuos peligrosos. (Ysern y Clavero, 1998)

Grupo I: Disolventes halogenados.
Grupo lI: Disolventes no halogenados.
Grupo llI: Disoluciones acuosas.
Grupo IV: Acidos.

Grupo V: Aceites.

Grupo VI: Sdlidos.

Grupo VII: Especiales.

» Grupo I: Disolventes halogenados
Se entiende por tales, los productos liquidos organicos que contienen mas del 2% de
algun halégeno.

» Grupo lI: Disolventes no halogenados

Se clasifican aqui los liquidos organicos inflamables que contengan menos de un 2% en
halégenos. Son productos inflamables y téxicos y, entre ellos, se pueden citar los
alcoholes, aldehidos, amidas, cetonas, ésteres, glicoles, hidrocarburos alifaticos,

hidrocarburos aromaticos y nitrilos.
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» Grupo llI: Disoluciones acuosas

Este grupo corresponde a las soluciones acuosas de productos organicos e
inorganicos. Se trata de un grupo muy amplio y por eso es necesario establecer
divisiones y subdivisiones, tal como se indica a continuacion. Estas subdivisiones son
necesarias ya sea para evitar reacciones de incompatibilidad o por requerimiento de su

tratamiento posterior:

e Soluciones acuosas inorganicas: como las soluciones acuosas basicas de
hidroxido de sodio, hidréxido de potasio.

e Soluciones acuosas de metales pesados: niquel, plata, cadmio, selenio, fijadores.

e Soluciones acuosas de cromo VI.

e Otras soluciones acuosas inorganicas: reveladores, sulfatos, fosfatos, cloruros.

e Soluciones acuosas organicas o de alta DQO: soluciones acuosas de colorantes,
entre otros.

e Soluciones de fijadores organicos: formol, fenol, glutaraldehido.

e Mezclas agua/disolvente: eluyentes de cromatografia, metanol/agua.

> Grupo IV: Acidos

Corresponden a este grupo los &cidos inorganicos y sus soluciones acuosas
concentradas (mas del 10% en volumen). Debe tenerse en cuenta que su mezcla, en
funcidén de la composicion y la concentracion, puede producir alguna reaccién quimica

peligrosa con desprendimiento de gases toxicos e incremento de temperatura.

» Grupo V: Aceites
Este grupo corresponde a los aceites minerales derivados de operaciones de

mantenimiento.

» Grupo VI: Sélidos
Se clasifican en este grupo los productos quimicos en estado solido de naturaleza

organica e inorganica y el material desechable contaminado con productos quimicos.
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Se establecen los siguientes subgrupos de clasificacion: sélidos organicos, sélidos
inorganicos y material desechable contaminado.

» Grupo VII: Especiales
A este grupo pertenecen los productos quimicos, solidos o liquidos, que, por su elevada
peligrosidad, no deben ser incluidos en ninguno de los otros grupos, asi como los

reactivos puros obsoletos o caducados.

2.4.3. Manejo de residuos quimicos
A continuacion se detallan las etapas minimizacidén, recuperacion, reutilizacion vy

disposicion final perteneciente al manejo de residuos quimicos.

» Minimizacién

La minimizacion de residuos en el laboratorio es un proceso muy importante, en el que
se debe prestar especial atencién. Una parte muy importante de los posibles residuos
generados en un laboratorio, se puede reducir, siempre y cuando se tomen unas

medidas oportunas y se lleven a cabo por el personal. (Yerga, s.f.)

La minimizacién incluye la reduccién en el origen, ya que ésta es la mas cercana a la
disminucién de los residuos y puede verse como una actividad que reduce o elimina la
generacion de un residuo quimico peligroso en un proceso. Tiene como objetivo evitar
la generacion del residuo o bien reducir el peligro y la cantidad, la cual se fundamenta
con buenas practicas y modificacion de operaciones.

> Larecuperacion
Es una técnica que consiste en tratar los desechos del laboratorio, para que pueda ser
obtenida alguna sustancia contenida en ellos considerada peligrosa o especial y que no

se debe eliminar tal cual. (Yerga, s.f.)
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Este procedimiento consiste en efectuar un tratamiento al residuo que permita
recuperar algin o algunos elementos o sus compuestos, que su elevado valor o

toxicidad hace aconsejable no eliminar.

> Lareutilizacion

Consiste en volver a utilizar una sustancia que provenia de un residuo y se ha
conseguido recuperar mediante algun tratamiento. Con esto se consigue que la
sustancia que presumiblemente iba a aumentar la cantidad de residuos vuelva a ser util

para un nuevo proceso quimico. (Yerga, s.f.)

Antes de considerar a una sustancia un residuo tiene que pasar un pequefio test: ¢es
posible recuperar la sustancia para que sea util?, ¢es posible una reutilizacion de la
sustancia? Si estas preguntas son contestadas con un no, entonces la sustancia se

puede considerar un residuo quimico y debe ser tratada convenientemente.

> Disposicion
Incluye los procedimientos para la disposiciéon de los residuos, son variados y el que se
apliguen unos u otros dependera de los factores mencionados anteriormente, siendo

generalmente los mas utilizados, los siguientes:

e Vertido: se pueden desechar residuos no peligrosos siempre que no superen los
limites establecidos por las leyes, mediante diluciones. También se pueden desechar
residuos peligrosos siempre y cuando se haya eliminado la caracteristica que lo
hacia peligroso, mediante neutralizacién o algun tratamiento. El vertido se puede
realizar directamente a las aguas residuales o bien a un vertedero. (Yerga, s.f.).

e Incineracion: consiste en la combustion de los residuos. Se pueden tratar residuos

peligrosos, y no peligrosos, muy usada para residuos de tipo biolégico y organico. Se

debe controlar la emision de gases durante la incineracion de las sustancias.
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Los residuos son quemados en un horno y reducidos a cenizas. Debe controlarse la

temperatura y la posible toxicidad de los humos producidos. (Yerga, s.f.).

2.4.4. Tratamiento de residuos
A continuacion se explican algunos métodos mediante los cuales pueden ser tratados

los residuos quimicos. (Tratamiento de residuos, 2009)

» Métodos quimicos

Entre estos métodos se tienen:

e Oxido/reduccién: tiene como objetivo la detoxificacion de los residuos por la
transformacion quimica de los componentes mediante la adicién de un agente oxidante.
Para el tratamiento de residuos téxicos mediante esta técnica, se aflade un agente
oxidante para oxidar los componentes de interés de los residuos, los cuales actian

como agentes reductores.

e Neutralizacion: el principal propésito de este tratamiento es ajustar el pH del residuo
entre 6 y 9 para poder ser descargado por el desagtie. Frecuentemente, los desechos
alcalinos son mezclados con los desechos &acidos, para de esta manera lograr la

neutralizacién de ambos.

Esta técnica aunque sencilla puede presentar algunos problemas con la evolucién de
contaminantes volatiles, excesivo calor generado y corrosion. Para desechos acidos, el
uso de agentes alcalinos para su neutralizacion, puede tener la desventaja de precipitar
otros componentes como iones metalicos. Los agentes mas comunes para neutralizar
una base son acido clorhidrico, acido sulfurico, sulfato acido de sodio. Para neutralizar
acidos se utilizan hidroxido de sodio, carbonato de sodio, carbonato de calcio e

hidréxido de calcio.
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> Métodos biolégicos

Estos métodos utilizan mecanismos biolégicos y bioquimicos para llevar a cabo un
cambio quimico en las propiedades del contaminante. Las propiedades quimicas son
alteradas mediante la accion de una amplia variedad de microorganismos que causan
la descomposicion del compuesto. Los contaminantes sirven como alimentos para los

microorganismos.

» Métodos fisicos
Dentro de los tratamientos fisicos tipicamente empleados para los residuos acuosos se
tienen: la evaporacion, evaporacion solar, filtracion, adsorcion con carbén activado,

despojamiento con vapor o aire y la extraccion liquido-liquido.

La evaporaciéon y la filtracion se emplean cuando el residuo contiene una alta
concentracion de sélidos u otro material separable de la fase acuosa. La adsorcion con
carbon activado, el desplazamiento con vapor o aire y la extraccion liquido-liquido son
tratamientos secundarios, terciarios 0 cuaternarios, dirigidos a la remociéon de
contaminantes organicos especificos en el residuo basados en su naturaleza quimica y

fisica.

2.5. Gestion de residuos. Una necesidad en la organizacion del laboratorio

Se entiende por gestion el conjunto de actividades encaminadas a dar a los residuos
toxicos y peligrosos el destino final mas adecuado de acuerdo con sus caracteristicas;
comprende las siguientes operaciones: recoleccion, clasificacion, almacenamiento,

transporte, tratamiento, recuperacion y eliminacion. (Gadea, 1994).

Se deben tener en cuenta los siguientes aspectos para llevar a cabo las operaciones

para la gestion de residuos, tal como se observa en la figura 2.4.
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Fuente: Gadea, 1994.

Figura 2.4. Aspectos a considerar en la gestion de residuos de laboratorios quimicos

2.6. Propiedades fisicas y quimicas que hacen riesgosas a las sustancias

Entre las propiedades que inciden en la peligrosidad de las sustancias quimicas
resaltan aquellas que favorecen su movilizacion a través del aire, como lo es su presion
de vapor que determina su volatilidad; su solubilidad en agua, que influye en su
infiltracion en el suelo hacia los mantos freaticos; su coeficiente de reparto
octanol/agua, que permite conocer su capacidad de penetrar a través de las
membranas biolégicas y de acumularse en el tejido adiposo asi como su persistencia,
gue indica cual es la vida media de las sustancias en el ambiente conservando sus

propiedades toxicas. (Peligrosidad de las sustancias quimicas, s.f.).

2.6.1. Destino y transporte de las sustancias en el ambiente

Entre los procesos que mas influyen sobre el destino y transporte de las sustancias
quimicas en el ambiente y que pueden incrementar o disminuir la posibilidad de
exposicion a ellas y por lo tanto incidir en sus riesgos, se encuentran su adsorcion a las
particulas del suelo y sedimentos que impide su movilizacién, asi como su degradacion
quimica, microbiolégica o por la accidon de los rayos solares (figuras 2.5 y 2.6). Asi por
ejemplo, la capacidad toxicologica de las sustancias puede reducirse o eliminarse al

romperse los enlaces de las moléculas por la accion de la luz (fotélisis), descomponerse
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por la accién del agua (hidrolisis) y transformarse por la accion del oxigeno (oxidacion),
entre otros mecanismos. (Peligrosidad de las sustancias quimicas, s.f.).

Fuente: Peligrosidad de las sustancias quimicas, s.f.

Figura 2.5. Destino y transporte de las sustancias en el ambiente
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Fuente: Peligrosidad de las sustancias quimicas, s.f.

Figura 2.6. Mecanismos que influyen en el destino y transporte de sustancias quimicas
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2.6.2. Destino y reacciones de las sustancias en los organismos vivos

Lo mismo que ocurre en la naturaleza respecto del destino y transporte de las
sustancias quimicas, sucede en los organismos una vez que ingresan en estos, ya que
distintos procesos van a influir en su detoxificacion, en la reparacion de los dafos que
producen y en su eliminacion con lo cual reducen sus riesgos, mientras que otros

pueden favorecer que ejerzan sus efectos toxicos.

Asi por ejemplo, aquellas sustancias que son capaces de penetrar a traves de las
membranas celulares, pueden ser metabolizadas por enzimas que las activan o las
inactivan, pueden ser transportadas a diferentes sitios como el tejido adiposo o los
huesos en donde quedan “secuestradas”, pueden llegar a dafiar a moléculas o
receptores celulares intranscendentes por lo cual no afectaran a los organismos, o
alterar a otros que son criticos y que por lo tanto al ser modificados se traduciran en
manifestaciones patologicas de intoxicacion. Algunas lesiones pueden también ser
reparadas como ocurre con las del material genético, o bien aunque suceda una
transformacion celular como resultado de una mutacion, no necesariamente se
desarrolla un cancer, si no intervienen otros factores que promuevan la proliferacién de
las células mutadas o si funcionan los mecanismos de defensa inmunoldgica.

(Peligrosidad de las sustancias quimicas, s.f.).

2.7. Desarrollo sustentable

Proceso de cambio continuo y equitativo para lograr el maximo bienestar social,
mediante el cual se procura el desarrollo integral, con fundamento en medidas
apropiadas para la conservacion de los recursos naturales y el equilibrio ecoldgico,
satisfaciendo las necesidades de las generaciones presentes sin comprometer las

generaciones futuras. (Ley Organica del Ambiente, 2006).

2.7.1. Quimica sostenible

La quimica sostenible (o Green Chemistry) puede definirse como el disefio de productos
y procesos quimicos que reduzcan o eliminen el uso y generacion de sustancias
peligrosas. La quimica sostenible junto con la ingenieria quimica sostenible tienen como

objetivo contribuir al desarrollo sostenible, mediante la puesta a punto de nuevas
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tecnologias que provean a la sociedad con los productos que necesitamos, pero de una
forma ambientalmente responsable. (Loayza, 2007).

2.7.2. Educacién ambiental

Proceso continuo, interactivo e integrador, mediante el cual el ser humano adquiere
conocimientos y experiencias, los comprende y analiza, los internaliza y los traduce en
comportamientos, valores y actitudes que lo preparen para participar protagonicamente
en la gestion del ambiente y el desarrollo sustentable. (Ley Orgénica del Ambiente,
2006).

2.8. Ciclo de vida

El impacto ambiental de un producto inicia con la extraccion de las materias primas y
termina cuando la vida util del producto finaliza, convirtiéendose en un residuo que ha de
ser gestionado adecuadamente. Durante la fabricacion, las empresas deben evaluar el
impacto ambiental que tiene su proceso, ademas tienen la responsabilidad sobre el
impacto que ocasionan las partes involucradas en el proceso hasta que el producto
llega al cliente consumidor, (por ejemplo proveedores, distribuidores y consumidores).
(Romero, 2003).

Esta cadena, que va ‘desde el nacimiento hasta la tumba’ es lo que se denomina ciclo
de vida de un producto.

Fuente: Procter&Gamble, 2005

Figura 2.7. Etapas del ciclo de vida de un producto
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2.9. Hojas de datos de seguridad de los materiales (MSDS)
Las hojas de datos de seguridad de los materiales deben ser proporcionadas por el
proveedor de productos quimicos o de reactivos de laboratorio. Estas se conocen

también por sus siglas en inglées MSDS (Material Safety Data Sheet). (Loayza, 2008)

Una MSDS contiene generalmente la siguiente informacion:
1.- Nombre del producto y sinonimia (u otros nombres comunes)
2.- Nombre, direccion y teléfono del fabricante

3.- Composicion e ingredientes peligrosos

4.- Riesgos posibles

5.- Limites seguros de exposicion

6.- Medidas de primeros auxilios

7.- Medidas en caso de incendio

8.- Medidas en caso de derrames

9.- Medidas de proteccion en almacenamiento y manipulacion
10.- Medidas de proteccion personal para limitar exposicion
11.- Propiedades fisicas y quimicas

12.- Estabilidad y reactividad

13.- Indicaciones referentes a toxicologia

14.- Indicaciones referentes a ecologia

15.- Eliminacion de residuos

16.- Informaciones sobre transporte

17.- Reglamentos y disposiciones legales

18.- Peligros para la salud

19.- Datos varios

20.- Teléfonos de emergencia
2.10. Bolsa de residuos de laboratorio

Se refiere a un sistema de informacion entre los diversos laboratorios (dependencias)

de una institucion; mediante la cual, los residuos generados por uno de estos pueden
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ser utilizados por otros y viceversa. De esta forma es posible cerrar el ciclo de un
residuo quimico. (Loayza, 2005)

Entre las principales funciones de la bolsa de residuos de laboratorio se tienen:

» Difundir informacién sobre la disponibilidad de residuos de laboratorio dentro de las
diferentes dependencias de la institucion.

» Establecer vinculos entre las dependencias generadoras de residuos y las
dependencias interesadas en aprovecharlos.

» Establecer una base de datos.

» ldentificar el uso alternativo de los residuos generados.

Las ventajas son tanto para la institucion como para la salud y el ambiente; entre las
principales se cuentan:

» Menor consumo de reactivos.

Reduccion de los residuos que van a disposicion final.

Disminucion de los costos de disposicion de los residuos.

Disefio de nuevos métodos para el reaprovechamiento de los residuos.

Y V V V

Proteccion de la salud del personal y de la comunidad; asi como, la reduccion de la
contaminacion ambiental debido a la gestion inadecuada de los residuos quimicos.

El requisito fundamental para que una bolsa de residuos de laboratorio funcione es que
los residuos de laboratorio no deben mezclarse, por tal motivo requieren una

segregacion y una recoleccion selectiva (por separado).

2.11. Diagrama de Ishikawa

El diagrama de Ishikawa, también llamado diagrama causa-efecto, es una herramienta
utilizada para el analisis de problemas y sus posibles soluciones; consiste en una
representacion grafica sencilla en la que puede verse de manera relacional una especie
de eje central, que es una linea en el plano horizontal, representando el problema

analizar, que se escribe a su derecha. Este tipo de herramientas facilita un resultado
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optimo en el entendimiento de las causas que originan un problema, con lo que puede

ser posible obtener la solucién del mismo.

MEDICIONES MAQUINARIA MATERIA PRIMA
Subcausa 1
Causal
» EFECTO
METODO | MEDIO AMBIENTE | \ MANO DE OBRA \

Fuente: Méndez, 2002

Figura 2.8. Diagrama de Ishikawa o diagrama causa-efecto

Es un método sencillo donde se agrupan las causas potenciales en seis ramas
principales: mediciones, maquinaria, materia prima, método, medio ambiente y mano de
obra. Estos seis elementos definen de manera global todo proceso, y cada uno aporta

parte de la variabilidad del mismo. (Méndez, 2002)

Mediciones: esta variable incluye los instrumentos, herramientas, entre otros, cuya

manipulacion puede influir en un determinado problema.

Maquinaria: se refiere a las causas provenientes del manejo de aparatos que ejercen

influencia sobre el problema en estudio.

Materia prima: abarca las fallas ocasionadas por las condiciones y estados de los

materiales a utilizar en un proceso, que pueden influir en un problema especifico.

Método: comprende las fallas que puede presentar la metodologia seguida al llevar a

cabo un proceso.
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Medio ambiente: engloba los factores ambientales que influyen directa o
indirectamente en el problema estudiado.

Mano de obra: implica las causas originadas por el personal involucrado en un proceso

y que influye en un efecto determinado.

2.12. Marco legal

A continuacion se presenta el marco juridico venezolano que contiene los dispositivos
legales que rigen el manejo adecuado de los residuos quimicos, asi como la defensa y
proteccion del medio ambiente; siendo la Constitucion de la Republica Bolivariana de
Venezuela la base principal de éste, de la cual surgen las leyes y decretos que permiten

generar un marco legal ambiental solido.

Seguidamente, se hombran las principales leyes que tienen pertinencia en el presente

estudio y posteriormente los decretos.

2.12.1. Ley organica del ambiente:

Esta ley creada con el propésito de proteger al ambiente, establece los principios
generales para la conservacion, defensa y mejoramiento del medio ambiente para el
beneficio de la calidad de vida. Tiene por objeto establecer las disposiciones y
desarrollar los principios rectores para la gestion del ambiente en el marco del
desarrollo sustentable como derecho y deber fundamental del Estado y de la sociedad,
para contribuir a la seguridad del Estado y al logro del maximo bienestar de la poblacién

y al sostenimiento del planeta en interés de la humanidad.

2.12.2. Ley penal del ambiente:

El objetivo principal de esta ley, es determinar que se debe considerar como delitos
ambientales; generalmente definidos como acciones que violan las reglas establecidas
para la conservacion, defensa y mejoramiento del ambiente, y establece penalidades
criminales para esos delitos. La ley también crea un sistema de medidas precautelativas

para la restitucion y reparacion, con la finalidad de minimizar el dafio ambiental.
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Los principales delitos contemplados son:

Dafio al suelo, vegetacion y topografia del paisaje

Descarga ilegal de aguas contaminadas

Descargas de hidrocarburos en ambientes acuaticos

Practica de actividades prohibidas en areas protegidas
Disposicion o abandonamiento de desechos violando estandares

Extraccion ilegal de minerales no-metélicos

YV V. V V V V V

Deforestacion de cuencas hidrogréficas utilizadas para suplir aguas

Siendo las penalidades para estos, las siguientes: prision, arresto, multas y trabajos

comunitarios.

2.12.3. Ley N°55: Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos

Esta Ley tiene por objeto regular la generacién, uso, recoleccion, almacenamiento,
transporte, tratamiento y disposicion final de las sustancias, materiales y desechos
peligrosos, asi como cualquier otra operacion que los involucre, con el fin de proteger la
salud y el ambiente. EI manejo de materiales peligrosos recuperables tendrd como
propésito fundamental su recuperacion para el reuso o el reciclaje con fines industriales,

comerciales, docentes o de investigacion.

En cuanto a las sanciones, algunas de las contenidas en esta ley son:

Articulo 79. “Toda persona natural o juridica, publica o privada que no cumpla con las
disposiciones establecidas en esta Ley o en la reglamentacién técnica sobre la
generacion, uso y manejo de sustancias, materiales y desechos peligrosos, cuyo
incumplimiento no constituya delito sera sancionada con multa de doscientas unidades
tributarias (200 U.T.) a dos mil unidades tributarias (2.000 U.T.)".

Articulo 82. Seran sancionadas con prision de cuatro (4) a seis (6) afios y multa de

cuatro mil unidades tributarias (4.000 U.T.) a seis mil unidades tributarias (6.000 U.T.),

las personas naturales o el representante legal o el responsable de la persona juridica
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gue en contravencion a las disposiciones de esta Ley y a la reglamentacion técnica
sobre la materia:

1. Generen, usen 0 manejen sustancias, materiales o desechos clasificados como
peligrosos provocando riesgos a la salud y al ambiente.

2. Desechen o abandonen materiales o desechos clasificados como peligrosos, en
forma tal, que por falta de controles adecuados puedan contaminar la atmadsfera, las
aguas superficiales o subterraneas, los suelos o el ambiente en general.

3. Otras mencionadas en la ley.

2.12.4. Leyde aguas

Establece las disposiciones que rigen la gestion integral de las aguas como elemento
indispensable para la vida el bienestar humano y el desarrollo sustentable del pais y es
de cardcter estratégico e interés de Estado. Gaceta Oficial de la Republica Bolivariana
de Venezuela N° 38.595 de fecha 02 de enero de 2007. Deroga al Decreto N° 2.331 de
fecha 5 de Junio de 1992 publicado en Gaceta Oficial de la Republica de Venezuela N°.
35.042 del 04 de Septiembre de 1992; y algunos articulos de: la Ley Forestal de Suelos
y Aguas.

2.12.5. Decretos/ Reglas técnicas
El objetivo de cualquier decreto relacionado con el medio ambiente es de controlar las
actividades que afecten los recursos naturales renovables y de proveer lineamientos

para definir los limites de contaminacion aceptable. Entre estos se encuentra:

> Decreto 1.257 de fecha 13-03-96, por el cual se dictan las normas que tienen por
objeto establecer los procedimientos conforme a los cuales se realiza la evaluacion
ambiental de actividades susceptibles de degradar el ambiente. La evaluacién
ambiental se cumple como parte del proceso de toma de decisiones durante la
formulacion de politicas, planes, programas y proyectos de desarrollo, a los fines de la

incorporacion de la variable ambiental en todas sus etapas.
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CAPITULO Il
MARCO METODOLOGICO

A continuacién se presenta el tipo de investigacion a realizar, tanto por la estrategia
metodolégica seguida como por el nivel de profundidad; ademas del desarrollo

sistematico de la investigacion para dar cumplimiento a los objetivos planteados.

3.1. Tipo de investigacion

El estudio que se esta realizando es, segun el nivel de profundidad, del tipo
exploratoria, ya que son pocos los trabajos desarrollados en los centros de educacion
superior del estado Carabobo. Con esta investigacion se pretende plantear alternativas
que permitan minimizar, recuperar, reutilizar y disponer adecuadamente los residuos
liguidos generados en los laboratorios de investigacidon quimica de instituciones
universitarias; dando particularmente una solucién eficaz al LFQ de la facultad de
ingenieria de la Universidad de Carabobo, ademas de disminuir costos y colaborando

con la proteccion del medio ambiente. (Pérez, 2005)

La estrategia o disefio de la investigacion, es un estudio de campo, ya que para llevarla
a cabo se recolectardn las muestras al finalizar cada practica, tal y como seran
desechadas por los estudiantes; para realizarles posteriormente analisis fisicoquimicos,
que permitirdn obtener métodos que proporcionaran mejores usos y disposicion de los

residuos obtenidos. (Pérez, 2005)

Para el desarrollo sistematico de la investigacion (DSI), se plantean las siguientes

fases:

» Realizacion de un diagnéstico sobre el manejo actual de los reactivos utilizados en
las practicas experimentales.

» Caracterizacion de los residuos liquidos generados en las practicas realizadas.

» Planteamiento de las diferentes alternativas de recuperacion, reutilizacion e
inactivacion para la disposicion final de los residuos liquidos.

» Evaluacion experimental de las alternativas seleccionadas.
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» Determinacion de la relacion costo-beneficio de las propuestas seleccionadas.

3.2. Diagnostico del manejo actual de los reactivos utilizados en las practicas
experimentales

Para realizar el diagndstico del manejo actual de los reactivos utilizados en las practicas

experimentales del Laboratorio de Fisicoquimica y de la manera como se llevan a cabo

las mismas, se revisé el manual de practicas y a partir de alli se elabor6 un listado con

los reactivos empleados en las mismas, estableciéndose ademas los posibles residuos

que se generan.

3.2.1. Etapas pertenecientes al ciclo de vida de los reactivos empleados en las
practicas del laboratorio de fisicoquimica

Con esa lista de reactivos se elabord una tabla en la que se planteaban las siguientes

interrogantes:

» Reactivo

Fabricante

Distribuidor

Usos

¢ Lo recuperan? ¢ Cémo?

¢ Lo reutilizan? ¢ Cémo?

¢ Lo almacenan? ¢ Cémo?

YV V.V V V V V

Disposicion final

Dicha informacion se recabd a través de un conjunto de entrevistas con la técnico del
laboratorio, a fin de establecer las etapas del ciclo de vida que cumplen los reactivos

empleados en las practicas.
Se realizé una visita al departamento de compras de la facultad de ingenieria para

obtener informacion sobre los distribuidores de los reactivos, ya que en el laboratorio

estos datos no estaban especificados para algunos de ellos.
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3.2.2. Elaboracion de los diagramas de proceso

Partiendo del formato de un “Diagrama de proceso” empleado para analizar con
detalle los procesos productivos a nivel industrial (ver figura en apéndice D.1), se
disefio un diagrama adaptado a las caracteristicas requeridas para realizar el estudio de
la metodologia empleada en cada uno de los procedimientos experimentales. En este
diagrama que se elabord por cada practica, se detallaba paso a paso la metodologia
para la realizacion de las mismas, contenia ademas un renglon de analisis de esos
pasos que permitiera detectar fallas o problemas existentes, en el que se hacian las
siguientes interrogantes: ¢Qué es? ¢Donde es? ¢Cuando? ¢Quién? ¢CoOmo? y

finalmente una columna para las observaciones realizadas.

Con la ayuda de los preparadores de la materia se obtuvieron las metodologias
adecuadas para realizar cada practica; posteriormente se visitaron tres (3) secciones en
las que normalmente se llevan a cabo seis (6) practicas, de las cuales so6lo en cinco (5)
se generan residuos liquidos, por lo tanto, se aplico el diagrama de procesos a dos (2)
desarrollos experimentales en cada seccidn seleccionada, exceptuando la dltima y
mediante el método de observacion directa se recabd la informacion necesaria para

responder las interrogantes del diagrama.

Tanto la informacién aportada por la técnico del laboratorio como la recolectada
mediante los diagramas del proceso, se utilizé para elaborar un diagrama de las etapas
del ciclo de vida para cada reactivo y un diagrama de Ishikawa por practica, mediante
los cuales se establecieron las posibles causas de la generacion de residuos liquidos
en el LFQ y con ello realizar el diagndstico del manejo actual de los reactivos utilizados

en las practicas experimentales (ver figuras 3.1y 3.2).

3.2.3. Construccion de los diagrama de las etapas pertenecientes al ciclo de vida
de los reactivos
Consistid en el analisis y organizacién de la informacion recabada en las entrevistas

con la técnico, para establecer de forma secuencial las etapas de manejo de cada
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reactivo actualmente en el laboratorio, siendo las variables estudiadas las que se
muestran en la figura 3.1.

DISTRIBUIDORES

FABRICANTE

UsO0s

DISPOSICION FINAL ETAPAS DEL CICLO DE

VIDA DEL REACTIVO

RECUPERACION
ALMACENAMIENTO

% REUTILIZACION

Figura 3.1. Diagrama de las etapas del ciclo de vida de los reactivos

3.2.4. Diagrama de Ishikawa
El problema a analizar en el diagrama de Ishikawa fue la “Generacion de residuos

liguidos” y las variables consideradas para su construccion fueron:

» Mediciones: incluye los instrumentos cuyo uso puede influir en la generacion de

residuos, tales como: buretas, pipetas, cilindros graduados y beakers.
» Maquinaria: referida a los equipos utilizados en el desarrollo de las practicas, entre
los que se encuentran: la balanza digital, la estufa, campanas extractoras, planchas

de calentamiento, conductimetro, calorimetro, equipo de destilacion y otros.

» Método: incluye los procedimientos de las practicas, tratamiento y disposicion de los
desechos.

» Materia prima: considera los reactivos empleados, suministro de agua y energia.
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» Mano de obra: referida al adiestramiento y conocimiento de los estudiantes en

cuanto a la metodologia de las practicas y manipulacion de los materiales.

» Medio ambiente: esta variable no tiene una importancia significativa en la
generacion de residuos liquidos en el LFQ, por lo que no fue objeto de estudio en el
analisis realizado.

MEDICIONES MAQUINARIA ‘MATERIA PRIMA

Subcausa 1

Causal

GENERACION DE

/ RESIDUOS LiQUIDOS
METODO ‘MANO DE OBRA

Fuente: Propia

Figura 3.2. Diagrama de Ishikawa simplificado para analizar las causas

de la generacién de los residuos liquidos en el LFQ.

3.3. Caracterizacién de los residuos liquidos generados en las practicas
realizadas

En este apartado se muestran los pasos seguidos para definir los tipos de residuos,

llevar a cabo la recoleccién de muestras y la aplicacién de andlisis fisicoquimicos a fin

de conocer las caracteristicas de los residuos recolectados.

3.3.1. Establecimiento de los tipos de residuos generados
Se realiz6 una visita al laboratorio durante la ejecuciéon de las practicas y se verificaron
los residuos del listado elaborado previamente con los generados en la realidad,
descartando asi los que no se producian e incorporando los que no se habian tomado
en cuenta, dando un total de 25 tipos de residuos entre todas las practicas.
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Mediante la revision bibliografica de los fundamentos tedricos que sustentan los
procedimientos fisicoquimicos que se realizan en el laboratorio, se definieron las
reacciones quimicas que ocurren entre los reactivos empleados en las practicas, tal

COMO se muestra a continuacion:

3.3.1.1. Préctica: Determinacién del calor de combustién de una sustancia

problema (Calorimetria)

» Reactivos empleados

e Acido benzoico

e Agua destilada

¢ Fenolftaleina

e Hidréxido de sodio 0,02 N
e Sustancia problema

e Oxigeno

» Reacciones quimicas ocurridas
Una de las primeras reacciones que ocurre es la formacion del acido nitrico por la

presencia de N, atmosférico, que reacciona con el O, del medio:

NZ(g) + 202(9) - ZNOZ(g) (EC 31)
3N02(g) + HZO(aC) - ZHN03(g) + NO(g) (EC 32)

Si se considera la combustidon de un sélido organico solo de tipo CxHyOz, se tendré:

1 1 1
CxHyOZ(S) + (X + Zy — EZ) * Oz(g) - xCOz(g) + EyHZO(aC) (EC 33)
En esta practica se trabaja con acido benzoico y una muestra problema, por lo que se
tiene:

15
C7H602(S) + 702(.9) - 7COz(g) + 3H20(ac) (EC 34)
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Al realizar la suma de las ecuaciones Ec. 3.2 y Ec. 3.4 se obtiene la reaccién global de

este sistema:

15
CrHg03(5) + = 03g) + 3NOy(gy > 2HNO3(gy + NO(gy + 7COyg) + 2H;0(ac) (EC. 3.5)

Posteriormente, el acido nitrico obtenido se titula con hidréxido de sodio y ocurre la
siguiente reaccion quimica:
HNOz; + NaOH - H,0 + NaNO; (Ec. 3.6)

» Residuos liguidos generados

e Acido nitrico titulado (HNOs titulado): proviene de la titulacién del &cido nitrico
formado durante la combustion del acido benzoico y de la muestra problema
empleada en esta practica.

e Exceso de hidroxido de sodio (NaOHc aorimetria): €S €l reactivo excedente en el beaker
y en la bureta al finalizar la experiencia practica.

e Agua resultante del enfriamiento del calorimetro.

3.3.1.2. Préctica: Equilibrio liguido-vapor del sistema binario n-hexano-etanol
(Equilibrio liquido-vapor)

» Reactivos empleados
e N-hexano

e Etanol

» Residuos liguidos generados

e Exceso de etanol: referente al volumen de este reactivo que queda en exceso al
concluir el desarrollo experimental.

e Exceso de n-hexano: cantidad excedente del reactivo al finalizar la practica.

e Mezcla n-hexano-etanol utilizada para realizar la curva de calibracion (n-hexano-
etanol calibracion): contiene las fracciones de estos compuestos utilizados para
construir la curva de calibracion del indice de refraccion en funcion de la composicién

de n-hexano.
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e Mezcla recuperada: incluye el volumen recuperado de la destilacion realizada y la
cantidad de etanol empleado para el lavado del calderin.

e Agua resultante del enfriamiento del refractdmetro y la empleada en el condensador

3.3.1.3. Préactica: Equilibrio liquido-liquido del sistema ternario tolueno-acido

acético-agua (Equilibrio liguido-liquido)

» Reactivos empleados

e Tolueno

e Acido acético 99,8 % p/v

e Agua destilada

¢ Hidroxido de sodio acuoso 2 N

e Hidrdxido de sodio alcohdlico 1 N

e Fenolftaleina

» Reacciones quimicas ocurridas
Reaccion de neutralizacion del acido acético con NaOH:
NCIOH(aC) + CH3COOH(aC) d CH3COONCl(aC) + HZO(aC) (EC 37)

» Residuos liguidos generados

e Exceso de acido aceético (HACjiqig): Volumen residual de este compuesto al finalizar la
practica.

e Exceso de tolueno: igual al HACjig-iiq.

e Fases no tituladas: contiene las mezclas preparadas durante la practica que no
fueron tituladas, en las que estan presentes acido acético, agua y tolueno.

e Fases tituladas: estd compuesta por acido acético, agua, tolueno, fenolftaleina,
acetato de sodio, hidréxido de sodio acuoso y alcohdlico.

e Exceso de hidroxido de sodio acuoso (NaOHacuoso lig-ig): VOlumen restante de reactivo

empleado para realizar la titulacion de la fraccion acuosa de la mezcla ternaria.
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e Exceso de hidroxido de sodio alcohdlico (NaOHaiconsiico lig-liq): Cantidad excedente de

reactivo empleado para realizar la titulacion de la fraccion organica de la mezcla

ternaria, cuya caracteristica principal es el empleo de metanol para su preparacion.

3.3.1.4. Préctica: Aplicacion de medidas conductimétricas en la determinacion de

variables fisicoquimicas para diferentes electrolitos (Conductimetria)

» Reactivos empleados
Acido acético 99,8 % p/v
Acido clorhidrico 0,01 N

Cloruro de sodio

Cloruro de potasio 0,01 N

» Reacciones quimicas ocurridas
Reaccion de disociacion de los electrolitos utilizados para la medicion de
a distintas concentraciones:

CH3COOHq¢) + Hy0(qcy @ CH3CO0 0 + H3 00,

HCl(aC) + HZO(aC) - Cl(_ac) + H30€;1C)
NaCl(s) + HZO(aC) - Cl(_ac) + NaE'ac)

KCl(S) + HZO(aC) - Cl(_ac) + K(Tzc)

» Residuos liguidos generados
e Cloruro de sodio diluido (NaCl)
e Acido clorhidrico diluido (HClgiuido)

e Acido acético diluido (HACiuido)

conductancia

(Ec. 3.8)

(Ec. 3.9)

(Ec. 3.10)

(Ec. 3.11)

El NaCl, HClguigo Y €l HAcgiuido, provienen de la preparacion de las soluciones

electroliticas a distintas concentraciones utilizadas para medirles la conductancia.
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Exceso de acido acético (HACconductimetria): VOlumen restante de reactivo empleado
para preparar diluciones del electrolito débil.

Exceso de acido clorhidrico (HCleonductimetria): Cantidad restante de este reactivo
empleado para preparar las diluciones del electrolito fuerte.

Exceso de cloruro de potasio (KCI): volumen tomado de este compuesto para realizar

las mediciones de conductancia.

3.3.1.5. Practica: Adsorcion de acido oxalico sobre carbdon vegetal a partir de

disoluciones acuosas (Adsorcién)

» Reactivos empleados

Acido oxalico 0,15 M
Agua destilada

Hidréxido de sodio 0,25 M
Fenolftaleina

Carbon activado

» Reacciones quimicas ocurridas

Reaccidon de neutralizacion del acido oxalico con NaOH:

COOHCOOH 4¢) + NaOHge) — COOHCOONG 4y + Hy0 (a0 (Ec. 3.12)

» Residuos liguidos generados

Exceso de acido oxalico: excedente tomado de la solucion madre de este reactivo,
empleado para la estandarizacion de la misma y la preparacion de las diluciones
requeridas en la practica.

Acido oxalico titulado: proveniente de la estandarizacion de la solucién madre con
hidroxido de sodio.

Acido oxalico filtrado: cantidad resultante de las soluciones adsorbidas vy

posteriormente filtradas.
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e Acido oxalico filtrado titulado: proveniente de la titulacién de las soluciones filtradas
después de la adsorcion.
e Exceso de hidroxido de sodio (NaOHagsorcisn): Volumen remanente en la bureta y en el

beaker al finalizar la practica.

3.3.2. Recoleccion de muestras

Con la cantidad de residuos ya conocido, se establecié el nUmero de secciones en las
que se efectuaria la toma de muestras y el niumero de semanas que se repetiria el
proceso; de las secciones se tomoO un 1/3 del total de secciones abiertas, y para el
namero de semanas el 50 % del total de las semanas durante las cuales se realizan
practicas experimentales en el laboratorio, considerando que en un semestre regular se

efectian nueve (9) practicas por semana durante seis (6) semanas.

Con la revision realizada al manual de practicas también se pudo estimar el volumen
aproximado a recolectar de cada residuo generado por procedimiento, y con las
secciones y semanas de recoleccion ya establecidas, se estimo el volumen semanal y
final a obtener, determinando a su vez el numero de recipientes requeridos para

completar todo el proceso de recoleccion.

Para estimar el volumen de agua que se emplea para el enfriamiento de los equipos
utilizados en las practicas de calorimetria y equilibrio liquido-vapor semestralmente, se
realizé un calculo aproximado basado en datos experimentales de caudal para cada

equipo.

Mediante la revision de las fichas de seguridad (MSDS) de los compuestos puros,
se establecio el tipo de recipiente y las condiciones en las que debian ser almacenados
los residuos al momento de hacer el muestreo, ya que algunos de ellos (fenolftaleina,
tolueno, etc.) se degradan al interactuar con la luz ultravioleta, por lo que deben
almacenarse en recipientes que no permitan el paso de la misma, entre otras cosas (ver

tabla 3.1), debido a que era necesario preservar las muestras con las caracteristicas
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gue poseian al momento de ser recolectadas, a fin de obtener resultados fiables al

aplicar los analisis fisicoquimicos definidos para su caracterizacion.

En lo que se refiere a los envases utilizados durante las practicas se consideré ademas,
la volatilidad de los residuos y las dificultades que se le pudieran presentar a los
estudiantes; una vez definidos el niumero, tipo de envases y su capacidad, se reunieron
de manera tal que cubrieran el total de recipientes para: la recoleccion diaria, el

almacenamiento semanal y el total.

Es importante sefialar que la recoleccion de las muestras estuvo documentada en la
Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos (Ley N° 55) en 2001, ya
que esta tiene por objeto regular la generacion, uso, recoleccién, almacenamiento,
transporte, tratamiento y disposicion final de las sustancias, materiales y desechos
peligrosos, asi como cualquier otra operacion que los involucre, con el fin de proteger la

salud y el ambiente.

3.3.2.1. Volumen semanal recolectado por cada residuo generado

Fijadas las condiciones mas adecuadas para la recoleccién y almacenamiento de los
residuos, se procedidé a elaborar los instrumentos correspondientes para la toma de
datos; a partir de tres (3) tablas, una por cada semana de recoleccion, que contenian:
las practicas, los tipos de residuos generados en cada una y los volimenes obtenidos
diariamente, ademas de tres (3) tablas que contenian la identificacion de las préacticas,
residuos y la temperatura al momento de la recoleccion; también se registré6 en esta
dltima la temperatura en el trasvase, que era la temperatura medida a los residuos al

completar la recoleccién semanal y trasvasarlos a otro recipiente para la totalizacion.

Se visitaron las secciones del LFQ seleccionadas y se recolectaron los residuos
generados durante las mismas; para cuantificar el volumen de los residuos se utilizaron
cuatro (4) cilindros graduados de (1000 + 5) mL, (100,0 + 0,5) mL, (50,0 + 0,5) mL y
(10,00 + 0,05) mL, y para medir su temperatura se emplearon dos (2) termémetros con

rango de (150 + 0,5) °C.
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Tabla 3.1. Estimacion de los volumenes a recolectar por cada residuo generado

Volumen
Volumen Volumen
_ . . Color del aprox.
Practicas Tipos de residuos # Envases aprox. por aprox. Total
envase préctica (mL) Semanal (mL)
(mL)
Calorimetria HNO; titulado 6 Ambar 100 300 900
NaOH caorimetria Transparente 50 150 450
Exceso de n-hexano Ambar 50 150 450
Equilibrio Exceso de Etanol 12 Trar]sparente 50 150 450
liquido-vapor n-hexano-etanol (calibracion) Ambar 100 300 900
Mezcla recuperada Ambar 200 600 1800
HACiig-iig Transparente 50 150 450
Exceso de tolueno Ambar 50 150 450
Equilibrio Fases no tituladas 18 Ambar 200 600 1800
liquido-liquido Fases tituladas Ambar 200 600 1800
NaOH acuoso lig-liq Transparente 50 150 450
NaOH aiconsiico lig-lig Transparente 50 150 450
NacCl Transparente 650 1950 5850
HCl gitido Transparente 850 2550 7650
. , HAC giluido Transparente 900 2700 8100
Conductimetria HAC conductimetria 18 Transparente 50 150 450
HCI conductimetria Transparente 50 150 450
KCI Transparente 100 300 900
Exceso de acido oxalico Transparente 200 600 1800
Acido oxalico titulado Ambar 200 600 1800
Adsorcién Acido oxalico filtrado 15 Transparente 550 1650 4950
Acido oxalico filtrado titulado Ambar 500 1500 4500
NaOH agsorcion Transparente 50 150 450
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Después de medir la temperatura y volumen a cada muestra recolectada se realiz6 el

trasvase a los respectivos recipientes de almacenamiento semanal.

Cabe destacar, que al finalizar cada desarrollo experimental, se realiz6 una consulta a
los alumnos que llevaron a cabo las practicas de calorimetria, equilibrio liquido-liquido y
adsorcion, a fin de conocer los volumenes de hidréxido de sodio gastados en las
titulaciones, ademas de poder estimar la cantidad de tolueno empleado para alcanzar el

punto de turbidez en el sistema ternario agua-acido acético-tolueno.

3.3.3. Caracterizacion de los residuos
Se realizé un estudio de cada residuo, analizando sus caracteristicas y estableciendo a

Su vez sus posibles contaminantes.

A través de la revision bibliografica y de la consulta con profesores de la catedra del
laboratorio de fisicoquimica, se establecieron las propiedades mas relevantes que

debian ser determinadas en los residuos a fin de caracterizar cada uno de ellos.

Mediante la revision de las metodologias de las practicas en estudio y consulta con
profesores de las catedras de fisicoquimica y quimica analitica, se plantearon diversos
analisis a realizar a cada residuo para determinar las caracteristicas del mismo,

tomando en cuenta su procedencia, composicidn quimica, entre otras.

Entre los andlisis planteados se encuentran: valoraciones acido-base, refractometria,
conductimetria, pH, cromatografia de gases, espectroscopia (UV-visible), pruebas
cualitativas para detectar la presencia de hidrocarburos aromaticos o Test de Rosen y
pruebas cualitativas para detectar la presencia de cationes, en especifico las pruebas
de la llama para Na*y K".

Haciendo uso de dos pH-metros Orion 720 A ubicados en las instalaciones del
laboratorio tecnoldgico de ambiente (LabTA) y en el LQA se midi6 el pH a los residuos,

con el equipo perteneciente al primer laboratorio se determind el valor para las
52



P
CAPITULO IlI: Marco Metodol6gico <

muestras acuosas semanalmente, mientras que para las muestras organicas fue
determinado en el LQA al finalizar la recoleccion; ademas del pH, los analisis

efectuados a los residuos por practica fueron los siguientes:

3.3.3.1. Préactica de calorimetria
Al &cido nitrico titulado se le midié el pH, mientras que al NaOH_aorimetria @demas del pH
se le midi6 la conductancia usando un conductimetro YSI MODEL 35 CONDUCTANCE

METER, y se determinG su concentracion a traves de una valoracion acido-base.

3.3.3.2. Préctica de equilibrio liquido-vapor

A los cuatro (4) tipos de residuos generados en esta practica (sin incluir el agua) se les
aplico refractometria para determinar su composicion, lo que fue posible a través de la
elaboracion de una curva de calibracion de indice de refraccion en funcién de la
composiciéon molar de n-hexano, empleando para ello un refractometro BAUSCH &

LOMB y ademas, se midi6 su conductancia al finalizar el periodo de recoleccion.

3.3.3.3. Practica de equilibrio liquido-liquido

Al exceso de tolueno se le aplicé conductimetria, refractometria y espectroscopia (UV-
visible), este Ultimo realizado con un espectrofotdmetro Spectronic 20, y asi comparar
los valores obtenidos con los medidos para el reactivo del laboratorio, con el fin de
conocer si existe la presencia de otro compuesto por medio de alguna diferencia entre
ellos; al HAcjq.iq Se le midio la conductancia, el indice de refraccion, se valoré y se le
aplicé el Test de Rosen para determinar si estaba contaminado con tolueno. Al
NaOH acuoso ligiq Y @l NaOHaiconslico lig-iq S€ l€s aplico la técnica de conductimetria, el Test
de Rosen y se titularon, a las fases no tituladas (organica y acuosa) y la fraccion acuosa
de las fases tituladas, sélo se les aplicé conductimetria y se les midio el pH, mientras
que a la fraccion organica de las fases tituladas se les realiz6 ademas, analisis de

refractometria, espectroscopia y cromatografia de gases.
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3.3.3.4. Préctica de conductimetria

A todos los residuos provenientes de esta practica se les midié la conductancia, pero al
HAC conduciimetria S€ l€ mididé ademas el indice de refraccion, se valoré y se le aplicaron los
ensayos a la llama para Na*y K* a fin de determinar la presencia o ausencia de estos

cationes, y asi establecer si estaba contaminado con KCI o NaCl.

El HClconductimetria S€ Valord y se le aplicaron también las pruebas a la llama para Na'y
K*: al exceso de KCI se le aplico la pruebas a la llama para Na*, mientras que al NaCl
diluido se le aplico la de K*; a las soluciones de HACgiuiso Y HClgiido S€ les realizé una
titulacion acido-base y las pruebas a la llama para Na"y K.

3.3.3.5. Préctica de adsorcion
Al exceso de acido oxalico y al acido oxdlico filtrado se les valor6 mediante una
titulacion &cido-base; al NaOHgagsorcisn, ademas de la valoraciébn se estudid por

conductimetria y a los residuos titulados se les hizo la medicion del pH.

En la tabla 3.2 se muestra un resumen de los residuos generados y los analisis
realizados a cada uno de ellos.

Para realizar la caracterizacion de los residuos se presentaron algunas limitantes, entre
las que destaca la disponibilidad de los equipos, ya que las mediciones de indice de
refraccibn y conductancia debian llevarse a cabo mientras no se estuvieran
desarrollando préacticas en el LFQ; ademas no se contaba con un pH-metro, por lo que
las mediciones de esta variable debieron ser realizadas en las instalaciones del LabTA
y el LQA.
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Tabla 3.2. Andlisis realizados a los residuos recolectados para su caracterizacion

Practica Residuo Analisis
HNO; titulado pH
Calorimetria pH

NaOH calorimetria

Conductimetria
Valoracion acido-base

Equilibrio liquido-vapor

Exceso de n-hexano

pH
Refractometria
Conductimetria

Exceso de etanol

pH
Refractometria
Conductimetria

n-hexano-etanol
(calibracion)

pH
Refractometria
Conductimetria

Mezcla recuperada

pH
Refractometria
Conductimetria

Equilibrio liquido-liquido

HAC ig-iq

pH
Refractometria
Conductimetria
Valoracién acido-base
Test de Rosen

Exceso de tolueno

pH
Conductimetria
Refractometria
Espectroscopia UV

Fases no tituladas
(fraccién organica)

pH
Conductimetria

Fases no tituladas
(fraccion acuosa)

pH
Conductimetria

Fases tituladas
(fraccién organica)

pH
Conductimetria
Refractometria
Espectroscopia
Cromatografia

Fases tituladas pH
(fraccion acuosa) Conductimetria
pH

NaOH acuoso lig-liq

Conductimetria
Valoracion acido-base
Test de Rosen

NaOH alcohdlico lig-lig

pH
Conductimetria
Valoracion acido-base
Test de Rosen
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Tabla 3.2. Analisis realizados a los residuos recolectados para

su caracterizacién (continuacioén)

Practica

Residuo

Analisis

Conductimetria

NacCl

pH
Conductimetria
Pruebas de la llama de K*

HClgiido

pH
Conductimetria
Valoracion acido-base
Pruebas de la llama de Na*
Pruebas de la llama de K*

HAC giuido

pH
Conductimetria
Valoracién acido-base
Pruebas de la llama de Na*
Pruebas de la llama de K*

HACconductimetria

pH
Refractometria
Conductimetria
Valoracién acido-base
Pruebas de la llama de Na*
Pruebas de la llama de K*

HCIconductimetria

pH
Conductimetria
Valoracién acido-base
Pruebas de la llama de Na*
Pruebas de la llama de K*

KCI

pH
Conductimetria
Pruebas de la llama de Na*

Adsorcion

Exceso de acido oxalico

pH
Valoracion acido-base

Acido oxalico titulado

pH

Acido oxalico filtrado

pH
Valoracion acido-base

Acido oxalico filtrado

titulado PH
pH
NaOH a4sorcién Valoracion acido-base

Conductimetria
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3.4. Planteamiento de las diferentes alternativas de recuperacion, reutilizacion e
inactivaciéon de los residuos

Aunque el agua utilizada para el enfriamiento de los equipos no se incluyé en la

caracterizacion, si se tomdO en cuenta para el planteamiento de alternativas, a fin

generar opciones que pudieran mejorar el tratamiento dado actualmente, realizando

para ello la determinacion del volumen generado por practica mediante la medicion de

los caudales generados en cada una de ellas y multiplicando luego por el tiempo de

duracion de la practica.

Inicialmente se realiz6 a los residuos un estudio para establecer cuales etapas del
manejo (minimizacion, recuperacion, reutilizacion y disposicion final) era posible
aplicarles, considerando para ello: la composicion relativa del residuo, el volumen
recuperado de una sustancia, la disponibilidad de equipos, analisis de ciclo cerrado,
cambios en la metodologia, entre otros, tal como se indica en la tabla 3.3.

A los residuos tomados en exceso (NaOHagsorcisn, NaOHcajorimetria, €1C.), se les planted
como primera alternativa su reutilizacion dentro de la misma practica, realizando para
ello un analisis de ciclo cerrado representado a través de un diagrama (ver figura 3.3);
no obstante, también se realizd la revision de la guia de practicas del LQO y de las

metodologias de las practicas del LQA en busca de otras opciones para ellos.

MINIMIZACION

Usos

m RECUPERACION

DISPOSICION FINAL

REUTILIZACION

Figura 3.3. Etapas del manejo de los residuos aplicando un analisis de ciclo cerrado
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Tabla 3.3. Etapas del manejo a tratar para cada residuo generado

S S S 5
3 3 g | © -
Préactica Tipos de residuos E ’g N @ g
z 3 ER
= N x 0
HNOj titulado v v
Calorimetria NaOH caiorimetria v v
Agua de enfriamiento v
Exceso de n-hexano v v v
. Exceso de etanol v v v
Equilibrio - —
liquido-vapor n-hexano-etanol (calibracion) v v v
Mezcla recuperada v v
Agua de enfriamiento v v v v
HACIig-iiq v v v
Exceso de tolueno v v v
Fases no tituladas (fraccién organica) v v v v
Equilibrio Fases no tituladas (fraccion acuosa) v v
liquido-liquido | Fases tituladas (fraccién organica) v v v v
Fases tituladas (fraccion acuosa) v v
NaOH acuoso lig-lig v v
NaOHaicohslico lig-lig v v
NacCl v v v v
HClgituido v v v v
N HAC giluido v v v v
Conductimetria Y %
HCIconductimetria v
KCI v v v v
Exceso de acido oxalico v v v
Acido oxalico titulado v v
Adsorcién Acido oxalico filtrado v 4 v 4
Acido oxalico filtrado titulado v
NaOH agsorcisn v v

Las alternativas de minimizacion surgieron del diagnéstico anterior, diagramas de arbol
e Ishikawa, haciendo énfasis en el uso excesivo de reactivos y en las metodologias que
pudieran ser modificadas.
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Basados en el estudio realizado para determinar las etapas del manejo en las que se
debia hacer énfasis para cada residuo, se buscaron las alternativas correspondientes,
que incluian toda clase de procedimientos fisicos, quimicos y bioldgicos; esto se realiz6
mediante la revision bibliografica de la guia de practicas del LFQ, trabajos especiales
de grado, trabajos de ascenso, paginas en linea de universidades, institutos, empresas
y otros, ademas de consultas realizadas con profesores de la catedra del laboratorio de
fisicoquimica; con esto se obtuvo una serie de propuestas, experimentales o no, que
permitian minimizar, recuperar, reutilizar y disponer de manera adecuada cada residuo

generado.

3.4.1. Practica de calorimetria

» Minimizacion
HNOg titulado: aplica a partir de modificaciones en la metodologia de la préactica.
NaOHca|orimetria: no ap|ICa.

Agua de enfriamiento: no aplica.

» Recuperacion

HNOg3 titulado: no aplica.

NaOHcaorimetria:  @plica luego de la recoleccion, almacenamiento y posterior
estandarizacion.

Agua de enfriamiento: no aplica.

» Reutilizacion

HNOg titulado: no aplica.

NaOH_aorimetria: aplica en la practica de calorimetria.
Agua de enfriamiento: no aplica

» Disposicion final
HNOg titulado: es posible mediante la aplicacion de tratamientos como: oligomerizacion

enzimatica, biodegradacion, incineracion, procesos de oxidacidbn convencionales,
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tecnologias avanzadas de oxidaciéon (TAOs): no fotoquimicas y fotoquimicas, como las
mostradas en la tabla 3.4; todas para la degradacion de la fenolftaleina utilizada como
indicador en la titulacion.

NaOH _ajorimetria: NO aplica.

Agua de enfriamiento: aplica mediante su vertimiento en el desague.

Tabla 3.4. Tecnologias avanzadas de oxidacion

Procesos no fotoquimicos Procesos fotoquimicos

e Ozonizacién en medio alcalino (O3/OHY) | « Oxidacién en agua sub/y supercritica
e« Ozonizacion con  peréxido de|e Procesos fotoquimicos
hidrogeno (O3/H,05) o Fotolisis del agua en el ultravioleta de
« Procesos Fenton (Fe,’/ H,0,) vy vacio (UVV)
relacionados o UV/peroéxido de hidrogeno
« Oxidacion electroquimica e UV/O3
o Radidlisis y y tratamiento con haces de |+« Foto-Fenton y relacionadas
electrones « Fotocatélisis heterogénea
« Plasma no térmico

« Descarga electrohidraulica - Ultrasonido

3.4.2. Practica de equilibrio liquido-vapor

» Minimizacion

Exceso de n-hexano: se puede lograr realizando cambios en la metodologia de la
practica.

Exceso de etanol: es posible a través de modificaciones en la metodologia.
N-hexano-etanol (calibracion): igual que el exceso de n-hexano y etanol aplica a
través de cambios en la metodologia.

Mezcla recuperada: no aplica.

Agua de enfriamiento: aplica a partir de la implementacion de un sistema de

recirculacion continuo, conjuntamente con los cambios metodolégicos que ello implica.
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» Recuperacion

Exceso de n-hexano: esta implicita en la minimizacion.

Exceso de etanol: esta implicita en la minimizacion.

N-hexano-etanol (calibracién): es posible mediante técnicas como la destilacion por
etapas (aplicada actualmente) u otro tipo de destilaciones como la azeotrdpica, la
extractiva con solventes o extractiva con sales.

Mezcla recuperada: luego de un tratamiento fisico previo, como la separacion
mediante un embudo de decantacion para retirar la vaselina presente, es posible su
recuperacion al combinarla luego con el residuo de n-hexano-etanol (calibracién) y por
ende con la aplicacion de los mismos métodos.

Agua de enfriamiento: esta implicita en la minimizacion.

» Reutilizacion

Exceso de n-hexano: es posible reutilizarlo en la practica de equilibrio liquido-vapor.
Exceso de etanol: su reuso es posible en la misma practica o colocarlo a disposicion
del LQO para ser empleado en las practicas de: identificacibon de compuestos
organicos, preparacion de un producto de condensacion y en la de polimeros de adicion
y condensacion.

N-hexano-etanol (calibracién): puede aplicar luego de la realizacion de la destilacién
por etapas para la recuperacion, en la que se obtienen dos productos, n-hexano y una
mezcla de composicion azeotropica; el reuso del n-hexano es posible mediante las
alternativas mencionadas para el exceso de este y la mezcla restante usada como
solvente en las practicas de equilibrio liquido-vapor y equilibrio sdlido-liquido del LFQ
como se realiza actualmente.

Mezcla recuperada: igual que la reutilizacion para n-hexano-etanol (calibracion).

Agua de enfriamiento: esté implicita en la minimizacion.

» Disposicion final

Exceso de n-hexano: no aplica.

Exceso de etanol: no aplica.
N-hexano-etanol (calibracion): no aplica.
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Mezcla recuperada: no aplica.

Agua de enfriamiento: aplica mediante su vertimiento en el desague.

3.4.3. Practica de equilibrio liquido-liquido

» Minimizacion

HACiq1iq: €S posible mediante cambios en la metodologia, en la conciencia y
preparacion de los estudiantes.

Exceso de tolueno: igual que HACjigiig-

Fases no tituladas: aplica a partir de la creacion de conciencia y preparacion de los
alumnos.

Fases tituladas: igual al residuo anterior.

NaOHacuoso lig-ig: NO aplica.

NaOHaconslico lig-ig: NO aplica.

» Recuperacion

HACiq1iq: aplica a partir del almacenamiento temporal del volumen que quede en
exceso al finalizar la préactica.

Exceso de tolueno: igual que la recuperacion del residuo HACjig.iiq-

Fases no tituladas: luego de la aplicacion de un método fisico como la decantacion
para separar las fases acuosa y organica, la recuperacion del tolueno presente en la
fraccion organica se puede lograr mediante un “sistema de recuperacion de tolueno con
recirculacion”, seguido de analisis de espectroscopia (UV-visible), refractometria y
cromatografia, mientras que para la fase acuosa no aplica.

Fases tituladas: aplica luego de la separacion de las fases acuosa y organica,
mediante un embudo de decantacién; para la fase acuosa no es viable la recuperacion,
pero para el tolueno presente en la fase organica se puede lograr a partir de la
aplicacién de un sistema de recuperaciéon de tolueno con recirculacion para eliminar las
trazas de agua que puedan estar presente, aplicando luego andlisis de pH,

espectroscopia (UV-visible), refractometria y cromatografia.
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NaOHacuoso lig-lig: €S posible luego de la recoleccion, almacenamiento temporal y
estandarizacion.

NaOHaiconsiico lig-ig: 1gual que la recuperacion del NaOH acuoso lig-lig-

» Reutilizacion

HACIiq-1iq: €S posible reutilizarlo en la misma practica.

Exceso de tolueno: se puede lograr a través de su reincorporacion en la misma
practica.

Fases no tituladas: si luego de aplicar el sistema de recuperacion de tolueno con
recirculacion sélo a la fraccion organica se obtiene el tolueno sin trazas de agua, este
podria ser reutilizado en la misma practica, en caso contrario el residuo debe ser tratado
y dispuesto adecuadamente.

Fases tituladas: para la fraccidbn organica aplica su reutilizacion en la practica de
equilibrio liquido-liquido; para la fraccion acuosa no aplica.

NaOH acuoso ligHiq: aplica mediante su reincorporacion en la misma practica.

NaOHaiconsiico lig-ig: 1gual que la reutilizacion del NaOH acuoso lig-lig-

» Disposicion final

HACIig-iq: al implementar las propuestas de minimizacion, recuperacion y reutilizacion,
no se generan residuos, por lo que la disposicion final no aplica.

Exceso de tolueno: no aplica.

Fases no tituladas: independientemente de poder recuperar o no, el tolueno presente
en la fase organica, este residuo debe ser inactivado mediante la aplicacion de alguno
de los métodos planteados para la degradacion de compuestos organicos como:
biodegradacion, incineracion, procesos de oxidacion convencionales, TAOs; para la
fase acuosa separada de la mezcla, la disposicién aplica primeramente a través de una
neutralizacion, posteriormente, para tratar las trazas de tolueno se puede aplicar algun
tratamiento propuesto para la fraccion organica.

Fases tituladas: aplica lo anteriormente planteado para el tolueno de la fraccion
organica de las fases no tituladas; en cuanto a la fase acuosa titulada, puede ser
tratada como el acido nitrico titulado de calorimetria.
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NaOHacuoso ||q.||q no apllca

NaOHaconslico lig-lig: NO aplica.

3.4.4. Practica de conductimetria

» Minimizacion

NaCl, HClgiuigo Y HACiluido: €S posible a partir de cambios en la metodologia de la
practica y creacion de conciencia en los estudiantes.

HAC conductimetria: €S Viable mediante modificaciones en la metodologia.

HCl conductimetria: igual que para el HACconductimetria-

KCI: aplica a partir de cambios en la metodologia.

» Recuperacion

NaCl: aplica a partir de la recoleccién individual de todas las soluciones de NaCl
diluidas y su almacenamiento temporal.

HClgiido: igual que la recuperacion del NaCl; pero también aplica mediante una
estandarizacion luego de mezclar todas las soluciones.

HAC gilido: igual que la recuperacion del HClgjyido-

HAC conductimetria: NO aplica.

HCl conductimetria: NO aplica.

KCI: aplica a partir de su recoleccion y almacenamiento temporal.

» Reutilizacion

NaCl: con las modificaciones a realizar a la metodologia, es posible reutilizarlo en la
misma practica.

HCl giluigo: aplica lo mismo que para el NaCl, y luego de ese uso es posible reutilizarlo
nuevamente en una practica de titulacibn potenciométrica y conductimétrica
combinadas para ser llevada a cabo en el LQA o en el LFQ.

HAcC giido: aplica mediante las mismas alternativas planteadas para el HClgjyigo, pero
ademas es posible reutilizarlo en la practica de adsorcion sobre carbén activado como

sustituto alterno del acido oxalico.
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HAC conductimetria: NO aplica.
HCl conductimetria: NO aplica.

KCI: aplica mediante su reutilizacion en la misma practica un nimero definido de veces.

» Disposicion final

NaCl: es posible mediante su envio por el desagtie.

HClgiido: aplica luego de acordar su reuso y entrega al LQA, en el cual debe ser
neutralizado y vertido al desagte.

HAC givido: igual al HClgiso, pero ademas, la fraccion empleada en la practica de
adsorcion en el LFQ debe ser neutralizada y enviada al desagte.

HAC conductimetria: NO aplica.

HCl conductimetria: NO aplica.

KCI: es posible mediante el vertido directo en el desagtie.

3.4.5. Practica de adsorcion

» Minimizacion

Exceso de acido oxalico: es posible a través de cambios en la metodologia de la
practica y la concientizacion de los estudiantes.

Acido oxalico titulado: aplica mediante cambios en la metodologia.

Acido oxalico filtrado: es posible a través de modificaciones metodoldgicas.

Acido oxalico filtrado titulado: no aplica.

NaOH agsorcisn: NO aplica.

» Recuperacion
Exceso de &cido oxalico: aplica a partir del almacenamiento temporal del volumen que
quede en exceso al finalizar la préactica.
Acido oxalico titulado: no aplica.
Acido oxalico filtrado: es posible a partir de la evaporacion de una cantidad
determinada de agua para concentrar la solucion, seguido de una estandarizacion.
Acido oxalico filtrado titulado: no aplica.
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NaOHagsorcisn: €S posible lograrlo a través de la recoleccion y determinacion de la

concentraciéon mediante una titulacion acido-base al finalizar el semestre.

» Reutilizacion

Exceso de &cido oxalico: aplica a través de la reutilizacion en la misma practica.
Acido oxalico titulado: no aplica.

Acido oxalico filtrado: si es posible concentrar la solucion mediante la evaporacion,
puede ser reutilizado en la misma practica.

Acido oxalico filtrado titulado: no aplica.

NaOHgsorcisn: aplica en la misma practica.

» Disposicion final

Exceso de acido oxalico: no aplica.

Acido oxalico titulado: es posible mediante la aplicacién de tratamientos como:
biodegradacion, incineracion, procesos de oxidacion convencionales, tecnologias
avanzadas de oxidacion como la fotocatalisis heterogénea y foto Fenton, entre otras;
todas ellas para la degradacion de la fenolftaleina utilizada como indicador en la
titulacion.

Acido oxalico filtrado: aplica mediante la neutralizacién y posterior vertimiento al
desagtie.

Acido oxalico filtrado titulado: igual que el acido oxalico titulado.

NaOHagsorcion: NO aplica.

3.4.6. Seleccidn de las alternativas en casos de multiples opciones

En los casos en los que se tenian multiples alternativas para una misma etapa de
manejo se realizo un proceso de seleccion haciendo uso del método cualitativo de los
factores determinantes cuyo instrumento es la matriz de ponderacion por puntos.
(L6pez, 2007)

Este método permite incorporar en el analisis toda clase de consideraciones, sean

éstas de caracter cuantitativo o cualitativo.
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El procedimiento seguido para elaborar las matrices fue el siguiente:

1. Se identificaron los factores mas relevantes a tener en cuenta en cada decision.

2. Se establecid el peso entre ellos en funcion de su importancia relativa, cuya escala
iba de cero (0) a uno (1).

3. Se puntué cada alternativa para cada uno de los factores a partir de una escala
cuyos limites inferior y superior eran 0 y 10, respectivamente.

4. Se obtuvo una calificacion total para cada alternativa, teniendo en cuenta la
puntuacion de la misma en cada factor y el peso relativo del mismo.

5. En cada caso se seleccion0 la alternativa que obtuvo la mayor puntuacion.

Tanto los casos en los que fue necesario aplicar este método, como los factores
utilizados para cada matriz se muestran a continuacion:

e Disposicion adecuada de la fenolftaleina presente en el acido nitrico titulado:
condiciones de operacion, formacion de subproductos, costos, disponibilidad de

instalaciones y equipos.

e Reutilizacion del exceso de etanol: almacenamiento temporal, caracterizacion,

traslado y tiempo invertido.

e Disposicion adecuada de la fraccion organica de las fases no tituladas: condiciones
de operacion, formaciéon de subproductos, costos, compuestos tratados, disponibilidad

de instalaciones y equipos.

3.5. Evaluaciéon experimental de las alternativas seleccionadas
Para las alternativas que se evaluaron de forma experimental, se sigui6é la metodologia

mostrada a continuacion:

3.5.1. Practica de calorimetria
Esta alternativa resulté de la seleccion entre las opciones propuestas para la
disposicion final del HNOj titulado, siendo estas: incineracioén, biodegradacion, procesos
de oxidacion convencionales, TAO’s (Fotocatalisis Heterogénea).
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3.5.1.1. Fotocatdlisis heterogénea para la degradacién de fenolftaleina
Se revisé cuidadosamente la bibliografia obtenida para conocer el procedimiento de
oxidacion fotocatalitica de forma detallada y asi establecer las condiciones mas

adecuadas para llevar a cabo el montaje experimental.

Cabe destacar que este estudio se realizé de forma general, para incluir en el analisis
de los resultados todos los residuos que contienen fenolftaleina en su composicion;
para determinar la concentracion de la solucion a preparar se realizé la comparacion
entre todos los residuos provenientes de titulaciones acido-base y se estimd cual de

ellos tenia la concentracibn mas alta de dicho contaminante.

Para llevar a cabo esta investigacion se elabordé un reactor tubular de 1,08 m de
longitud y 3,5 cm de diametro y una lampara UV de luz negra de longitud de onda 368
nm dispuesta en su interior, para obtener un volumen Util del reactor de 550 cm?®
aproximadamente, dispuesto sobre un soporte de madera, acoplado en los extremos
con dos tapones de plastico y un orificio en cada extremo para la entrada y salida de la
solucion a tratar. Para la recirculacion de la mezcla se contdé con una bomba empleada
usualmente para el bombeo de gasolina de los automéviles, una resistencia y un tanque

de agitacion (ver figura 3.4).

Figura 3.4. Montaje experimental del sistema fotocatalitico utilizando

lampara UV con una longitud de onda de 368 nm.
68



P
CAPITULO IlI: Marco Metodol6gico <

El seguimiento de la degradaciéon del colorante se llevd a cabo por medio de
espectrofotometria, realizando por este mismo método una curva de calibracién en
funcién de la concentracion de fenolftaleina y la mineralizacion se estimé por medio de

la determinacion de la DQO.

La solucion de fenolftaleina se preparé con agua destilada, a una concentracion de 150
ppm y un pH de 9 unidades, agregandose 100 ppm de peréxido de hidrogeno y 200
ppm de didéxido de titanio en su forma anatasa. Se tomd cada veinte (20) minutos
alicuotas de 10 mL de solucion, las cuales fueron centrifugadas durante otros 20
minutos; se realizaron a todas las muestras pruebas de UV-Visible mediante el
espectrofotometro Spectronic 20 y a las muestras inicial y final analisis de DQO. El

tratamiento se realizé por espacio de 120 minutos.

3.5.2. Practica de equilibrio liquido-liquido
A continuacién se detallan las propuestas llevadas a cabo para tratar los residuos

provenientes de esta practica.

3.5.2.1. Sistema de recuperacion de tolueno con recirculacion
Mediante la revisién bibliografica se obtuvieron las propiedades fisicoquimicas de los
componentes presentes en la mezcla a tratar, a fin de establecer las condiciones de

operacion y metodologia correcta para lograr la separacion de los mismos.

Se monto el sistema utilizando un balon de dos bocas de 1000 mL, una pieza en forma
de “h” con un sistema de retorno incorporado elaborado con tubo de PVC y unido a éste
un bulbo que hacia las veces de embudo de decantacion, también se empleé un
condensador de doble tubo, un termémetro y una plancha de calentamiento (ver figura
3.5).
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Figura 3.5. Montaje experimental del sistema de recuperacion de tolueno con recirculacion.

El proceso se aplicé a la fraccion organica de las fases no tituladas de la cual se
introdujeron 120 mL en el balon; se obtuvo primeramente una mezcla que no logra
separarse en el embudo y luego una mezcla compuesta mayormente por tolueno,

guedando en el bal6n la mayor parte del 4cido acético.

Finalizado el proceso se cuantificaron los volimenes de los productos obtenidos, se
realiz6 la mediciébn de indice de refraccion, pH y se aplicO espectroscopia y

cromatografia al tolueno recuperado.

3.5.2.2. Fotocatalisis heterogénea para la degradacion del tolueno
El sistema utilizado para este caso fue un fotoreactor tipo batch, constituido por un
envase de vidrio de 600 mL de capacidad, el cual fue colocado sobre una superficie

reflectante para lograr captar la mayor luz solar posible.
Se introdujeron 300 mL de tolueno con 1000 ppm de peréxido de hidrogeno y 2000 ppm

de dioxido de titanio. Inicialmente, se tomd una muestra a la que se le aplico

espectroscopia y se le midio el indice de refraccion. El sistema se dejé reaccionando
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durante 7 dias, se tom6 una alicuota de 10 mL y se le aplicaron los analisis

anteriormente mencionados.

3.5.3. Practica de conductimetria
El residuo de HAcgudgo proveniente de conductimetria, puede ser utilizado como
sustituyente del acido oxdlico en la practica de adsorciéon, para lo cual se empleé la

metodologia desarrollada a continuacion.

3.5.3.1. Adsorcion de &cido acético sobre carbén activado

Inicialmente, se revisé la metodologia de la practica de adsorcion, de la cual se tomaron
los pasos a seguir para llevar a cabo esta investigacion. De estudios realizados
anteriormente en el LFQ se obtuvieron las concentraciones de las mezclas con las que
debia iniciarse el desarrollo experimental, por lo que el acido acético diluido generado
en la practica de conductimetria se diluyé aun mas para ajustarlo a las condiciones

requeridas.

El montaje experimental era semejante al de la practica de adsorcion, el cual consistia
de tres fiolas de 250 mL, que contenian 100 mL de las soluciones con concentraciones
de (0,0091 + 0,0001) M, (0,0013 + 0,0001) M y (0,0007 + 0,0001) M, con 2 g de carbdn
activado cada una y tres planchas de agitacion magnética; el sistema se mont6 durante

45 minutos.

Figura 3.6. Montaje experimental utilizado para la adsorcion de acido acético sobre carbon activado.
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Finalizada la agitacion se desmontaron los sistemas y se filtraron las soluciones; se
tomaron 3 alicuotas de 10 mL de cada una de las soluciones, las dos de mayor

concentracion inicial se titularon con NaOH 0,0225 N y la tercera con NaOH 0,000225 N.

3.5.3.2. Titulacién conductimétricay potenciométrica combinadas
Inicialmente se ajustaron las condiciones del &cido acético diluido proveniente
directamente de la practica, realizando para ello una dilucibn hasta obtener una

concentracion de 0,0008 mol/L.

Para llevar a cabo el desarrollo experimental se emplearon tres (3) soluciones, la
primera y la segunda de acido acético y clorhidrico diluidos, a las cuales se les aplico,
de forma individual, una titulacién potenciométrica; la tercera resulta de las mezclas de
los acidos diluidos y se utiliz6 para realizar la titulacion potenciométrica y

conductimétrica combinadas.

e Solucion de 4cido acético combinado con &cido clorhidrico
La mezcla de los acidos fue preparada con la adicién de 100 mL de &cido clorhidrico
(0,0008 + 0,0001) N proveniente directamente de los residuos y 100 mL de acido

acético de la misma concentracion preparada anteriormente.

e Titulacion potenciométrica de acido acético y clorhidrico
Para realizar las titulaciones potenciométricas de los acidos individualmente, se toman

alicuotas de 50 mL de las soluciones de &cido acético y clorhidrico diluidos.

Se utiliz6 como recipiente para la realizacion de las titulaciones conductimétricas un
beaker de 250 mL inmerso en otro de 600 mL, con un contenido de 200 mL de agua
aproximadamente. El objetivo de este procedimiento era reducir al minimo el
calentamiento de la solucibn de medida, debido al calentamiento inducido por el

agitador magnético.
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Se introdujo inicialmente en el beaker de 250 mL, 50 mL de la solucién de HCI (0,0008
+ 0,0001) N, el electrodo de vidrio y se titul6 la muestra con solucién de NaOH 0,102
mol/L mediante la adicion de incrementos idénticos de 0,2 mL del titulante, repitiendo el

mismo procedimiento para la solucion de acido acético.

e Titulacidén potenciométrica 'y conductimétrica combinadas

Se agrego6 200 mL en el beaker de 250 mL, de la solucién de acido acético y clorhidrico,
la celda conductimétrica y el electrodo de vidrio; la titulacion se realiz6 con NaOH 0,102
mol/L con la adicidon de incrementos de 0,2 mL del titulante. La Figura 3.7 muestra el

esquema del montaje.

Figura 3.7. Esquema del montaje empleado para realizar la titulacion

potenciométrica y conductimétricas combinadas.

3.5.4. Practica de adsorcion
Se muestra la metodologia seguida para aumentar la concentracion del &cido oxalico

diluido proveniente de la practica de adsorcion

3.5.4.1. Evaporacion de agua para concentrar el acido oxalico diluido
Partiendo de los valores de concentracion obtenidos en la caracterizacion, se calculo la
masa de acido oxalico contenida en 300 mL de residuo (este el volumen aproximado

gue se recolecta por practica) y se compard con la masa necesaria para preparar ese
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mismo volumen de una soluciéon 0,15 M (concentracion aproximada de la solucién
empleada en la practica). EI montaje utilizado consistio de un beaker de 600 mL, una

plancha de calentamiento con agitacion magnética y una bureta de 50 mL.

Se introdujeron 500 mL de una solucion de acido oxalico (0,0009 + 0,0001) N que se
dej6é evaporar hasta que quedd aproximadamente un volumen de 250 mL; se tomaron 3
alicuotas de 30 mL cada una, se transfirieron a 3 fiolas de 50 mL, se dejaron enfriar y

posteriormente se titularon con NaOH 0,25 N.

3.6. Determinacion de la relaciébn costo-beneficio de las propuestas
seleccionadas

Inicialmente se enlistaron por cada propuesta los reactivos, material de vidrio y equipos
necesarios para llevar a cabo cada una de ellas, posteriormente se excluyeron los
materiales y equipos que poseen el LFQ y el LQA, y mediante indagaciones en
ferreterias, casas eléctricas, farmacias, distribuidoras de productos quimicos,
laboratorios de analisis quimicos, entre otros, se conocieron los costos de los articulos
previamente enlistados, para calcular con ello el valor de los activos fijos (tangibles e
intangibles) y el capital fijo de las alternativas propuestas.

Se plantearon los ahorros a obtener luego de la implementacion de las alternativas
propuestas, los cuales incluian: ahorro generado por el volumen de agua y reactivos
minimizados y las posibles multas que pueden ser aplicadas a la institucién, para
determinar asi la relaciéon costo-beneficio de las alternativas planteadas.
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CAPITULO IV
DISCUSION DE RESULTADOS

En este capitulo se presentan las discusiones de los resultados obtenidos al llevar a
cabo cada objetivo planteado en esta investigacion, los cuales incluyen los tratamientos
dados a los reactivos empleados en las practicas actualmente, la caracterizacion de los
residuos generados en las mismas y el planteamiento de las distintas propuestas para

mejorar las etapas de manejo de los residuos en el laboratorio.

4.1. Diagnostico del manejo actual de los reactivos utilizados en las préacticas
experimentales
Con la elaboracion de los diagramas para el estudio de las etapas del ciclo de vida de
los reactivos empleados en las practicas realizadas en el LFQ, se da a conocer que el
manejo de estas etapas es inadecuado para la mayoria de los reactivos, segun la Ley
penal del ambiente, la Ley organica del ambiente, la Ley aguas, la Ley N°55: Ley
sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos y las Normas sobre
evaluacion ambiental de actividades susceptibles de degradar el ambiente
(Decreto N° 1.257), ya que los residuos no se recuperan, reutilizan, ni disponen de
forma apropiada, siendo algunos de los casos méas notables los de: tolueno,

fenolftaleina, acido clorhidrico, cloruro de potasio, etc.

4.1.1. Etapas pertenecientes al ciclo de vida que cumplen los reactivos
empleados en las practicas

En los diagramas de las etapas pertenecientes al ciclo de vida que cumplen los

reactivos que se utilizan en las distintas practicas desarrolladas en el LFQ esta

contenida la informacion sobre el manejo actual dado a estos.

» Hidroxido de sodio

En la figura 4.1 para el hidroxido de sodio empleado en las practicas de calorimetria,

equilibrio liquido-liquido y adsorcion, se observa que sélo el proveniente de liquido-

liquido es recuperado y posteriormente neutralizado con el HACqiq al tener una
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cantidad similar y un volumen considerable de ambos, para luego ser enviadas al
desagie; el resultado de la neutralizacion al convertirse en una sustancia menos
peligrosa, disminuye el problema ocasionado al medio ambiente; pero el hidroxido

utilizado en las otras practicas, se vierte directamente en los desagues sin recibir un
tratamiento previo.

DISTRIBUIDORES:
* Didacta C.A
* Corporacion Cientffica
Venezolana C.A.
FABRICANTE: *Equilain SRL.
* Industrias Quimicas ERBA *Inversiones Davas C.A

DISPOSICION FINAL: US_OS:
* El proveniente de equilibrio liquido-iquido se Practicas: ‘
nefltraliza yvaal decéag[]e . . : EqU]"bl_'l_D liquido-liquido
* Los provenientes de adsorcion y calarimetria . Adsmuonl
se envian directo al desagie Calorimelria

ETAPAS DEL CICLO DE VIDA

DEL HIDROXIDO DE SODIO

RECUPERACION:

Sdlo el proveniente de
ALMACENAMIENTO: la practica equilibrio

No se almacena liguide-liguido

% REUTILIZACION:
No se reutiliza

Figura 4.1. Etapas del ciclo de vida del hidroxido de sodio empleado en el LFQ

Cabe destacar, que aunque al hidroxido de liquido-liquido y el HACqiq Se les esta
dando una adecuada disposicion final, esta puede mejorarse en cuanto a la

recuperacion y reutilizacién, para evitar gastos excesivos de los reactivos y ahorrar
costos al laboratorio.

> Acido acético
El &cido acético es empleado ademas, en la practica de conductimetria, durante la cual

es diluido y al finalizar la misma este es enviado al desagtie sin el manejo apropiado,
como se muestra en la figura 4.2.
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DISTRIBUIDORES:
* Didacta C.A.
* Corporacion Cientifica
Venezolana C.A.
FABRICANTE: " Equilain S.R.L
* Sigma-Aldrich * Inversiones Davos C.A

DISPOSICION FINAL: Uso0S:

Précticas:

* Equilibrio liquido-liquido
* Conductimetria

* El recuperado va a un estante para su
posterior neutralizacion

* El proveniente de conductimetria va al
desagie

ETAPAS DEL CICLO DE VIDA

DEL ACIDO ACETICO

RECUPERACION:

Sélo el proveniente de
ALMACENAMIENTO: la préctica equilibrio
Si, en envases pldsticos liquido-liquido

0 de vidrio
% REUTILIZACION:
No se reutiliza

Figura 4.2. Etapas del ciclo de vida del acido acético empleado en el LFQ

» Tolueno

En lo que respecta al tolueno usado en la practica de equilibrio liquido-liquido, se sabe
gque esta es una sustancia organica con alto grado de toxicidad que debe ser manejada
de forma apropiada para evitar el contacto con el ambiente y los seres vivos, por ser un
compuesto aromatico, de efecto acumulativo en el organismo y que produce entre otras
cosas dafios al higado, rifiones y sangre, de acuerdo con la empresa Winkler Ltda.
(Winkler, s.f.).

Este residuo es tratado de forma inadecuada durante las etapas que cumple en el LFQ,
debido a que el exceso tomado por los alumnos y que no es empleado durante la
practica, es recolectado, luego almacenado en envases ambar y colocados en un
estante sin ningun uso, ni a largo, ni a corto plazo (ver figura 4.3); generando un
problema de acumulacion de residuos dentro del laboratorio, es decir, ocupando
espacios que pueden ser aprovechados por otros reactivos y eventualmente equipos o

sencillamente para realizacion de otras actividades docentes o de investigacion.
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Figura 4.3. Almacenamiento inadecuado de los residuos dentro del LFQ.

El tolueno utilizado en la practica de equilibrio liquido-liquido es recuperado por medio
de la separacion de las fases acuosas y organicas, teniendo esta ultima fase la misma
disposicion que el tolueno tomado en exceso, es decir, es almacenada en un estante de
forma indefinida, tal como se observa en la figura 4.4; por su parte las fases acuosas
(tituladas y no tituladas) son enviadas al desaglie con trazas de este compuesto sin ser
tratadas previamente, conteniendo ademas, las fases no tituladas una gran cantidad de
acido aceético, y las tituladas fenolftaleina, metanol utilizado en la preparacion del
hidréxido de sodio alcohdlico y acetato de sodio proveniente de la neutralizacion acido-

DISTRIBUIDORES:
*Didacta CA.
* Corporacion Cientifica [
Venezolana C.A. ‘ ||
FABRICANTE: * Equilain SR.L

* Riedel de Haen *Inversiones Davos CA

base.

usos:
Préctica:
* Equilibrio liquido-liquida

ETAPAS DEL CICLO DE VIDA
DEL TOLUENOQ
RECUPERACION:
* El tomado en exceso por [os

alumnos
* Las fases orgdnicas de las
mezclas preparadas

DISPOSICION FINAL:
Va a un eslante

ALMACENAMIENTO:
Si, en envases dmbar

Mo se reutiliza

Figura 4.4 Etapas del ciclo de vida del tolueno empleado en el LFQ
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» Cloruro de sodio y potasio

El cloruro de potasio y el cloruro de sodio utilizados en la practica de conductimetria, no
son recuperados ni reutilizados, y tienen como disposicion final el desague (ver figura
45 y 4.6), sin aplicarles los estudios correspondientes para determinar las
concentraciones con las que son desechados actualmente; aln, cuando el cloruro de
sodio no supone riesgo ambiental cuando esta presente en el agua, por lo que se le
atribuye el tipo nivel 1, segun Water Treatment Solutions Lenntech (Lenntech, 2009),
para ser vertido al desagiie debe cumplir una relacion minima de 1:20, segun la MSDS

de la empresa Winkler Ltda.

El valor de la concentracion letal 50 (LCsp), para los peces es de 157 mg/L, siendo esta
la concentracion de una sustancia a la que puede esperarse que produzca la muerte del
50% de los animales expuestos a dicha sustancia durante un periodo determinado, se
expresa en peso de sustancia por unidad de volumen de aire normal (miligramos por
litro, mg/L). (Lenntech, 2009)

DISTRIBUIDORES:
* Didacta C.A.
* Corporacion Cientifica
) Venezolana C A
FABRICANTE: *Equilain S.R.L.
*Riedel de Haen *Inversiones Davos C.A

DISPOSICION FINAL:
Es enviado al desagie

Usos:
Practica:
* Conductimetria

ETAPAS DEL CICLO DE VIDA
DEL CLORURO DE SODIO

: RECUPERACION:

Mo se recupera

ALMACENAMIENTO:

No se almacena
% REUTILIZACION:

Mo se reutiliza

Figura 4.5 Etapas del ciclo de vida del cloruro de sodio empleado en el LFQ

Los residuos del cloruro de potasio, en general, se pueden eliminar a través del
desague o en un vertedero autorizado, una vez que se acondicione de forma tal de ser
inocuos para el medio ambiente, es decir, que cumplan con la relacién 1:20, como lo

indica la MSDS de la empresa Winkler Ltda.; sin embargo, esta condicion no es

79


http://www.lenntech.es/periodica/medio-ambiente/efectos-ambientales.htm

.[IEQ\/ .|'|JI mu
CAPITULO IV: Discusion de resultados  <5men

verificada por el LFQ, ya que estos residuos son enviados al desagiie sin saber la

concentracion final con la que son desechados.

DISTRIBUIDORES:

*Didacta CA
* Corparacicn Cientifica
Venezolana CA.
FABRICANTE: *Equilain SR.L
* Inversiones Davos C A

* Fisher Scientific

usos:
Practica:

DISPOSICION FINAL: Conductimetria

Es enviado al desaaue :
: RECUPERACION:

ALMACENAMIENTO: No se recupera

No se almacena
% REUTILIZACION:

No se reutiliza

ETAPAS DEL CICLO DE VIDA

DEL CLORURO DE POTASIO

Figura 4.6. Etapas del ciclo de vida del cloruro de potasio empleado en el LFQ

> Acido clorhidrico

El &cido clorhidrico luego de ser usado en la practica, no se le aplican las etapas de
recuperacion, ni reutilizacion y es enviado directamente al desagtie, sin ser neutralizado
(ver figura 4.7); lo que es inadecuado porque el acido clorhidrico se encuentra muy
disociado y reacciona de forma rapida con sales presentes sobre todo en aguas
residuales, produciendo exceso de cloruros en medios acuosos, de acuerdo con la

empresa Mexichem (Mexichem, 2010).

DISTRIBUIDORES:
* Didacta CA
* Corporacidn Cientifica
. Venezolana C.A
FABRICANTE: * Equilain SRL
* Riedel de Haén *Inversiones Davos C.A.
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Practica:
* Conductimetria

DISPOSICION FINAL:
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DEL ACIDO CLORHIDRICO

@ RECUPERACION:

No se recupera
ALMACENAMIENTO:
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REUTILIZACION:
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Figura 4.7. Etapas del ciclo de vida del acido clorhidrico empleado en el LFQ
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> Acido oxalico

Los usos dados al acido oxdlico dentro del laboratorio son: la practica de adsorcion y la
estandarizacion de soluciones, y al igual que acido clorhidrico es enviado por el
desagiie sin recibir el manejo adecuado (ver figura 4.8), ya que aun cuando se
encuentra diluido al finalizar el desarrollo experimental, no se determina su pH o algin

otro pardmetro que indique las caracteristicas de cdmo esté siendo desechado.

DISTRIBUIDORES:

*Didacta C.A
* Corporacian Cientifica
Venezolana C.A.
FABRICANTE: * Equilain SR L.
* Riedel de Haén *Inversiones Davos C.A.

DISPOSICION FINAL:
Es enviado al desagiie

uUsos:

* Préctica de adsorcion
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ETAPAS DEL CICLO DE VIDA

DEL ACIDO OXALICO

RECUPERACION:
Mo se recupera

ALMACENAMIENTO:
No se almacena

REUTILIZACION:
No se reutiliza

Figura 4.8. Etapas del ciclo de vida del acido oxalico empleado en el LFQ

» Fenolftaleina

La fenolftaleina es una sustancia toxica, que puede ocasionar dafios en los rifiones,
uréter y vejiga por su ingesta, ademas de actuar como laxante en las personas segun la
informacion obtenida de la hoja de seguridad de la empresa Winkler Ltda.; actiia como
laxante en las personas e induce en ratones machos y hembras hiperplasia atipica
(afeccion no cancerosa en la que las células parecen anormales y mas numerosas bajo
el microscopio), proliferaciéon de células hematopoieticas (aquellas que producen la
sangre y las células del sistema inmunodeficiente) en el bazo, y en los ratones machos
toxicidad del rifion y sistema reproductor (Mera, s.f.), y a pesar de ello es vertido a los
fregaderos del LFQ sin previo tratamiento luego de su empleo como indicador en las
titulaciones acido-base. En la figura 4.9, se muestra el uso y el tratamiento dado a la

fenolftaleina dentro del LFQ.

81



<]Q o

CAPITULO IV: Discusion de resultados i
DISTRIBUIDORES:
* Didacta C.A.
* Corporacion Cientifica
Venezolana C.A
FABRICANTE: * Equikin SRL.
* Riedel de Haén * Inversiones Davos C.A
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Figura 4.9. Etapas del ciclo de vida de la fenolftaleina empleada en el LFQ

» N-hexano y etanol

Por su parte, el n-hexano y el etanol son los reactivos que mejor tratamiento reciben a
lo largo de las etapas que cumplen dentro del laboratorio, ya que una vez que son
utilizados en la practica de equilibrio liquido-vapor, se recuperan de forma individual tres
residuos: n-hexano, etanol y una mezcla de ambos; los dos primeros son actualmente
almacenados en envases de vidrio, traslicido para el etanol y &mbar para el n-hexano,
mientras que la mezcla es recuperada mediante una destilacion por etapas, de la que
se obtienen n-hexano con un alto grado de pureza y una mezcla de composicion
azeotropica. Las etapas pertenecientes al ciclo de vida del n-hexano en el LFQ se

pueden observar en la figura 4.10.

Los compuestos recuperados puros, son reutilizados como reactivos en la misma
practica; mientras que la mezcla de composicion azeotropica es reutilizada como
solvente para la limpieza del refractdmetro empleado en la misma practica y en la
practica de equilibrio sélido-liquido; por lo que no es desechado. En la figura 4.11 se

muestra manejo dado al etanol.
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DISTRIBUIDORES:
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" Honeywell

DISPOSICION FINAL:

* La mayor parte se reufiliza
* Otra parte se evapora
* Muy poco va al desague

ALMACENAMIENTO:
Se almacena en envases dmbar

REUTILIZACION:

Como

" Reactivo en la practica de
equilibrio iquido-vapor

Usos:
Pracfica:
* Equilibrio liquido-vapor

ETAPAS DEL CICLO DE VIDA
DEL N-HEXANO

RECUPERACION:

Mediante destilacidn
por etapas

* Solvente en la practica de
equilibrio sélido-liquido

Figura 4.10. Etapas del ciclo de vida del n-hexano empleado en el LFQ

Es importante destacar que son muy pocos los reactivos cuyas etapas del ciclo de vida
dentro del LFQ son llevadas a cabo de manera adecuada.

DISTRIBUIDORES:
*Didacta C.A
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FABRICANTE: Venezolana C A
_— *Equilain SR.L
Riedel de Haen *Inversiones Davos CA.
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Figura 4.11. Etapas del ciclo de vida del etanol empleado en el LFQ
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4.1.2. Diagramas de Ishikawa para establecer las causas de la generaciéon de
residuos quimicos en el LFQ

El problema de “generacion de residuos liquidos”, se analiza para cada una de las
practicas a través de diagramas de Ishikawa, mediante los cuales se pueden sefialar las
causas que alimentan el crecimiento de residuos liquidos en el laboratorio;

seguidamente se detallan las variables que conforman el estudio realizado:

Entre los factores considerados se encuentra la variable mediciones, la cual es una de
las causas de la generacién de residuos en todas las practicas es debida al uso de los
instrumentos de vidrio utilizados para la medicion de voliumenes; seguidamente, se
analiza el factor maquinaria, que se refiere en su mayor parte al estado y/o condiciones
en gue se encuentran los aparatos empleados a lo largo de cada una de las practicas
experimentales; por otro lado, se considera la variable método, que incluye las fallas en
las metodologias y etapas necesarias del desarrollo experimental; en cuanto a materia
prima, se incluye el suministro de energia, agua y los reactivos y finalmente, se tiene la
mano de obra, en este item se encuentra la mayor cantidad de causas y sub-causas
que influyen directamente en el problema estudiado, entre estas se encuentran:
conocimiento de la metodologia, uso de equipos, uso del material de vidrio y el uso

excesivo de reactivos.

A continuacion se expone la influencia de estas variables en cada una de las practicas:

4.1.2.1. Practica de calorimetria

» Mediciones

e Bureta: tienen la desventaja que el volumen que permanece en la punta de ellas no
es utilizado y es por ende desechado; ademas, se debe tener en cuenta que
generalmente se emplea una cantidad mayor que la necesaria para realizar las

titulaciones, por lo que el excedente es descartado.
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Método

Metodologia de la practica: el volumen de agua para lavado de la bomba
calorimétrica, no esta claramente establecido debido a que no es necesario para
realizar los calculos posteriores, sin embargo, esto ocasiona que algunos
estudiantes tomen mayor o menor volumen de acuerdo a su criterio variando la
cantidad de residuos generados, que son enviados al desagiile conteniendo
fenolftaleina en su composicién y aumentando la concentracién de fenoles en las
aguas servidas.

Tratamientos de los residuos: los residuos generados en esta practica no reciben
ningun tipo de tratamiento.

Curado del material de vidrio: luego de realizar el curado de la bureta se desecha
la alicuota utilizada para ello.

Disposicion de los residuos: luego de ser generados, estos son enviados al

desagtie.

Mano de obra. Adiestramiento.

Conocimiento de la metodologia: los estudiantes, por desconocimiento de esta
elaboran la pastilla més de dos (2) veces con un mismo reactivo, realizan el lavado
de la bomba calorimétrica y llevan a cabo la titulaciéon con la sustancia equivocada y
al percatarse del error, desarrollan nuevamente el procedimiento con el reactivo
correcto, lo que trae como consecuencia una mayor cantidad de residuos liquidos.
Uso de equipos: los alumnos por no saber el correcto funcionamiento del
calorimetro, deben repetir la ejecucién de la practica, gastando reactivo en la
construccion de la pastilla, los alambres de contacto, oxigeno, agua destilada y de
grifo.

Uso del material de vidrio: al finalizar una titulacion, los alumnos proceden a
enrasar la bureta a cero nuevamente, en lugar de tomar el volumen restante como
volumen de referencia para las siguientes valoraciones.

Técnica aplicada: al llegar al momento en el que deben colocar el alambre, tienen
dificultad para ello y no logran que esté en contacto con la pastilla, ademas, una vez
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colocado generan mucho movimiento separando la pastilla del alambre, por lo que
al terminar el proceso combustion no se ha realizado.

Uso excesivo de reactivos: el hidroxido de sodio usado para la titulacién del acido
recolectado, es tomado en gran proporcién, sin tener un criterio o la conciencia
necesaria para no perder dicho reactivo; ademés, el lavado de la bomba
calorimétrica con excesiva agua destilada, ayuda a la generacion innecesaria de

residuo.

Las variables estudiadas que afectan de alguna forma la generacién de residuos

liquidos provenientes de la practica de calorimetria, se exponen en la figura 4.12 a

través de un diagrama de Ishikawa simplificado.

4.1.2.2. Practica de equilibrio liguido-vapor

>

Mediciones
Pipetas graduadas: al igual que la bureta, tienen la desventaja que por su simple
uso genera residuos, debido que el volumen que permanece en la punta de ellas es

desechado.

Maquinaria

Equipo de destilacion: esta constituido por varias piezas de vidrio, que al estar en
funcionamiento presenta fallas por fugas de muestra en las uniones de esas piezas,
debido a la falta de grasa lubrisellante apropiada, ya que actualmente se usa
vaselina que resulta inadecuada a las condiciones de temperatura a la que se lleva
la practica; dichas fallas han sido controladas por los momentos, pero de no ser
posible en determinada ocasion, las mezclas seran desechadas incrementando el

gasto de reactivo y por ende mayor generacion de residuos.

Método
Tratamientos de los residuos: son debidamente tratados, ya que son
recolectados, almacenados, recuperados y posteriormente reutilizados, tanto en la
misma practica, como en la practica de equilibrio solido-liquido.
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Figura 4.12. Diagrama causa-efecto simplificado de la generacidn de residuos en la practica de calorimetria
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e Metodologia de la préactica: al momento de realizar la curva de calibracion del
indice de refraccion en funcién de la composicion de la mezcla n-hexano-etanol,
existen pasos que al realizarlos incrementan tanto la cantidad de reactivos usados
como de residuos generados, tal como: las mezclas binarias de 0y 100 % p/p de n-
hexano, son desechadas en lugar de ser reutilizadas para la alimentacién del

calderin.

» Mano de obra. Adiestramiento.

e Uso de equipos: el refractometro es manipulado de manera inadecuada, pues
entre otras cosas manejan bruscamente el interruptor, lo que ha ocasionado que el
equipo sufra dafios e impida la continuacion del experimento y por ende las mezclas

gue estan siendo utilizadas incrementan la produccién de residuos.

e Uso del material de vidrio: al utilizar las pipetas graduadas y volumétricas, por
descuido toman alicuotas sin mantener presente, con cual solucion estan
trabajando y al no identificarla, la desechan. En otros casos, utilizan un volumen
superior al del aforo y dejan llegar el reactivo a la propipeta, contaminando el

mismo, luego lo descartan y emplean una nueva alicuota para realizar la practica.

e Técnica aplicada: al desconocer las caracteristicas de la mezcla binaria n-hexano-
etanol, curan los beakers, pipetas y cilindro, lo que es una mala técnica, gastando
un volumen mayor de reactivos al necesario para ejecutar la practica; ademas, en
algunas ocasiones, lavan el material de vidrio contaminandolo con agua, generando

pérdida de tiempo al esperar el correcto secado en la estufa.

e Uso excesivo de reactivos: es consecuencia de la técnica aplicada.

Las causas y sub causas que influyen en la generacién de residuos liquidos en la

practica de equilibrio liquido-vapor se muestran de forma sintetizada en la figura 4.13.
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Figura 4.13. Diagrama causa-efecto simplificado de la generacién de residuos en la practica de liquido-vapor
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4.1.2.3. Practica de equilibrio liquido-liquido

>

Mediciones
Buretas: el volumen de residuos liguidos generados en esta practica es
aproximadamente cinco (5) veces mayor al generado en calorimetria por las

mismas causas.

Método

Tratamientos de los residuos: las fases organicas no tituladas son recuperadas
mediante la recoleccidon y almacenamiento, de las fases acuosas solo una parte se
trata a través de la neutralizacion que los alumnos realizan en el desarrollo
experimental y no porque sea un procedimiento establecido en el laboratorio,
mientras que el resto de las mezclas acuosas no se les aplica ningun tratamiento.
Los hidroxidos, tanto alcoholico como acuoso y el acido acético, son recolectados,
almacenados y luego neutralizados entre ellos.

Curado del material de vidrio: esto contribuye a la generacion de residuos
mediante el curado de las buretas.

Disposicion de los residuos: una vez que los estudiantes titulan las alicuotas de
las fases tanto organicas como acuosas, conteniendo tolueno, acetato de sodio y
fenolftaleina, son enviadas directamente al desagie, al igual que las

neutralizaciones entre los hidroxidos y el acido acético.

Lavado del material: al lavar las fiolas empleadas en las titulaciones, se producen

residuos que contienen trazas de los compuestos mencionados.

Mano de obra. Adiestramiento.

Uso del material de vidrio: al momento de preparar las soluciones binarias de
acido acético-tolueno y acido acético-agua, existen casos en los que el volumen
requerido supera la capacidad de la bureta, se enrasa y se abre posteriormente la
vélvula, dejando fluir el liquido completamente, es decir, se utiliza todo el reactivo

presente en la bureta, incluso el restante en la punta de la misma, lo que trae como
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consecuencia la obtencion de resultados incorrectos que desvian los objetivos de la
practica y ademas, se aumenta el volumen de residuos desechados.

Técnica aplicada: es errada en muchos aspectos, entre estos se tiene que: para
titular sélo es necesario el uso de una (1) o dos (2) gotas maximo de fenolftaleina
para observar el punto de final, pero en lugar de ello se agrega un volumen mayor
en cada titulacion.

También se observa que no conocen las normas adecuadas para la manipulacion
del material de vidrio, a pesar de que es un conocimiento adquirido con anticipacion
en cursos aprobados con anterioridad, por ejemplo, para el manejo de la bureta, se
realiza una mala operacion de la valvula, desconocimiento del volumen Uutil de esta,
etc.

Uso excesivo de reactivos: esto es consecuencia de la adicion excesiva del

indicador y el mal uso de la bureta.

En la figura 4.14 se muestra el diagrama de Ishikawa correspondiente a la practica de

equilibrio liquido-liquido.

4.1.2.4. Practicade conductimetria

>

Método

Metodologia de la préactica: existen muchas fallas en esta metodologia que
favorece en gran medida al aumento de los residuos, entre las que estan: la falta de
especificacién del nimero de veces que se debe tomar la alicuota del cloruro de
potasio para medir la conductancia; por otra parte, el exceso de volumen de cada
solucion preparada, del cual se usa aproximadamente la mitad.

Tratamientos de los residuos: ninguno de los aqui producidos recibe algun tipo de
tratamiento.

Lavado del material: viene dado por el lavado de los balones aforados, las pipetas
volumétricas y el envase donde se mide la conductancia.

Curado del material de vidrio: proviene del curado de las pipetas volumétricas al
usar una solucion distinta.

Disposicion de los residuos: todos van a las aguas residuales o desagues.
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Figura 4.14. Diagrama causa-efecto simplificado de la generacion de residuos en la practica de liquido-liquido
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» Mano de obra. Adiestramiento.

e Conocimiento de la metodologia: no se identifican los balones aforados antes de
preparar las soluciones, y al finalizar este paso colocan las etiquetas invertidas, es
decir, las correspondientes al electrolito débil son adheridas a los balones que
contienen al electrolito fuerte y viceversa, y al percatarse del error cometido las
soluciones deben ser preparadas nuevamente.

e Uso del material de vidrio: se extralimita el volumen de agua destilada utilizada al
aforar las soluciones en los balones y se desechan, por no tener la concentracion
requerida para el estudio y no consultar al preparador o docente, tomando nuevas
alicuotas de reactivos.

e Teécnica aplicada: desconocen el uso correcto de la propipeta, es decir, oprimen
las valvulas sin saber el significado de la nomenclatura impresa en esta: A, Sy E.
Las mediciones de conductancia se realizan en un envase de vidrio, para el cual se
requiere de 60 mL de muestra, como minimo, para obtener valores confiables;
pudiendo ser empleado un envase de menor capacidad y de plastico, para que no
interfiera con las mediciones de conductancia.

e Uso excesivo de reactivos: esto es producto del uso inadecuado de balones de
vidrio al preparar las soluciones, debido a las fallas propias de la metodologia de la
practica y al uso incorrecto del material de vidrio.

Las soluciones preparadas por la técnico para cubrir determinado ndmero de
practicas, resultan insuficientes por el gasto excesivo de reactivo de parte de los
alumnos, quedandose algunos de ellos sin reactivos para la ejecucion de sus

practicas.

El diagrama de Ishikawa correspondiente al andlisis realizado para la practica de

conductimetria se expone en la figura 4.15.

4.1.2.5. Préctica de adsorcion
» Mediciones
e Buretas: al igual que la empleada en calorimetria, se tiene la desventaja que el

volumen que permanece en la punta de ellas no es utilizado y por ende desechado.
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MEDICIONES MATERIA PRIMA
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Figura 4.15. Diagrama causa-efecto simplificado de la generacién de residuos en la practica de conductimetria
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> Método

Metodologia de la practica: los pasos establecidos en esta, no afectan en mayor o
menor medida la cantidad de residuos producidos.

Tratamiento de los residuos: ninguno es tratado.

Curado del material de vidrio: los residuos producidos por esta causa, se deben
al curado de la bureta y las pipetas utilizadas.

Disposicion de los residuos: tanto los que han sido titulados como los que no,
son vertidos al desague.

Mano de obra. Adiestramiento.

Conocimiento de la metodologia: no se lleva a cabo el lavado y secado del
material de vidrio, como lo indica el procedimiento del desarrollo experimental.

Uso de equipos: en lugar de encender solo la agitacion de la plancha, los
estudiantes activan también el calentamiento de la misma, lo que afecta los
resultados, pues a altas temperaturas la adsorcion resultante al ser un proceso
exotérmico seria muy pobre, sabiendo que a temperaturas elevadas se favorece la
desorcion y los adsorbatos gozan de un mayor nivel de energia, lo que implica
mayor actividad de estos en la solucion y disminuye las fuerzas de Van Der Walls
(Maron y Prutton, 1999); generando un volumen de residuos innecesario, ya que no
se alcanzan los objetivos de la practica.

Uso del material de vidrio: comunmente al finalizar una titulacion, los alumnos
proceden a enrasar la bureta a cero nuevamente, en lugar de tomar el volumen
restante como volumen de referencia para las siguientes valoraciones, gastando un
volumen de reactivo excesivo.

Técnica aplicada: una vez pesado el carbén activado no se aisla del ambiente,
tanto el de recipiente del reactivo, como el pesado, sin considerar que este pudiera
eventualmente adsorber humedad del aire, generando un volumen de residuos
innecesario al no lograr los objetivos de la practica.

Uso excesivo de reactivos: al momento de medir las alicuotas de la solucion

madre, los alumnos toman reactivo en exceso, al igual que el hidroxido de sodio.
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En la figura 4.16 se muestra el diagrama de Ishikawa correspondiente a la practica de

adsorcion.

Las siguientes variables se explican de forma generalizada para las practicas en
estudio, debido a que su influencia es similar para todas ellas, aunque para mediciones

y mano de obra algunas de las sub-causas ya han sido analizadas.

» Mediciones

Cabe destacar que los beakers son utlizados en todas las practicas, siendo
generadores de residuos en todas ellas, porque al tomar las alicuotas de los reactivos
siempre es necesario tomar un exceso de los mismos, para evitar que al momento de
usar las pipetas, por ejemplo, se succione aire aun cuando el volumen restante en el

beaker sea el requerido.

» Materia prima

El suministro de energia afecta directamente debido a que sin electricidad los equipos
como: balanza digital, plancha de calentamiento y agitacion, conductimetro y todos los
demas empleados no funcionan; si la energia eléctrica falla durante la ejecucion de la

practica, los reactivos y soluciones preparadas deben ser desechadas.

El suministro de agua es un factor de gran importancia, ya que es indispensable para el
lavado del material utilizado, acentuandose aiun mas su requerimiento en la practica de
equilibrio liquido-vapor, en la que se necesita la recirculaciébn continua para el

enfriamiento del condensador del sistema de destilacion y el refractometro.

La existencia o carencia de reactivos en el LFQ, es una causa muy influyente en la
realizacion de las practicas, debido que al faltar alguno de ellos no se llevaria a cabo el
desarrollo experimental o se podria suspender el mismo, generando mayor cantidad de

residuos al tener que realizarla nuevamente.
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» Mano de obra

Una sub-causa de mucha importancia en la generacion de residuos en todas las
practicas, es la organizacion de los estudiantes en cuanto a la division de las tareas a
realizar, siendo las mas notables: equilibrio liquido-liquido, conductimetria y adsorcion,
en las que el error mas comun es la preparacién de las soluciones y mezclas que
emplearan para el desarrollo de las practicas, lo que impide efectuar de manera mas

rapida y organizada la labor.

El problema en estudio también se ve afectado por la realizacion o no de las
practicas, que depende: de la aprobacion de las evaluaciones previas por parte de los
integrantes de un equipo y de la impuntualidad de algun integrante, que por cualquier
motivo no llegue al laboratorio y por ende sea retirado de la practica, la repeticion de
estas fallas ocasiona la expulsion de la materia, lo que al final conlleva a que se

produzcan residuos liquidos innecesarios y principalmente pérdida de reactivos.

4.2. Caracterizacion de los residuos generados en las practicas realizadas
En este apartado se analizan los volimenes acumulados para cada residuo

recolectado.

4.2.1. Muestreo y cuantificacion de los volumenes acumulados durante el periodo
de recoleccion
Es importante sefialar que existe gran variabilidad en cuanto al volumen recolectado de
ciertos residuos; tal es el caso del KCl empleado en la practica de conductimetria,
donde las cantidades acumuladas por semana son: (255 + 15) mL, (435 + 15) mL y (180
+ 15) mL, en la primera, segunda y tercera semana respectivamente (ver tabla C.1);
siendo la segunda la mas notable en la generacion de residuos, con volumenes de:
(190 + 5) mL, (130 + 5) mL y (120 + 5) mL por préactica (ver tabla en apéndice A.3),
debido al desconocimiento de la metodologia y fallas propias de la misma, lo que trae

como consecuencia el gasto desmedido de reactivo.
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Las cantidades de hidréxido recolectado siempre difieren unas de otras, tanto en la
misma practica como en las demas, una pequefia porcién de la generacion de residuos
se debe al uso de la bureta y la mayor parte es causada por la mano de obra de los

estudiantes.

La practica de conductimetria se caracteriza por ser la mayor generadora de desechos
en el LFQ, siendo el volumen acumulado durante el tiempo de recoleccion de (15.165 +

270) mL, generandose en un semestre regular de nueve secciones (92.340 + 1620) mL.

Aunado a esto, las diferencias entre los volumenes recolectados de cada residuo viene
dado por muchos factores, siendo algunos de ellos: que los alumnos desechan las
muestras y no la agregan en los depdsitos respectivos, ademas, en las practicas de
conductimetria y adsorcion preparan las mismas soluciones reiteradamente, ya que se
equivocan al momento de aforarlas. Esto es ocasionado, entre otras cosas, por la falta
de consciencia que tienen los estudiantes, en cuanto a la dificultad que presenta el LFQ

para adquirir los reactivos necesarios para los desarrollos experimentales.

Tabla 4.1. Volumenes acumulados durante el periodo de recoleccion

y el estimado a generar en un semestre

. Volumen en el
f , . Volumen final
Practicas Tipos de residuos (V; + 45) mL semestre
- (Vsemestre i 270) mL

Calorimetria HNO; titulado 720 4.320
NaOHcanrimetria 315 1.890

Exceso de n-hexano 135 810
Equilibrio Exceso de etanol 225 1.350
liquido-vapor n-hexano-etanol (calibracion) 945 5.670
Mezcla recuperada 270 1.620

HAC“q_"q 45 270
Tolueno 225 1.350
Equilibrio Fases no tituladas 720 4.320
liquido-liquido Fases tituladas 1.575 9.450
NaOHacuoso lig-liq 270 1.620
NaOH aiconsiico Tig-iq 225 1.350
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Tabla 4.1. Volumenes acumulados durante el periodo de recoleccién

y el estimado a generar en un semestre (continuacion)

Volumen final

Volumen en el

Practicas Tipos de residuos semestre
Vi ML (v, e £ 270) mL
NacCl 1.935 17.550
HClgiido 3.555 15.930
. , HACdiIuido 8.370 50.220
Conductimetria HACe o 180 1,080
HCIconductimetria 270 1620
KCI 855 5.130
Exceso de acido oxalico 270 1.620
Acido oxalico titulado 360 2.160
Adsorcion Acido oxalico filtrado 2.790 16.740
Acido oxalico filtrado titulado 2.070 12.420
NaOHadsorci(,n 450 2.700

En cuanto a los andlisis fisicoquimicos realizados a fin de conocer las caracteristicas de

los residuos recolectados, se detallan a continuacion los resultados obtenidos:

4.2.1.1. Préacticade calorimetria

Se determina pH como una medida de la acidez o basicidad de una solucion, tal como

se indica para los residuos en estudio:

HNOs3 titulado: €l pH final de este residuo es (6,68 + 0,01) unidades, lo que indica que los

hidronios del acido han sido neutralizados con el hidréxido de sodio; a pesar de esto

contiene fenolftaleina en su composicion, que como se sabe es un compuesto téxico.

Es importante mencionar que los resultados de los andlisis fisicoquimicos realizados

tanto al HNOz3 titulado, COMO a los demas residuos considerados en esta investigacion se

encuentran reflejados en la tabla 4.2.
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Tabla 4.2 Analisis realizados a los residuos recolectados para su caracterizacion

Porcentaje de

Préactica Residuo Analisis Resultados desviacion
(%D * 2)
HNOs titulado pH (pH + 0,01) adim 668 |
. . pH (pH £ 0,01) adim 1262 | e
Calorimetria NaOH ciorimetra Conductancia (L + 1-10%) Q 31510° |
Concentracién (C + 0,0003) N 0,0216 8
pH (pH = 0,01) adim 6,825 | e
Exceso de n-hexano indice de refraccion (M coreqigo £ 0,001) adim 1,372 0,22 **
Conductancia (L + 1-107) Q™ 6-:10" | e
pH (pH %= 0,001) adim 6,762 | @ meeee-
Exceso de etanol indice de refraccion (M coreqigo * 0,001) adim 1,362 0,08 **
Equilibrio Conductancia (L + 1-107) Q™ 40107 | e
liquido-vapor pH (pH + 0,001) adim 6,113 | =
n-hexano-etanol indice de refraccion (ncoregigo + 0,001) adim 1,367 | e
(calibracién) - dido ==+ -
Conductancia (L +1-10) Q 120-10° | e
pH (pH £+ 0,001) adim 5112 | e
Mezcla recuperada indice de refraccion (M coreqigo £ 0,001) adim 1,365 | e
Conductancia (L + 1-107) Q™ 40-107 | e
pH (pH = 0,01) adim Oadim | e
indice de refraccion (M corregigo * 0,001) adim 1,371 0
HACiiquiq Conductancia (L + 1-107) Q™ 592107 | =
Concentraciéon (C £ 0,1) N 15,2 8
Test de Rosen Negativo | -----
I pH (pH + 0,001) adim 4928 | e
quEi?jl(J)I-l:?qr:J?do Exceso de tolueno - Conductancia (L  1-107) O v10" |
Indice de refraccién (N corregido = 0,001) adim 1,493 0
Transmitancia (T + 0,5) % 90,0 | e
Fases no tituladas pH (pH + 0,001) adim 0990 | o
(fraccion organica) Conductancia (L + 1-10'7) ot 2107 |
Fases no tituladas pH (pH %= 0,001) adim 0,678 | -
Conductancia (L + 1-10°) Q™ 110-10° | -

(fraccién acuosa)

** E| error correspondiente a estos valores es + 0,04 %
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Tabla 4.2. Analisis realizados a los residuos recolectados para su caracterizaciéon (continuacion)

Préctica Residuo Analisis Resultados Porcenta(J(;)giDz()eswauon
pH (pH + 0,001) adim 5207 | -
Fases tituladas Conductancia (L + 1-107) Q™ 1107 |
itu -
. L Indice de refraccion (1 corregido + 0,001) adim 1,493 | e
(fraccion organica) . . 4
Transmitancia (T £ 0,5) % 890 | 0 e
Composicién ** 94,15% tolueno | -
Fases tituladas pH (pH + 0,001) adim 8817 | e
i (fraccién acuosa) Conductancia (L + 1-10°) Q™ 4300-10° | =
Equilibrio :

quui((q:io—ll'quido PH (pH + 0,01) adim 1363 | -
NaOH acuoso liguiq Conductancia (L + 1-10”) Q™ 21800-10° | =

Concentracién (C £ 0,01) M 2,02 2
Test de Rosen Negativo | -
pH (pH £ 0,001) adim 12,210 | e
NaOH Conductancia (L + 1-107) Q™ 4200-10° |
AL atcongico liq-ia Concentracion (C + 0,01) N 291 | =
Test de Rosen Negativo | = -
pH (pH = 0,01) adim 6,75 | e
NaCl Conductancia (L + 1-107) Q™ 64-10° |
Pruebas de la llama de K* Negativo | -
pH (pH = 0,01) adim 273 | e
Conductancia (L + 1-10) Q™ 2810° |
HCldiIuido Concentracién (C + 0,0001) N 0,0008 |  eeee--
Conductimetria Pruebas de la llama de Na" Negativo | -
Pruebas de la llama de K" Negatvo | = -
pH (pH = 0,01) adim 252 | e
Conductancia (L + 1-107) Q™ 100-10° | = =
HACdiIuido Concentracién (C + 0,01) N 0,48 ......
Pruebas de la llama de Na" Negatvo | = -
Pruebas de la llama de K" Negativo | -

** Composicion obtenida mediante cromatografia de gases
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Tabla 4.2. Analisis realizados a los residuos recolectados para su caracterizaciéon (continuacion)

Porcentaje de

Practica Residuo Analisis Resultados desviacion
(%D * 2)

pH (pH = 0,01) adim 027 | e

indice de refraccién (M corregido * 0,001) adim 1,371 0
HA Conductancia (L + 1-10°) Q™ 11-10° |

C . .

eonductmetra Concentracion (C = 0,04) N 15,48 6
Pruebas de la llama de Na* Negativo | = -
Pruebas de la llama de K* Negatvo | -
. . pH (pH + 0,01) adim 234 | e

Conductimetria 5 T 1 5

Conductancia (L £ 1-10™) Q 325-10° | e

HCl conductimetria Concentracion (C + 0,0001) N 0,0091 8
Pruebas de la llama de Na* Negatvo | = -
Pruebas de la llama de K* Negatvo | = -
pH (pH = 0,01) adim 6,70 | e
KCl Conductancia (L + 1:10°) Q™ 1069-10° | e
Pruebas de la llama de Na* Negatvo | -
, . pH (pH £ 0,01) adim 164 | e

Exceso de acido oxalico —
Concentracion (C = 0,003) M 0204 | -
Acido oxalico titulado pH (pH = 0,01) adim 11,94 | e
o e pH (pH = 0,01) adim 202 | e
. Acido oxalico filtrado —

Adsorcioén Concentracién (C + 0,0001) N 0,0000 | -
Acido oxalico filtrado titulado pH (pH £ 0,01) adim 689 | e
pH (pH = 0,01) adim 1381 | e
NaOH agsorcion Concentracion (C £ 0,01) M 025 | e
Conductancia (L + 1-10°) Q™ 427-10° | e
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NaOH_aorimetria: Mmediante la valoracion acido-base con acido oxalico 0,0148N, se tiene
que la concentracion del hidroxido es (0,0216 = 0,0003) N, representando una
desviacion de (8 = 2) % respecto a la concentracion del reactivo y tiene ademas un pH
al final de la recoleccion de (12,62 + 0,01) unidades.

La conductancia es una magnitud, que se expresa como el inverso de la resistencia de
un conductor electrolitico al paso de la corriente, siendo los valores medidos para
NaOH caorimeria €N cada semana de recoleccion (261-107> + 1-107%), (358 -107° +
1-1075)y (408-107° £+ 1-107%) o~ (ver tabla en apéndice A.6), esta variacion puede
ser porque las soluciones de hidroxido utilizadas en cada una de ellas son de distinta
concentracion, es decir, provienen de la dilucion de una solucién estandarizada, sin
verificar luego la nueva concentracion de la preparada. Por otra parte, el valor medido al
volumen total es (315 - 107° + 1-107°).

La diferencia entre estos valores de conductancia puede ser debida a dos causas: la
disolucién o solubilizacién de didxido de carbono (CO;) del ambiente en las soluciones
acuosas y/o a la oxidacion del electrolito; en el primer caso se forma acido carbénico
(H.CO3) cuya conductancia compite con la del electrolito, debido a que se disocia
rapidamente en protones (H*) e iones bicarbonato (HCO3); mientras que al ocurrir la
oxidacion de la solucién electrolitica, se tiene un intercambio de iones y se forman

nuevos compuestos que varian la conductancia de la solucion original.

Los valores de pH y conductancia indican que al mezclar los distintos hidroxidos de
concentraciones similares, se obtiene un producto con caracteristicas muy parecidas a

la de las soluciones individuales.

4.2.1.2. Practica de equilibrio liquido-vapor

Debido a que la refractometria es una técnica analitica que consiste en medir el indice
de refraccién de un liquido con el objeto de investigar su composicion, se le aplica a
algunos residuos, como el exceso de etanol y n-hexano, para determinar si se trata de

una mezcla o de un compuesto practicamente puro.
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Exceso de etanol: el indice de refraccion obtenido para este residuo es de (1,362 +
0,001) adim, siendo exactamente igual al medido para el etanol grado reactivo
empleado en el laboratorio, es decir, el exceso de etanol acumulado durante el periodo
de recoleccion posee una pureza semejante al reactivo utilizado en las practicas; por
otro lado, el indice de refraccién bibliografico para el etanol es 1,361 adim a 20 °C,
obtenido del sitio web de la empresa Cienytech Ciencia y Tecnologia (Cienytech, 2003),
como se observa en la tabla del apéndice D.1, la diferencia entre este valor y el
obtenido para el residuo puede ser debida a la diferencia de las condiciones en las que
se han llevado a cabo ambas mediciones, es decir, el valor reportado en la bibliografia
es medido en un entorno controlado, mientras que el del residuo es obtenido a las
condiciones ambientales del LFQ para ese instante, adicionalmente, se deben
considerar las condiciones de uso y calibracion del refractometro, pues al pasar los
afos el estado del equipo no es el mismo, y en ocasiones se dificulta la observacion de
la media luna con claridad (ver figura 4.17).

Figura 4.17. Visualizacion de lectura del refractometro

Exceso de n-hexano: el valor del indice de refraccion medido para este residuo es
(1,372 = 0,001) adim, y el bibliografico es 1,375 adim (Cienytech, 2003) con un
porcentaje de desviacion entre ellos de (0,22 + 0,04) %, debido a las razones antes

explicadas; sin embargo, el valor medido es igual que el determinado para el reactivo
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utilizado en la préactica, indicando que el residuo recolectado posee las mismas

caracteristicas que el antes mencionado.

Mezcla n-hexano-etanol (calibracion): tiene un indice de refraccion de (1,367 = 0,001)
adim, indicando que es una mezcla binaria con una composicion molar aproximada de
(0,40 = 0,05) adim en n-hexano, obtenida de la curva de calibracién de indice de
refraccion en funcion de la composicion molar de este ultimo (ver figura en apéndice
C.1).

Mezcla recuperada: esta mezcla no sélo es el resultado de la destilacién, contiene
ademas las soluciones empleadas para el lavado del calderin y tiene un indice de
refraccion de (1,365 + 0,001), siendo indicativo que es una mezcla con una alta
concentracion de etanol; sin embargo este valor se ve afectado por la presencia de la
vaselina utilizada como lubricante de las conexiones esmeriladas de vidrio del equipo
de destilacion, lubricante inadecuado a las condiciones de temperatura a la que se lleva
la practica, como ya se dijo anteriormente en el diagndstico de los reactivos utilizados

en el equilibrio liquido-vapor al explicar la variable “maquinaria”.

La conductancia de los cuatro (4) residuos mencionados anteriormente para esta
practica es: (40-1077+1-1077) Q*, (6-1077+1-1077) Q*,(120-1077 + 1-1077) Q*
y (40-1077 +1-10"7)Q™, los valores obtenidos no son significativos, debido a que
muchas moléculas organicas al no disociarse en el agua, conducen la corriente en muy
baja magnitud (Conductividad, 1997), estas mediciones se realizan con la finalidad de
verificar el nivel de pureza de estos residuos, pues de haber obtenido valores

significativos, seria un indicio de la presencia de algin contaminante.
4.2.1.3. Practica de equilibrio liquido-liquido

HACiq-iq: la concentracion obtenida mediante una valoracion acido-base con hidroxido
de sodio 1,8750 N es (15,2 £ 0,1) N, y la calculada para el reactivo al 99,8 % p/v
empleado en el laboratorio es 16,6 M, tomando en cuenta que el nimero de especies
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activas es igual a uno (1), esta es 16,6 N, con lo que se obtiene que el residuo
recuperado difiere en (8 = 2) %.

Al determinar el pH de este residuo con el pH-metro ubicado en las instalaciones del
LabTA de la Universidad de Carabobo se obtiene un valor de (-0,04 + 0,01) unidades, el
cual por ser una magnitud negativa, resulta ilégico e incorrecto para ser reportado, pero
al repetir dicho analisis haciendo uso del papel indicador de pH se obtiene un valor de
cero (0) unidades, corroborando con esto la alta concentracion en protones de este

residuo.

El indice de refraccion corregido del HACjiq.iq €s (1,371 = 0,001) adim, siendo igual al
determinado para el reactivo del laboratorio. Al aplicar el analisis cualitativo para
determinar la presencia de aromaticos (Test de Rosen), a fin de determinar si se
encuentra contaminado con el tolueno empleado en la practica, no se observa la

coloracion de la solucién indicando la ausencia del ntcleo aromatico.

Todo esto permite establecer que el HAcjq.iq, tiene las caracteristicas necesarias para
ser considerado como un compuesto puro sin contaminantes, por lo que podria ser

recuperado y utilizado nuevamente.

Exceso de tolueno: al igual que el empleado en las practicas de laboratorio este
residuo tiene un indice de refraccion de (1,493 + 0,001) adim (ver tabla en apéndice
C.2), siendo indicativo que el residuo recolectado tiene una composicién semejante a la
del tolueno grado reactivo. Ademas, posee una conductancia de (35-1077 +1-
10-7)Q~1. Este valor indica que este compuesto practicamente no se disocia en agua o
es muy pobre dicha disociacion, por lo tanto el valor de la conductancia es muy bajo
comparado con el de las soluciones electroliticas de KCI e hidroxido de sodio, por

ejemplo.

El porcentaje de transmitancia medido es (90,0 + 0,5) % y el pH es (4,928 + 0,001)
unidades, ambas caracteristicas resultan semejantes al reactivo utilizado en la practica
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de equilibrio liquido-liquido (ver tabla en apéndice A.12); el valor de pH obtenido puede
ser debido a que el tolueno posee un valor de pK, igual a 43, siendo esta variable una
forma conveniente de expresar la relativa fortaleza de un acido (Quiored, 2003), es
decir, aunque la constante de acidez (K,) del tolueno sea muy pequeiia tiene tendencia
acida, por lo tanto, tiene un pH inferior al neutro, lo que indica que el exceso de tolueno
recuperado puede ser reutilizado, en lugar de ser recolectado y almacenado en un

estante.

Fases no tituladas: la fase organica tiene un pH de (0,990 + 0,001) unidades, lo que
significa que en la mezcla existe una gran proporcion de acido acético, al igual que en la
fase acuosa, que presenta un pH de (0,678 + 0,001) unidades, siendo ambos muy
acidos para verter esas mezclas en el desagle; sus conductancias son (2-1077 +1-
1077)Q7t y (110-10754+1-107°)Q71, respectivamente, lo que resulta muy ldgico
debido que la fase organica esta compuesta en su mayoria por tolueno el cual tiene un
valor de conductancia bajo, mientras que en la fase acuosa se tiene una mayor de

composicion de acido acético, que es una solucién electrolitica.

No se tienen reportes adicionales de analisis fisicoquimicos que permitan conocer otras
caracteristicas de las fases no tituladas, tales como las composiciones porcentuales de
los sustancias que integran las mezclas, debido a la exigencia de los laboratorios de
analisis quimicos, de que las muestras a analizar no contengan presencia de agua, ni
acidos, para asi garantizar el buen funcionamiento de sus equipos, como es el caso del
cromatografo Shimadzu GC-14 ubicado en las instalaciones del Centro de

Investigaciones Toxicolbgicas de la Universidad de Carabobo (CITUC).

Fases tituladas: la fase acuosa tiene un valor de (8,817 £ 0,001) unidades de pH,
denotando el exceso de hidroxido empleado por los estudiantes en las titulaciones, y
una conductancia de (4300-107>+1-107>)Q!, el cual es un valor mas alto que el
obtenido para la fase acuosa, que es de (1-1077 +1-10"7)Q debido a la presencia

de una buena cantidad de iones OH" del hidréxido.
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La fraccion organica obtenida tiene un pH de (5,207 + 0,001) unidades y un indice de
refraccion de (1,493 = 0,001) adim, la transmitancia determinada para este residuo es
de (89,0 + 0,5) %, mientras que la medida para el tolueno reactivo es de (90 £ 0,5) % y
mediante la cromatografia de gases realizada en las instalaciones del CITUC se obtiene

que la muestra contiene 94,15 % de tolueno.

Todos estos valores indican que la fraccion organica proveniente de las fases tituladas,
es tolueno con un alto grado de pureza, y que posee aproximadamente un 6% de
contaminantes, que pueden ser acido acético y en menor proporcion compuestos
presentes en la solucién acuosa. La baja concentracion del acido en este residuo puede
deberse, a que este ha sido neutralizado en la valoracion realizada por los estudiantes
formando acetato de sodio que se disocia en la fase acuosa.

Ademas, por tener un grado de pureza similar al del exceso de tolueno recolectado, y el
de este Ultimo es semejante al determinado para el reactivo del LFQ, de la fraccién
organica de las fases tituladas, este puede ser recuperado y posteriormente reutilizado.

NaOHacuoso lig-iq: S€ tiene que la concentracion de este hidroxido, obtenida mediante la
valoracion acido-base con acido oxalico 1,4100 M es (2,02 £ 0,01) M, teniendo una
desviacion de (2 + 2) % respecto a la concentracion del reactivo original y un pH al final
de la recoleccion de (13,63 = 0,01) unidades. Por ser el valor anterior distinto al neutro,

es una sustancia que debe ser tratada antes de desecharla.

El resultado del Test de Rosen verifica que la muestra analizada tiene ausencia del
nacleo aromatico, lo que indica que el titulante hidréxido de sodio acuoso recolectado

no ha sido contaminado con el tolueno empleado durante las practicas.

La conductancia al final de la recoleccién para este residuo es de (21800-107>+1-
107>)Q"1, debido principalmente a que es una base fuerte concentrada con gran

presencia de iones OH™ que tienen alta conductancia idnica.
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Este residuo posee caracteristicas similares a las del reactivo empleado en la practica
de equilibrio liquido-liquido, calificandolo como apto para ser reutilizado.

NaOHaiconsiico lig-iq: 10S resultados de concentracion de la muestra recolectada y el
reactivo usado en el laboratorio, son: (2,91 = 0,01) N y 1,0000 N, respectivamente, se
tiene un aumento en la concentracion que puede ser ocasionada porque el metanol es
un compuesto muy volatil, y a pesar de que la recolecta del residuo se lleva a cabo en
recipientes cerrados, muchas veces los alumnos no tienen la precaucion de tapar
debidamente el envase, produciéndose volatilizacion de este compuesto que puede
disminuir el volumen drasticamente en la solucion y por ende aumentar la concentraciéon
de la misma; ademas, se debe considerar lo explicado anteriormente para el
NaOHcaorimetria, referente a la variacion de las concentraciones de las soluciones
empleadas en las distintas practicas ya que provienen de la dilucién de una solucién
madre estandarizada y no se verifica luego la nueva concentracion de la preparada.

Es importante mencionar, que aunque este hidréxido es diluido con metanol y este
altimo es un compuesto organico, no influye de forma significativa en la conductancia de
la solucion, cual es (4200-10"°>41-107°)Q"!, mostrando asi que predomina la

conductancia de los iones OH'.

Es posible establecer que al igual que el NaOHacuoso lig-iq, las caracteristicas del
NaOH.iconsiico lig-lig: COMO conductancia, pH y concentracion, lo califican como apto para

ser reutilizado.

4.2.1.4. Practicade conductimetria
Para descartar la presencia de los iones sodio (Na") y potasio (K*) en los residuos
generados en esta practica, se les aplica el ensayo cualitativo a la llama para esos
cationes. En esta prueba, al someter los metales 0 sus compuestos, a temperaturas
elevadas en una llama muy caliente, la llama adquiere colores brillantes que son
caracteristicos de cada metal. Estas llamas coloreadas proporcionan una via de ensayo
cualitativo muy adecuada para detectar estos elementos en mezclas y compuestos, de
110



T. -’-:Q./
CAPITULO IV: Discusion de resultados €2

L iz

acuerdo con el Instituto de Educacién Superior Juana de Pimentel. (IES Juana de
Pimentel, 2005)

Con la aplicacion de dicha prueba a: NaCl, HClgiidgo, HACdiido, HACconductimetrias
HClconductimeria Y KCI, se sabe que los iones Na® y K' no estan presentes como
contaminantes en estos residuos, donde se supone pudieran estarlo, dado que esta
prueba resulta negativa; se corrobora que durante la etapa de recoleccion los alumnos

son cuidadosos al depositar las muestras en los recipientes respectivos.

Los electrolitos utilizados en esta practica, mantienen la propiedad de conductancia por
largo tiempo; pudiendo ser constatado al comparar las mediciones realizadas al finalizar
cada semana y en la medicion para el volumen total de los residuos recolectados (ver
tablas en apéndices A.6 y A.7), donde se puede observar, por ejemplo, que el NaCl
recolectado en la segunda semana presenta una conductancia de (65-107°41-
1075) Q"' y al medirla nuevamente al culminar el periodo de recoleccion el valor
encontrado es de (64 107>+ 1-107%) Q~%; por otro lado, el HClconductimetria €N la primera
semana tiene una conductancia de (352-107° +1-107>)Q"! y al finalizar la
recoleccion de muestras presenta (325-107>4+1-107°)Q~!; aunque también se
pueden observar medidas que difieren unas de otras, puede ser a causa de las distintas
concentraciones que poseen las soluciones que componen los residuos semanales y

por ende el total.

NaCl: el pH medido a la solucion de NaCl es (6,75 + 0,01) unidades, corroborando con

esto sus propiedades de sal neutra.

Los &cidos: HClgiiido, HACdiluido, HAC conductimetrias HClconductimetria registran un pH de:
(2,73 £ 0,01), (2,52 = 0,01), (0,27 + 0,01) y (2,34 + 0,01) unidades, respectivamente;
aungque no son valores que influyen directamente en el desarrollo de la practica, si
deben ser tomados en cuenta para su disposicion final, que actualmente es el desagtie,
siendo estos pH muy bajos para tal disposicion, ya que segun las MSDS de Winkler

Ltda para los acido acético y clorhidrico (ver figuras en apéndices D.7 y D.8), aunque
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los residuos quimicos de estos compuestos se pueden eliminar a través del desagle
deben ser acondicionados de forma tal de ser inocuos para el medio ambiente.

Las concentraciones de HClgijigo, HACiluido, HClconductimetria, determinadas por valoracion
acido-base son: (0,0008+0,0001), (0,48 £ 0,01) y (0,0091 £ 0,0001) N, respectivamente;
este Ultimo presenta una desviacion del (8 £ 2) % con respecto a la concentraciéon
promedio del reactivo empleado en el laboratorio, que es 0,01N, indicando que esta
solucion mantiene sus caracteristicas, aun después de ser recolectada en un periodo
de 9 practicas, razén por la cual puede ser til para cualquier otro proceso que lo

requiera.

En cuanto al HACconductimetria, S€ tiene que la concentracion de este es (15,48 = 0,04) N,
con una desviacion de (6 £ 2) %, respecto a la concentracién del acido acético glacial
empleado en la practica, al igual que el HAcjq.iq, & pesar de la diferencia existente entre
estas concentraciones, el residuo puede ser recuperado y utilizado nuevamente como si
se tratase del reactivo original, ademas, el indice de refraccion del HACconductimetria €S

(1,371 £ 0,001) adim y al compararlo con el del reactivo del laboratorio resultan iguales.

KCI: el pH del KCl es (6,70 £ 0,01) unidades, ratificando con esto sus caracteristicas de
sal neutra y ademas posee una conductancia al final de la recoleccion de (1.069 -
107>4+1-107°)Q7!, que al ser comparada con las conductancias medidas
semanalmente, presenta poca variacion (ver tablas en apéndice A.6); significando esto,

gue mantiene sus caracteristicas mucho tiempo después de ser recolectada.

4.2.1.5. Practicade adsorcion

Exceso de acido oxalico: el pH de este residuo es (1,64 + 0,01) unidades, siendo un
pH muy &cido para ser vertido directamente al desagiie como se realiza actualmente.
La concentracion obtenida mediante la titulacion acido-base con NaOH 0,5025 M es
(0,204 = 0,003) M, la cual difiere de la concentracion del reactivo utilizado para realizar
la practica, debido a que las soluciones preparadas cada semestre tienen
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concentraciones distintas pero cercanas a 0,15 M, sin embargo, es un residuo que tiene
alta pureza de acuerdo con los requerimientos de esta actividad practica, por lo que

puede ser reutilizado en otro proceso que lo requiera.

Acido oxalico titulado: este posee un pH basico de (11,94 + 0,01) unidades, el pH alto
se debe al exceso de titulante utilizado por los alumnos al realizar la valoracién, quienes
por falta de conciencia o una preparacion inadecuada de su parte desperdician reactivo;
por estar por encima del pH neutro no debe ser desechado por el desagiie sin un

tratamiento previo, sin olvidar la fenolftaleina presente.

Acido oxalico filtrado: tiene una concentracion de (0,0009 + 0,0001) N y un pH de
(2,02 = 0,01) unidades, a pesar de ser una solucion muy diluida, mantiene condiciones

inadecuadas para ser descargadas por los fregaderos sin un tratamiento previo.

Acido oxalico filtrado titulado: este residuo posee (6,89 + 0,01) unidades de pH, a
pesar de que tiene un pH cercano al neutro, no debe ser enviado a las aguas servidas,

ya que tiene en su composicion la fenolftaleina utilizada como indicador.

NaOHagsorcisn: la concentracion del hidroxido utilizado para desarrollar la practica es
0,2550 M vy la del residuo obtenida por valoracion es (0,25 + 0,01) M. Por otro lado, el
pH medido es de (13,81 + 0,01) unidades y presenta a su vez, una conductancia de
(427 1075+ 1-107°)Q7 1, debida a la alta concentracién de iones OH en la solucion,

ambos valores indican que el residuo es inapropiado para enviarlo a las aguas servidas.

4.3. Planteamiento de las diferentes alternativas de recuperacion, reutilizacion e
inactivaciéon de los residuos

Inicialmente, se desarrollan los diagramas para el andlisis de ciclo cerrado de los
residuos puros. Se le denomina cerrado porque se estudian las etapas del manejo de
este residuo puro dentro de la misma practica de la cual proviene. Todos los residuos
que presentan caracteristicas similares a los reactivos que los originan, son
recuperados, reutilizados y ninguno requiere ser dispuesto, lo mas importante de esto
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es que al llegar al ultimo escalon del ciclo, los residuos no son desechados por el
desagile como etapa de disposicion final. Tales figuras se encuentran ubicadas de

forma respectiva en las propuestas dadas para cada residuo tratado.

4.3.1. Alternativas para la practica de calorimetria

4.3.1.1. Acido nitrico titulado (HNOj titulado)

» Minimizacion: esta etapa aplica a partir de modificaciones en la metodologia de la
practica.

Aunque al prepararse para las evaluaciones previas a las practicas (interrogatorios, pre-
practicas, etc.) los alumnos averiguan que generalmente el volumen de agua utilizado
para el lavado de la bomba es 10 mL, muchas veces emplean una cantidad diferente;
esto se observa durante el diagndstico del manejo actual de los reactivos utilizados en
las practicas experimentales, ya que cuando se lleva a cabo este paso algunos utilizan
10 mL pero otros simplemente no se fijan de dicho volumen, probablemente porque no
necesitan ese valor para los calculos posteriores, o que trae como consecuencia que
un semestre se generen aproximadamente (4.320 £ 270) mL de residuo; no obstante, el
volumen, ademas de ser fijjado en la metodologia, puede ser disminuido a 5 mL, tal

como se muestra en la tabla del apéndice E.1.

Lo anterior se comprueba al estimar el volumen generado en un semestre empleando
10 y 5 mL para el lavado de la bomba; ya que al utilizar 10 mL se produce un volumen
aproximado de residuo de 1620 mL, tomando en cuenta solo la combustion del acido
benzoico, mientras que al aplicar los cambios realizados en la metodologia, es decir, al

emplear 5 mL se obtienen 1080 mL, siendo la diferencia entre ambos casos de 540 mL.

En los estimaciones presentadas en el parrafo anterior, sélo se considera el acido
nitrico proveniente de la combustion del acido benzoico y no la de la muestra
desconocida, ya que el volumen de hidréxido de sodio empleado en las titulaciones de
esta Ultima depende de las condiciones particulares de la sustancia empleada, tal como
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se puede observar en la tabla del apéndice A.13; ademas, sin importar que el volumen
de agua utilizado para el lavado de la bomba no influya directamente en la cantidad de
hidroxido gastado en cada titulacion, porque los moles producidos son los mismos, es
fundamental fijar en la metodologia dicho volumen, porque aunque no se gasta un
exceso de reactivo se estd generando una mayor cantidad de residuos que contienen
fenolftaleina y son enviados al desaglie, y como se dijo anteriormente, resulta

perjudicial para el ambiente.

» Recuperacion

Al realizar la titulacion del acido nitrico presente en la bomba calorimétrica, se obtienen
como productos finales NaNO3; y H,O, ademas de la fenolftaleina utilizada como
indicador. Aungue la recuperacion del agua es posible mediante un sencillo sistema de
una evaporacion-condensacion, los costos por suministro de energia eléctrica y agua, el
tiempo invertido y el volumen recuperado, no la hacen una alternativa viable para la
recuperacion de la misma, por lo que no se aplica a este residuo un proceso que

permita recuperar alguno de los compuestos presentes en él.

» Reutilizacion
Debido que no es posible recuperar ninguno de los componentes de esta mezcla, la

reutilizacion parcial o total de esta mezcla no aplica.

» Disposicion final

Mediante este desecho se envian al desagiie compuestos nocivos que tienen efectos
adversos en la salud de los seres humanos y algunos animales, como lo es la
fenolftaleina, que como ya se menciond en el diagnéstico del manejo actual de los
reactivos, actia como laxante en las personas e induce en ratones machos y hembras

hiperplasia atipica, entre otras cosas.

La fenolftaleina es un colorante organico sintético ampliamente utilizado como indicador
acido-base, debido a su cambio de color de incoloro a rosa al reaccionar con los iones
hidroxido, OH", entre pH 8 y 10 (Garcés y Pefiuela, 2005); ademas, por ser un
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compuesto quimico derivado del fenol se analizan algunos de los tratamientos usados
convencionalmente para la remocion de los mismos, entre los que se encuentran:
biodegradacion, incineracion y procesos de oxidacion convencionales, pero existen
otras tecnologias que permiten lograr una remocion Optima de contaminantes
organicos, conocidas como TAOs, que se clasifican en no fotoquimicas y fotoquimicas,
de las cuales se estudia el caso particular de la fotocatalisis heterogénea, cuyas
condiciones en cuanto al tipo de contaminante, concentracion del mismo, reactivos
empleados, etc., la hacen una alternativa potencialmente atractiva para tratar el residuo
obtenido en el LFQ.

En la biodegradacion, los microorganismos utilizan los compuestos presentes en el
residuo (en este caso la fenolftaleina, cuya férmula quimica es C,0H1404) como fuente
de carbono y energia, transformandolos en biomasa, gas carbdnico y otros
intermediarios. (Laguna y Rubiano, 2004)

Por otra parte, la incineracién permite la destruccion de fenoles y de compuestos
aromaticos clorados, mientras que en los procesos de oxidacion tradicionales el
contaminante organico, como la fenolftaleina, es transformado por la accidén oxidante de
determinados reactivos, algunas veces hasta productos inocuos como CO; y H,O
(Laguna y Rubiano, 2004).

Asimismo se considera para la fotocatalisis heterogénea, el cual es un proceso
fotoquimico que forma parte de las TAOs. Dicha tecnologia se basa en una reaccién
catalitica que involucra la absorcion de luz por parte de un semiconductor o catalizador
(Laguna y Rubiano, 2004). Debido a la efectividad y a la amplia variedad de casos en
los que puede ser empleada esta tecnologia, es posible utilizarla en problemas de
depuracion de agua o aire, siendo la aplicacién requerida en el LFQ la eliminacién de la

fenolftaleina presente en los residuos provenientes de titulaciones acido-base.

En la tabla 4.3, se muestra la matriz de seleccion empleada para obtener la mejor

alternativa que permita disponer adecuadamente este residuo, asi como también las
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ponderaciones y las calificaciones dadas a cada uno de los factores analizados para

realizar dicha seleccion.

Tabla 4.3. Matriz para la seleccién de la alternativa que permita disponer

adecuadamente la fenolftaleina presente en el HNOj titulado

0,80

0,25 3 0,75 3 0,75 4 1,00 9 2,25

0,25 1 0,25 7 1,75 1 0,25 7 1,75

0,30 2 0,60 7 2,10 3 0,90 8 2,40

1,00 2,40 5,40 2,95

Donde:

Cal.: Calificacion Pond.: Ponderacion
Nota: la escala de la calificacion va desde 1 al 10, donde el 1 indica que la opcién en estudio presenta

caracteristicas poco favorables respecto al factor considerado, y el 10 que tiene las mejores cualidades.

» Tomando en cuenta las condiciones de operacion segun la EPA (Enviroment
Protection Agency) necesarias para llevar a cabo la incineracion de fenoles, se tiene
gue se exige 1600°C como temperatura de operacion para este proceso. Por otro lado
en los procesos de biodegradacion debido a la toxicidad relativa de la fenolftaleina,
este puede ser gravemente afectado, inhibiendo el crecimiento microbiano o

convirtiéndose en biocida.
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En cuanto a los procesos de oxidacién convencionales las condiciones pueden
variar segun sea el tratamiento aplicado, pero debido a la manipulacién de los reactivos
involucrados (ozono, hipocloritos, permanganatos, y algunas combinaciones de estos),
estos procesos exigen un control particularmente cuidadoso; en el caso de la
fotocatalisis heterogénea en comparacién con los métodos antes descritos no
presenta las dificultades mencionadas, pues se lleva a cabo a temperatura ambiente y
no requiere de mayor control al manipular los reactivos empleados; es por ello que a
esta ultima se le asigna una calificacion de siete (7), mientras que al resto de los

métodos en estudio una calificacién de cuatro (4) (ver tabla 4.3).

» Laformacion de subproductos es un factor muy importante a tomar en cuenta, ya
que dependiendo de las caracteristicas de los mismos se genera otro tipo de
contaminacion al ambiente y que generalmente requiere un tratamiento posterior; tal es
el caso de la biodegradacion, en la que se obtienen efluentes que poseen propiedades
indeseables en cuanto a turbiedad, color y un lodo al que debe darsele una adecuada
disposicion, razon por la cual el valor de la calificacién asignada es igual a tres (3); en la
incineracion se producen algunos subproductos debido a la combustiéon incompleta del
contaminante y como ya se dijo anteriormente, mediante la oxidacién tradicional no se
logra la remocién total del mismo, por lo que se deben establecer tratamientos
posteriores, siendo las puntuaciones dadas a estos tratamientos, tres (3) y cuatro (4),
respectivamente; mientras que mediante la oxidacion fotocatalitica de residuos
provenientes de laboratorios de analisis quimicos, se logra la oxidacién total de los
compuestos a CO,, H,O y en algunos casos hasta acidos minerales inocuos al medio
ambiente (Mera, s. f.), asignandole por tal motivo una calificacion de nueve (9), siendo

la mayor puntuacion dada al considerar este factor.

» Al considerar la disponibilidad de las instalaciones y equipos, se encuentra que
en el LFQ no se cuenta con las instalaciones ni equipos necesarios para llevar a cabo la
incineracion de los residuos, por lo que es preciso solicitar los servicios de una empresa
incineradora de residuos téxicos, tales como EVERGREEN, ubicada en el estado

Anzoéategui o AMBIOMED, C. A. en Barquisimeto, estado Lara.
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Analizando la disponibilidad de las instalaciones y equipos para llevar a cabo la
biodegradacion de la fenolftaleina, es posible notar que el LFQ no tiene todas las
condiciones, materiales y equipos necesarios para realizar este procedimiento (tales
como: los microorganismos necesarios, un espacio fisico acondicionado, entre otros),
aun asi se le asigna una puntuacion de siete (7), ya que se toma en cuenta un factor
muy importante para seleccionar la mejor alternativa para este residuo, el cual es el
conocimiento de que en las instalaciones del Centro de Investigaciones Microbiolbgicas
Aplicadas (CIMA-UC), ubicado dentro de las instalaciones de la Facultad de Ingenieria 'y
a pocos metros del LFQ, realizan biodegradaciones de compuestos fendlicos con
buenos resultados y costos relativamente bajos.

Aunque los materiales, equipos y reactivos necesarios para realizar la fotocatalisis
heterogénea no estan disponibles en el LFQ, se le da una calificacion de siete (7)
puntos, ya que son de facil adquisicion y de bajo costo, y que pueden ser encontrados

en ferreterias, farmacias, centros distribuidores de productos quimicos, entre otros.

e Respecto a los costos de cada una de las alternativas planteadas, tal como se
observa en la tabla 4.3, a la incineracion se le asigna una puntuacion igual a dos (2),
mientras que a la biodegradacion se le da una calificacion igual a siete (7), debido a que
al llevar a cabo la incineracioén el costo seria elevado, ya que el LFQ al no poseer las
instalaciones y equipos requeridos para ello debe solicitar un servicio externo, que
incrementa sus costos al considerar el traslado de los residuos; en cuanto a la
biodegradacion es sabido que en las instalaciones de la facultad de ingenieria se
encuentra ubicado el CIMA-UC que realiza biodegradaciones de compuestos fendlicos
y que por tratarse de un ente perteneciente a la Universidad de Carabobo los costos

disminuyen considerablemente.

Debido que en los procesos de oxidacion convencionales se utilizan generalmente
reactivos como ozono, hipocloritos, permanganatos, entre otros, estos métodos son
generalmente costosos por la demanda de reactivos y el control que el proceso requiere
por la manipulacion de los mismos; caso contrario a la fotocatalisis heterogénea, donde
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los reactivos empleados y los equipos necesarios para su implementaciéon son de facil

adquisicion.

Considerando el andlisis realizado para cada alternativa planteada y luego de asignarle
una calificacion a los criterios utilizados para llevar a cabo la seleccién, se tiene que la
oxidacion fotocatalitica tuvo mayor puntaje en los factores de: condiciones de
operacion, formacion de subproductos y costos, obteniendo una ponderacion de 7,80,
por lo es la mejor opcidn para tratar la fenolftaleina presente en el HNOj titulado

proveniente de la préctica de calorimetria (ver tabla 4.3).

4.3.1.2. Exceso de hidroxido de sodio (NaOHcajorimetria)

» Minimizacion

Debido que uno de los objetivos de esta practica es determinar el calor de combustion
de una sustancia problema, resulta dificil establecer el volumen aproximado de NaOH
que se puede gastar en las titulaciones, porque aun cuando se generan los mismos
compuestos durante la combustién, los moles formados de acido nitrico varian
dependiendo de las condiciones particulares de cada experimento para las diferentes
muestras utilizadas, lo que conlleva a que se gaste mas o menos hidréxido en las
diferentes valoraciones; por ello no es posible minimizar el volumen producido de este

residuo.

» Recuperacion

Aungue no es posible minimizar de forma significativa la generacion de este residuo, el
volumen en exceso se puede recolectar a lo largo de todas las practicas y ser
almacenado en un mismo recipiente, y al finalizar el semestre ser estandarizado

mediante una titulacién acido-base.

» Reutilizacion
El hidroxido empleado en la préactica de calorimetria tiene una concentracién de hasta

12 veces menor que el hidroxido menos concentrado usado en el LFQ después de él,
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por lo que no es conveniente utilizarlo en otras valoraciones o practicas del mismo
laboratorio, y dentro de los desarrollos experimentales realizados en el LQA y LQO no
se utiliza este reactivo con una concentracion cercana, por lo que lo mas conveniente

es reutilizarlo en la misma practica.

Por otro lado, se tiene que durante el tiempo de recoleccion de muestras se obtiene un
volumen de (315 + 45) mL, por lo que al estimar lo que se recolectaria en un semestre
se obtienen (1.890 + 270) mL que como se muestra en la tabla 4.4, podrian ser
reutilizados en aproximadamente 62 practicas, con lo cual se puede cubrir un (1)
semestre completo y parte de otro, en las que no serd necesario preparar este reactivo.

Tabla 4.4. NUmero de practicas en las que puede ser reutilizado

el NaOH_ajorimetria recuperado

Volumen arecolectar Volumen promedio de NaOH | Numero de préactica que

en un semestre gastado por practica se pueden realizar
(Vsemestre * 270) mL (Vppp) mL (Noprécticas) adim
1.890 30,2 62

El volumen de hidréxido de sodio gastado en promedio por practica es el resultado de
los volimenes empleados en cada titulacion por los estudiantes, a los cuales se les ha

solicitado dicha informacion al finalizar la practica (ver tabla en apéndice A.13).

Es importante sefialar que este residuo debe ser considerado como si se tratase del
reactivo original, por lo que durante la etapa de almacenamiento se debe mantener en
recipientes herméticos que no permitan el contacto con el medio ambiente, ya que entre
otras cosas, los iones Na* pueden reaccionar con el CO, del aire y formar carbonato de

sodio (Na,CO3), disminuyendo asi la concentracion de la solucion.
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» Disposicion final
Con la recoleccion de este residuo en las practicas de calorimetria a lo largo de todo el
semestre, el almacenamiento temporal y su reutilizacidon en la misma practica, se evita

desecharlo porque siempre tendra un uso definido y por ende no es necesario
disponerlo correctamente.

En la figura 4.18 se muestran de forma sintetizada las etapas de manejo antes
mencionadas del residuo NaOH _ajorimetria-

MINIMIZACION:
No aplica

Usos:
* Practica de calorimetria

RECUPERACION:

Aplica mediante:
NaOH calorimetria * Recoleccion
* Almacenamiento

* Estandarizacién
DISPOSICION FINAL:
No aplica

REUTILIZACION:
* Practica de calorimetria

* Neutralizacion de acidos segln
requerimientos

Figura 4.18. Etapas del manejo de NaOH _aorimetria @plicando un analisis de ciclo cerrado
4.3.1.3. Agua de enfriamiento

» Minimizacion

No es posible minimizar el volumen de agua utlizado para el enfriamiento del
calorimetro, porque sélo se emplea agua durante el proceso de ignicién, el cual se
realiza cuatro (4) veces por cada practica y durante un breve instante de tiempo, por lo

que la cantidad generada al finalizar la experiencia es insuficiente como para evaluar la

viabilidad de una alternativa para su minimizacion.
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» Recuperacion
Considerando el volumen de agua generado por practica, no es viable plantear una

alternativa para recuperar la misma.

» Reutilizacién

Al no aplicar la recuperacion de este residuo no aplica la reutilizacién del mismo.

» Disposicion final
Este residuo puede ser vertido directamente al desagiie, porque el volumen desechado
€S muy poco y no presenta caracteristicas peligrosas que resulten téxicas para el

ambiente.

4.3.2. Alternativas para la practica de equilibrio liquido-vapor

4.3.2.1. Exceso de n-hexano y exceso de etanol

» Minimizacion

Para disminuir la generacion de estos residuos, se fija el volumen de total de etanol y n-
hexano que los alumnos deben utilizar por practica; siendo para el etanol 110 mL que
se distribuyen de la siguiente manera:

e 30 mL para la alimentacion del calderin.

e 55 mL para la realizacion de la curva de calibracion.

e 15 mL empleados durante la destilacion.

e 10 mL para garantizar que no se succionara aire con las pipetas.

Y para el n-hexano 95 mL, que quedan distribuidos asi:
e 30 mL para la alimentacion del calderin.
e 55 mL para la realizacion de la curva de calibracion.

e 10 mL para garantizar que no se succionara aire con las pipetas.
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Una vez establecido el volumen a utilizar por practica, se deben colocar en la campana
extractora dos recipientes que contengan exactamente esos volimenes y que tengan
una marca que indique la altura de los mismos, para llenarlos siempre hasta esa marca
sin necesidad de realizar las mediciones correspondientes y se retira del lugar el

recipiente que contiene el reactivo actualmente utilizado.

Al disponer recipientes con los volumenes aproximados de n-hexano y etanol que se
utilizan por practica, se evita que los alumnos tomen una cantidad excesiva en beakers
y que por ende se generen mas residuos, porque aunque estos no son enviados al
desagiie, se recolecten en recipientes identificados como “etanol recuperado” y “n-
hexano recuperado” y tengan un tratamiento posterior, se estan utilizando volimenes

de estos reactivos que pueden ser empleados en las practicas subsiguientes.

Esta medida se toma porque es muy dificil crear conciencia en las personas, es decir,
se pueden dar instrucciones o recomendaciones pero la mayoria de los alumnos no
comenzara a economizar los reactivos, pues la costumbre de tomar grandes cantidades

de estos esta muy arraigada y no se puede cambiar tan rapido como se desea.

Es necesario plasmar estos cambios en la metodologia, aunque no influyen en la forma
de realizar la misma y en este caso basta con saber que el volumen establecido es
suficiente para realizar la practica, sin solicitar volimenes extras de reactivos; las
modificaciones efectuadas en la metodologia, asi como las razones que conllevaron a
ello, deben ser del conocimiento de los estudiantes para contribuir con ello a la toma de

conciencia de los mismos.

» Recuperacion

La recuperacion de estos residuos estd contenida de forma implicita en la minimizacién
de los mismos, puesto que al disponer de un recipiente que contiene un volumen de los
reactivos muy cercano al utilizado en la practica, al finalizar esta sera poca la cantidad
gue quede en exceso y con el simple hecho de mantenerlos alli para luego completar el
volumen establecido ya estan siendo recuperados.
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» Reutilizacion

Al igual que en la etapa de recuperacion, la reutilizacion del n-hexano se encuentra
implicita en la minimizacién del mismo, ya que al completar el volumen de reactivo
fijado y usarlo en la siguiente practica, este sera continuamente reutilizado en la misma.

A diferencia del n-hexano, el etanol es un reactivo empleado en algunas practicas
experimentales desarrolladas en el LQO, por lo que se plantean dos alternativas para
su reutilizacion: reusarlo de forma continua en la practica de equilibrio liquido-vapor o
enviarlo al LQO para ser utilizado en las practicas de: identificacion de compuestos
organicos, preparaciéon de un producto de condensacién y en la de polimeros de adicién

y condensacion.

Tabla 4.5. Matriz para la seleccién de la alternativa mas adecuada

para reutilizar el exceso de etanol

En cuanto a las alternativas planteadas para la reutilizacion del etanol, se tiene que lo

mejor es darle el mismo uso dado al n-hexano, que contempla el empleo continuo en la
practica de equilibrio liquido-vapor, tal como se muestra en la matriz de seleccion
aplicada para tomar una decision (ver tabla 4.5), en lugar de enviarlo al LQO para que
se redutilice en las practicas en las cuales es empleado como reactivo; entre los factores
considerados para realizar la seleccion se encuentra el traslado del residuo, al cual se
le asigna una calificacién de diez (10) al tomar en cuenta la reutilizacion en el LFQ ya
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gue el etanol no requiere ser trasladado, mientras que para darle un uso en el LQO se
debe tener en cuenta el traslado y la aceptacién del mismo, por lo que se asigna una

puntuacion de seis (6).

Otro criterio de decision tomado en cuenta para realizar la seleccibn es el
almacenamiento temporal de los residuos; este factor no aplica al reusar el etanol en
la practica de equilibrio liquido-vapor del LFQ, pues al finalizar cada practica solo se
debe llenar el recipiente hasta el volumen previamente establecido y la cantidad de
residuo que se habia generado pasa a formar parte del nuevo reactivo a utilizar en la
siguiente practica, por lo cual se le asigna una calificacion de diez (10) puntos. Por el
contrario, al evaluar la opcion de colocarlo a disposicion del LQO se tiene que el
excedente generado en todas las practicas se debe recolectar al finalizar cada una de
ellas y luego almacenarlo en un recipiente adecuado hasta culminar el semestre o tener

una cantidad suficiente para su traslado.

Al ser reutilizado continuamente en el desarrollo experimental del cual proviene, el
exceso de etanol no requiere ser caracterizado, razon por la cual se le coloca una
puntuacion de diez (10), mientras que para ser enviado al LQO deben realizarse
andlisis fisicoquimicos que permitan determinar sus caracteristicas, a fin de evitar que
algun posible contaminante interfiera en los resultados obtenidos en las practicas en las
que puede ser reutilizado, y aun mas importante son valores necesarios al momento de

ser aceptado por dicho laboratorio, por lo que la calificacion asignada es igual siete (7).

Por otro lado, el tiempo invertido para implementar la reutilizacion del exceso de
etanol en el LQO es mayor al efectuar su reuso en el LFQ, ya que en el primer caso, el
residuo debe ser almacenado temporalmente, caracterizado y posteriormente

trasladado, obteniendo por ello una calificacion de seis (6).

Por todo lo dicho anteriormente y con una calificacion final de diez (10), la mejor
alternativa para el exceso de etanol es reutilizarlo en la misma practica; pero no se debe

hacer totalmente a un lado la posibilidad de compartir los residuos generados con otros
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laboratorios donde le puedan dar un mejor uso, y se debe tener en cuenta que en esta
alternativa se consideran varios factores que permiten crear o modificar la metodologia
aplicada actualmente por la facultad y la universidad en general, en cuanto a los
residuos generados en los laboratorios, pues abre las puertas para tratar, reutilizar y

disponer estos adecuadamente si todos trabajan en conjunto.

Aunque en el caso del exceso de etanol esta no es la mejor alternativa, no se puede
descartar la posibilidad de crear a posterior en un futuro cercano la bolsa de residuos
entre los laboratorios de la Facultad de Ingenieria.

» Disposicion final
La reutilizacidbn continua en la misma practica presenta la ventaja de no generar
residuos al final del ciclo, por lo que no es necesario prever una disposicion final para

estos.

Al unir de forma secuencial la minimizacién, recuperacion, reutilizacion y disposicion
final para el n-hexano, se obtiene el diagrama de ciclo cerrado mostrado en la figura
4.19; aunque para el etanol se plantea una alternativa adicional para la reutilizacién, se
selecciona el reuso en el LFQ con lo que se obtiene un tratamiento similar al n-hexano
para cada una de las etapas de manejo, por lo que se combinan en un mMismo

diagrama.

MINIMIZACION:
Se logra al definir
un volumen total de
reactivo a emplear
por practica

USOS:
Practica:
* Equilibrio liquido-vapor

RECUPERACION:
Mantener el exceso
generado en el
recipiente del cual
es tomado

Exceso de n-hexano
y exceso de etanol

DISPOSICION FINAL :
No aplica

REUTILIZACION:

Practica
* Equilibrio liquido-vapor

Figura 4.19. Etapas del manejo del exceso de n-hexano y del

exceso de etanol aplicando un andlisis de ciclo cerrado
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En la figura 4.19, se observa que la minimizacion de estos residuos es posible a través
de la definicion de un volumen total de reactivo a emplear en toda la practica y al
finalizar la experiencia, recuperar el excedente manteniéndolo en su recipiente y
completando el volumen previamente fijado, para finalmente reutilizarlos en la misma

practica.

4.3.2.2. N-hexano-etanol (calibracion)

» Minimizacion

En cuanto a los cambios a realizar en la metodologia de la practica, se deben a que
actualmente durante la misma se emplean aproximadamente 20 mL de etanol (10 mL
para medir el indice de refraccion al reactivo puro para elaborar la curva de calibracion y
alrededor de 10 mL para el lavado del calderin) que pueden ser reducidos a la mitad, ya
que al elaborar la curva ese volumen de etanol se mezcla con n-hexano y se deposita
en un recipiente identificado como “mezcla recuperada”, en lugar de ser reutilizado para
el lavado del calderin; al aplicar esto se reducen aproximadamente 540 mL en todo un
semestre, que aunque parece poco con él se pueden realizar 4 practicas completas. En
la tabla del apéndice E.1 se muestran detalladamente los cambios realizados en esta

metodologia.

El n-hexano puro utilizado para realizar la curva de calibracion debe ser devuelto al
envase del cual fue tomada, porque en ella se tienen aproximadamente 10 mL, que no

deberan ser repuestos para completar el volumen de 95 mL establecido en el recipiente.

Al igual que los cambios realizados para el exceso de n-hexano y exceso de etanol,
estos deben quedar plasmados en la metodologia porque influyen directamente en la
misma; ademas también sirve para que inicialmente la minimizacion de este residuo y
del gasto de los reactivos sea una obligacion para los estudiantes, dado lo dificil que es
modificar las costumbres que ellos traen; sin embargo, el personal del laboratorio
(profesores, técnico, preparadores) no deben dejar de informarles las razones que
llevaron a tomar esas medidas a fin de concientizar la poblacion estudiantil del LFQ.
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» Recuperacion

Actualmente la recuperacion de este residuo se realiza mediante su recoleccion,
almacenamiento y posterior aplicacion de una destilacion por etapas, en la que luego de
introducir un volumen de 500 mL de mezcla se obtienen aproximadamente 200 mL de
n-hexano con un alto grado de pureza, el cual es reutilizado nuevamente en la misma
practica como si se tratase del n-hexano grado reactivo y la mezcla resultante en el
calderin es utilizada como solvente para limpiar los prismas del refractometro y para la

limpieza del termometro empleado en la practica de equilibrio sdélido-liquido.

Aln cuando existen diversas opciones que permiten recuperar ambos compuestos de
forma individual, como son: la destilacion azeotropica, destilacion extractiva con
solventes y la destilacion extractiva con sales, para implementar cualquiera de ellas se
requieren materiales, equipos y reactivos que acarrean muchos costos adicionales;
mientras que el sistema de recuperacion llevado a cabo en la actualidad, aunque no
permite romper o desplazar el azeGtropo para obtener un mejor de grado de separacion,
los productos obtenidos tienen una utilidad definida y una adecuada disposicion final,

por lo que no se hace imprescindible la implementacion de un nuevo sistema.

» Reutilizacion

Al no llevar a cabo un tratamiento que permita separar ambos compuestos y aplicar la
recuperacion mediante una destilacion por etapas, se obtiene el n-hexano con un alto
grado de pureza y una mezcla de composicidbn azeotrépica; el primero puede ser
reutilizado como reactivo en la misma practica y la mezcla como solvente de limpieza
para los prismas del refractometro empleado en esa practica y en la de equilibrio solido-

liquido para la limpieza del termometro usado en ella.
» Disposicion final

Al completar la etapa de reutilizacion no se generan otros residuos, por lo que la

disposicion final adecuada para esta mezcla ya esta garantizada.
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4.3.2.3. Mezclarecuperada

» Minimizacion

La minimizacion de este residuo no es posible mediante cambios en la metodologia,
debido que los volumenes de n-hexano y etanol empleados en la practica son
apropiados para dar cumplimiento a los objetivos de la misma.

» Recuperacion

En la actualidad este residuo es combinado con la mezcla n-hexano-etanol (calibracién)
y tratados simultaneamente, y se pueden seguir tratando juntos, pero antes se le debe
aplicar a este un tratamiento fisico, como la separacion mediante un embudo de
decantacion, para remover la vaselina que lo contamina y que proviene de la lubricacion
de las uniones esmeriladas de las piezas de vidrio que constituyen el equipo utilizado
para vaporizar y condensar liquidos hasta el equilibrio, empleado para realizar la
practica, utilizando para dicho tratamiento un bafio frigorifico para enfriar el embudo y
lograr una mejor separacion; ya que al quedar presente restos de vaselina en las
mezclas utilizadas como solventes de limpieza, puede interferir en los resultados de

esas practicas, como por ejemplo, en la medida del indice de refraccion.

» Reutilizacion

Una vez aplicada la decantacion para separar la vaselina presente en este residuo, se
puede combinar con la mezcla de n-hexano-etanol (calibracion), para asi obtener por
destilacion n-hexano casi puro y una mezcla de composicion azeotropica al tratarlos
conjuntamente mediante la destilacién por etapas, los cuales pueden ser utilizados en

las practicas de equilibrio liquido-vapor y equilibrio sélido-liquido.
» Disposicion final

Al finalizar la reutilizacion de este residuo se cierra el ciclo, ya que no se generan

residuos a los cuales deba darseles una disposicion final adecuada.
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4.3.2.4. Agua de enfriamiento

» Minimizacion

Es posible minimizar el agua empleada para el enfriamiento del refractometro y la
utiizada en el condensador del sistema de destilacion, porque aun cuando es
fundamental tenerlas durante toda la practica para garantizar el correcto funcionamiento
del refractometro y para lograr una adecuada condensacion total del liquido vaporizado
en el calderin del equipo, se puede definir un volumen que permita lograr los objetivos

planteados minimizando con ello la cantidad actualmente generada.

Esta propuesta consiste en implementar un sistema de recirculacion continuo del agua
utilizada durante la practica, para lo cual se deben colocar dos (2) bidones cilindricos de
40 L de capacidad, semejantes a los empleados en el LFQ para el agua destilada,
debajo de la campana extractora donde se realiza la practica de equilibrio liquido-vapor,
dichos recipientes deben estar unidos a la succién de una bomba peristéltica y la
descarga de esta se conecta a una manguera que permita la entrada del agua de
enfriamiento al refractometro y al condensador, como se puede observar al seguir la
linea amarilla de la figura 4.20, en esta figura, la linea azul indica el retorno a los
bidones del agua proveniente del refractometro y la roja el regreso del agua empleada

en el condensador.

Figura 4.20. Sistema de recirculacién continuo del agua de enfriamiento

utilizada en la practica de equilibrio liquido-vapor
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En este sistema se emplea una bomba peristaltica (figura 4.21), debido que con ella la
velocidad de bombeo puede ser tan lenta como el proceso lo requiera, siendo este caso
en particular, un sistema donde no se necesita transportar el fluido a grandes distancias
o velocidades, ademas, por su disefio y funcionamiento, el agua no entra en contacto
con partes internas de la bomba, que pudieran ensuciarla y afectar de alguna forma el

correcto funcionamiento del refractémetro.

Figura 4.21. Bomba peristéltica

Para implementar el sistema también se utiliza un soporte aéreo que permita llevar y
traer las mangueras que estan conectadas al refractometro (ver figura 4.20), el cual esta
compuesto por tuberias de acero galvanizado de %2” para garantizar su durabilidad, y
gue va desde la campana extractora al meson que se encuentra frente a ella; la unién
del sistema con el refractometro puede realizarse a ras del piso, pero para ello debe
crearse un canal para las mangueras, a fin de no permitir que el personal que transita
en el laboratorio las maltrate, aln asi, estarian expuestas a todas las condiciones que
se encuentran en el ambiente del LFQ (reactivos derramados, quimicos de limpieza,

entre otros).
Se requieren ademas, tres (3) valvulas tres vias, para facilitar el manejo del sistema a

los estudiantes, y con esto evitar el uso de multiples accesorios que compliquen su uso

y aceleren su deterioro.
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Como se indica en la metodologia (ver tabla en apéndice E.1), el agua contenida en
ATNK-1 debe ser utilizada durante la primera hora de la practica, después de la cual se
comienza a utilizar la contenida en el ATNK-2, esto para evitar que el fluido se caliente y
deje de realizar la transferencia de calor necesaria para el correcto funcionamiento del
condensador y el refractometro; logrando ademas, que el agua del primer envase se
encuentre a una temperatura adecuada para realizar la siguiente préctica, si la primera
es realizada en horas de la mafana. Al finalizar la semana el agua contenida en ambos

recipientes se envia al desague, se llenan los envases y se inicia el ciclo nuevamente.

Considerando la cantidad de agua necesaria para llenar el condensador, y el diametro y
la longitud de las mangueras a emplear, se tiene que se van a recircular de forma
continua por el interior del sistema, 1.625 mL de agua aproximadamente, tal como se
demuestra en el calculo realizado en el apéndice B.11, por lo que el volumen requerido
puede ser fijado en aproximadamente 60 L por semana, distribuidos equitativamente
entre los dos bidones, es decir, dichos recipientes se deben llenar hasta el 75 % de su
capacidad. Con este volumen se garantiza el correcto funcionamiento del sistema y se
evita que el fluido deje de realizar el enfriamiento necesario en los equipos

involucrados.

» Recuperacion

Como se dijo en la minimizacion, la recuperacion del volumen de agua previamente
fijada para el enfriamiento del refractdmetro y del condensador se recolecta en dos (2)
bidones de 40 L de capacidad; actualmente se envia esta agua al desagle sin ser
aprovechada de manera alguna, siendo el volumen generado por practica un estimado
de (429 + 13) L, que al terminar el semestre se convierten en un promedio de (23.166 +
702) L (ver célculo en apéndice B.12), estos son valores aproximados ya que dependen
del flujo de agua fijado en cada desarrollo experimental por la apertura de la llave del
grifo.
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» Reutilizacion

La mejor alternativa para la reutilizacién de esta agua es emplearla en la misma practica
mediante la creacion de un sistema de recirculacion con bombeo que funcione durante
todo el desarrollo experimental, ya que al ser reutilizada de forma continua y desecharla
semanalmente se producirian en un semestre 360 L, representando una disminucion de

(98,45 + 0,05) % respecto al volumen actual generado.

» Disposicion final
Igual que el agua de enfriamiento de calorimetria este residuo puede ser vertido
directamente al desagtie, porque el volumen se habra disminuido en aproximadamente

98 % y no presenta caracteristicas peligrosas que resulten toxicas para el ambiente.

4.3.3. Alternativas para la practica de equilibrio liquido-liquido

4.3.3.1. Exceso de acido acético (HACjig-iq)

» Minimizacion

El primer paso para lograr la minimizacién de este residuo es establecer de forma clara
en la metodologia la concentracibn en % p/p de acido acético a la cual deben
prepararse las soluciones binarias acido acético-agua y acido acético-tolueno, para asi
poder estimar el volumen de cada reactivo necesario para preparar dichas soluciones,
sin facilitarles el trabajo a los estudiantes, pues deberan de igual manera realizar el

calculo previo de los volumenes requeridos como lo hacen actualmente.

El volumen de HAcqiq necesario para completar la practica es de 57,2 mL, este
contabiliza la cantidad necesaria para la preparacion de las soluciones, el curado de la
bureta y el volumen que queda en la punta de la misma y que se no emplea en la

practica (ver tabla 4.6).
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Tabla 4.6. Estimacion del volumen de acido acético necesario para
realizar la practica de equilibrio liquido-liquido

Volumen para Volumen que queda | Volumen aprox.
Volumen total para
preparar las en la punta de la para curar la . L
: realizar la practica
soluciones bureta bureta (Vrenctive) ML
(Vso1) mL (Vcuradob) ML (Vpuntab) mL reactivo
52,3 2,9 2 57,2

Todo esto conlleva a colocar para cada practica un recipiente con un volumen de acido
acético prefijado e indicado visualmente, que permita realizar la misma sin que los

alumnos se excedan en la cantidad tomada para ello.

» Recuperacion

La recuperacion de este residuo se inicia al finalizar cada practica, ya que el exceso
restante en el recipiente no debe ser desechado, sino que se debe completar en dicho
envase el volumen establecido para realizar la practica; este procedimiento debe ser

llevado a cabo por el técnico del LFQ o los preparadores de la catedra.

» Reutilizaciéon
Al completar el volumen establecido en el recipiente para cada practica y emplearlo en
la siguiente, se cumple con la etapa de reutilizacion del reactivo que queda luego de

aplicar la minimizacion.

» Disposicion final
Con la minimizacion, recuperacion y posterior reutilizacién de este residuo en la misma
practica, se establece un ciclo cerrado que no permite la produccion de residuos a los

que deba aplicarseles una adecuada disposicion (ver figura 4.22).
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MINIMIZACION:

Es posible al-

* Definir en la metodologia la
concentracion de las soluciones
a preparar

* Establecer el volumen de acido
acético necesario para realizar

la préctica :

RECUPERACION:
Mantener el exceso
generado en el
recipiente del cual
es fomado

Usos:
Préctica:

* Equilibrio liquido-liquido

U e

DISPOSICION FINAL:
Mo aplica

REUTILIZACION:
Practica
* Equilibrio liquido-liquido

Figura 4.22. Etapas del manejo del HAc jiq-iq aplicando un analisis de ciclo cerrado
4.3.3.2. Exceso de tolueno

» Minimizacion

Al establecer en la metodologia la concentracion en % p/p de acido acético a la cual
deben prepararse las mezclas binarias y calcular luego los volimenes respectivos del
mismo, se determinan de forma indirecta los volimenes de tolueno necesarios para
preparar las soluciones de acido acético-tolueno; y con estos valores: la cantidad
requerida para el curado de la bureta, el volumen que queda en la punta de la mismay
el aproximado para alcanzar el punto de turbidez de las soluciones acido acético-agua
(ver tabla 4.7), se tiene que el volumen total aproximado de tolueno necesario para
realizar la practica es de 61,7 mL, el cual estd sujeto al cabal cumplimiento de las

recomendaciones o modificaciones propuestas.

Tabla 4.7. Estimacion del volumen de tolueno necesario de para

realizar la practica de equilibrio liguido-liquido

Volumen para
preparar las

Volumen que
guedaen la

Volumen aprox.
paracurar la

Volumen para
alcanzar el punto

Volumen total
pararealizar

soluciones punta de la bureta bureta de turbidez la practica
(Vsol) mL (Vpunta b) mL (chrado b) mL (Vturbidez) mL (Vreactivo) mL
55,0 2,3 2 2,4 61,7
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Es importante sefalar, que el volumen promedio aproximado para lograr el punto de
turbidez de las mezclas, es obtenido de la informacién solicitada a los estudiantes una
vez que finalizaban sus experiencias practicas; en la adicion de este volumen existe
mucha variacion, ya que depende principalmente de la capacidad de los estudiantes
para detectar dicho punto y de la concentracion previamente establecida (ver tabla en
apéndice A.15).

Al igual que para HACiqiq, & minimizacion de este residuo consiste en colocar en el
lugar de trabajo un recipiente que contenga el volumen de tolueno a utilizar por préactica

definido con anterioridad.

Cabe destacar que, si por alguna razén los alumnos requieren de un volumen adicional
tanto de tolueno como de otros reactivos cuyos voliumenes han sido minimizados, no se
les debe proporcionar aun cuando no puedan lograr los objetivos de la practica, ya que
deben aprender cuales son las consecuencias del gasto excesivo de reactivos y las de

la generacion de residuos.

» Recuperacion

Debido que el volumen total para realizar la practica ya esta establecido, para este
residuo aplica el mismo procedimiento planteado para la recuperacion del HACjig.iq, por
lo que al finalizar la misma el volumen sdélo debe ser completado en el envase

identificado, garantizando asi que el excedente no sea desechado.

» Reutilizacion
Al implementar la minimizacion, queda luego de cada préactica una pequefia de cantidad
de reactivo que es empleado en la siguiente, con lo que se logra la reutilizacion del

reactivo excedente.

» Disposicion final
Al igual que la disposicion final del HAcjiq.iq, con la reutilizacion se cierra un ciclo que
evita se siga generando este residuo, tal como se muestra en la figura 4.23.
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MINIMIZACION:
Es posible al:
* Definir en la metodologia la
concentracion de las soluciones
a preparar
* Establecer el volumen de tolueno
Usos: necesario para realizar la practica

Practica:

* Equilibrio liquido-liquido g
RECUPERACION:
Mantener el exceso
generado en el
recipiente del cual

DISPOSICION FINAL: es tomado
No aplica

REUTILIZACION:
Practica:
* Equilibrio liquido-liquido

Figura 4.23. Etapas del manejo del tolueno aplicando un analisis de ciclo cerrado

4.3.3.3. Fases no tituladas

» Minimizacion

En la minimizacion de este residuo entra en juego un factor muy importante, como lo es
la preparacion de los alumnos en cuanto al manejo del material de vidrio, pues al no
saber manipular las buretas, emplean cantidades mayores de reactivos a las
requeridas; es por ello, que aun cuando no es una labor correspondiente al LFQ, al
iniciar el semestre debe realizarse una charla introductoria sobre los aspectos mas
relevantes del manejo de equipos, reactivos, material de vidrio, etc., que pueda influir en
la generacion de residuos, con la finalidad no sélo de ensefiar fundamentos basicos,
sino también de concientizar al estudiantado en lo referente a los aspectos econémicos

y ambientales que la mala manipulacion de materiales trae como consecuencia.

» Recuperacion

En estas fases se tiene la presencia de agua, acido acético y tolueno, al separar las
distintas fracciones, mediante un embudo de decantacion, se obtiene una fase acuosa
gue esta compuesta por agua y acido acético, con algunas trazas o pequefias

cantidades de tolueno; haciendo uso de la caracterizacion realizada se conoce que esta
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mezcla posee un pH de (0,678 £ 0,001) unidades, es decir, contiene gran cantidad de
acido acético en su composicion, pero debido a la proximidad de las temperaturas de
ebullicion (ver tabla en apéndice D.1), es dificil separar ambos compuestos por medio
de la destilacion simple, por lo que no es viable plantear alternativas para recuperar
cualquiera de los componentes de esta mezcla, siendo el acido acético el de mayor
importancia por el costo y la dificultad que implica su adquisicion.

En lo referente a la fraccidn organica, estd compuesta principalmente por tolueno, una
parte acido acético distribuido en esta fase desde el sistema inicial con trazas o
pequefias cantidades de agua; todos ellos poseen puntos de ebullicion muy cercanos
entre si, y como se explica para la fraccion acuosa, esto puede dificultar la separacion
de los mismos con un buen grado de pureza, por ello se plantea la recuperaciéon del
componente presente en mayor proporcion (tolueno), mediante un sistema de
recuperacion de tolueno con recirculacion, el cual esta basado en la diferencia de

densidades de los compuestos.

» Reutilizacion

Si luego de aplicar el sistema de recuperacion de tolueno con recirculacion solo
para la fraccion organica, se obtiene el tolueno con una pureza tal que no interfiera en
los resultados de la practica, es decir, sin trazas de agua, este podria ser reutilizado en
la misma de forma similar al reactivo empleado en el LFQ, en caso contrario el residuo

debe ser tratado y dispuesto adecuadamente.

» Disposicion final

Si luego de aplicar el sistema de recuperacién de tolueno con recirculacién no se
obtiene un producto con caracteristicas similares a las del reactivo puro, debe ser
tratado adecuadamente, y en caso de obtenerlo, se debe disponer de igual forma, al

finalizar su reutilizacion.

Al igual que el &cido nitrico titulado de calorimetria la alternativa seleccionada, es la
fotocatélisis heterogénea por las razones antes mencionadas, principalmente por la

disponibilidad de las instalaciones y equipos, condiciones de operacion y costos
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asociados a esta alternativa; sin embargo, al tomar en cuenta otro factor muy
importante para la seleccion, como lo es la clase de compuestos tratados, se tiene que
esta opcidn presenta una gran desventaja pues los estudios relacionados estan
enfocados en el tratamiento de fenoles y no en especifico al tolueno, mientras que la
biodegradacion se muestra como la siguiente mejor alternativa, ya que se ajusta mas
para tratar estos compuestos y obtener resultados favorables, obteniendo casi el mismo
puntaje que en el caso de la fotocatalisis heterogénea (ver tabla 4.8), es decir, se podria
llevar a cabo cualquiera de las dos alternativas o ambas.

Sin embargo, a fin de corroborar los resultados de las TAO’s en presencia de tolueno
como contaminante, debido a la puntuacion otorgada de forma preliminar, se lleva a
cabo la oxidacion fotocatalitica para observar los beneficios de su aplicaciéon, pues
aungue esta dirigida mayormente a la degradacion de fenoles, esta tecnologia al ser la
alternativa seleccionada para tratar otros residuos y componentes de esta investigacion,
se cuenta con los reactivos requeridos para llevarla a cabo; todo esto con la finalidad de
obtener resultados que puedan ser Utiles para investigaciones posteriores,
empleandose un reactor tipo batch.

Tabla 4.8. Matriz para la seleccién de la alternativa que permita disponer

adecuadamente la fraccién organica de las fases no tituladas
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Es posible aplicar un tratamiento a la fase acuosa que lo convierta en un residuo inocuo
para el ambiente, este consiste primeramente en realizar una neutralizacion, ya que
como se muestra en la caracterizacion tiene un pH acido; debido que dicha magnitud es
variable a lo largo de las recolecciones, es recomendable realizar la neutralizacion
haciendo uso de un pH-metro para determinar el punto final del tratamiento en lugar de
emplear un indicador &cido-base; luego de ser neutralizada, en esta fase todavia estan
presentes trazas de tolueno que no deben ser enviadas al desaglie como se hace en la
actualidad, por lo que se le puede aplicar el mismo tratamiento dado a la fraccion
organica para tratar el tolueno, es decir, llevar a cabo la fotocatalisis heterogénea, y de
no obtener buenos resultados, se puede aplicar la biodegradacion, que como ya se ha
mencionado, en las instalaciones de la Facultad de Ingenieria se encuentra el CIMA

que lleva a cabo esta clase de tratamiento y estudios.

4.3.3.4. Fases tituladas
» Minimizacion
Para este residuo aplican las mismas medidas de minimizacion tomadas para las fases

no tituladas, es decir, para disminuir el volumen generado es fundamental la

concientizaciéon de los estudiantes.

» Recuperacion

Por razones similares a las fases no tituladas, para recuperar algunos de los
compuestos contenidos en esta mezcla es necesario separarla en sus fases acuosa y
organica; la fraccibn acuosa seria un sistema multicomponente formado por agua,
acetato de sodio, fenolftaleina, metanol, hidroxido de sodio agregado en exceso durante
las titulaciones (corroborado con el valor obtenido de pH = 8,817) y las trazas de

tolueno presentes, por lo que resultaria dificil tratar de recuperar alguno de ellos.

En cuanto a la fraccién orgéanica, se plantea la recuperacion del tolueno presente en ella
luego de la decantacion, ya que como lo demuestran los analisis de espectroscopia
(UV-visible), refractometria y cromatografia en la caracterizacion, esta fase esta
compuesta por un alto porcentaje de tolueno, sin embargo, se deben eliminar las trazas
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de agua presente, aplicando para ello el sistema de recuperacion de tolueno con

recirculacion.

» Reutilizacion

Debido que la fraccion organica obtenida luego de la decantacion y eliminacion de las
trazas de agua, presenta caracteristicas similares a las del tolueno empleado en el LFQ,
puede ser reutilizado en la misma préactica sin ocasionar interferencias en los resultados

obtenidos en ella.

» Disposicion final

De forma similar a la disposicion final de la fraccidn organica de las fases no tituladas,
una vez que el tolueno no pueda ser recuperado, se propone para las fracciones
organicas de las fases tituladas la degradacién mediante la aplicacion de la oxidacién
fotocatalitica haciendo uso de un reactor tipo batch, y de no resultar favorable, otra

alternativa viable para realizar la degradacion de estas mezclas es la biodegradacion.

Para la fraccion acuosa de esta mezcla, se propone la misma alternativa seleccionada
para el acido nitrico titulado de calorimetria, a fin de degradar la fenolftaleina presente

en su composicién proveniente de la titulacion acido-base realizada.

4.3.3.5. Exceso de hidroxido de sodio acuoso (NaOHacuoso ligig) Y €xceso de

hidroxido de sodio alcoholico (NaOHaiconslico tig-ig)

» Minimizacion

Las titulaciones de las soluciones dependen en gran parte del criterio y de la habilidad
gue tengan los alumnos para realizarla, debido a que la estimacion de los volumenes
necesarios de hidréxido para completar la practica son dificiles de estimar, cobra un

mayor valor la concientizacion y preparacion de los estudiantes al inicio del semestre.
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» Recuperacion

AuUn cuando no es posible la minimizacion de estos residuos, la recuperacion de los
mismos se puede llevar a cabo, y se inicia con la recoleccion luego de cada practica,
continda con su almacenamiento temporal y finaliza al terminar cada semestre con la
cuantificacion y caracterizacion mediante mediciones de pH y valoraciones acido-base,
para establecer con esto sus caracteristicas antes de la reutilizacién.

» Reutilizacion

Al finalizar un semestre se recuperan aproximadamente (1.620 = 270) mL de
NaOHacuoso tigHiq Y (1.350 £ 270) mL de NaOHaconslico ligig. que segun los resultados
obtenidos durante la caracterizacion pueden ser reincorporados en la misma practica, y
con los que se pueden realizar alrededor de 13 y 40 desarrollos experimentales en el
semestre siguiente, respectivamente (ver tabla 4.9), en lugar de emplearlo para

neutralizar el acido acético y enviarlos a los tres (3) por el desagie.

Tabla 4.9. NOomero de practicas en las que pueden ser reutilizado el
NaOH acuoso ligHig Y €l NaOHaiconslico lig-iq recuperado

Volumen a Volumen Numero de practicas
Residuo recolectar durante promedio en las que puede
el semestre por practica ser reutilizado
(Vsemestre £ 270) mL (VNaoHprom) ML (N°practicas) adim
NaOHacuoso lig-ig 1.620 120,4 13
NaOH aiconoico lig-lig 1.350 33,7 40

» Disposicion final

Aln cuando estos residuos no son recolectados practica tras practica, tampoco
requieren de un tratamiento final para su disposicion inocua, ya que si bien, para su
reutilizacion se necesita esperar todo un semestre, cuando al fin se logra, estos se
emplean en el semestre siguiente o en el peor de los casos son de utilidad para
neutralizar cualquier residuo acido generado no contemplado en el presente estudio; las
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etapas de manejo antes explicadas para estos residuos se muestran de forma resumida

en la figura 4.24.

MINIMIZACION:
No aplica

USOoS:
* Practica equilibrio liquido-liquido

NaOH acuoso lig-iq y
NaOH alcohslico lig-lig

REUTILIZACION:

* Practica equilibrio liquido-liquido

* Neutralizacion de acidos segln
requerimientos

RECUPERACION:
Aplica mediante:

* Recoleccidén

* Almacenamiento
* Estandarizacion

DISPOSICION FINAL:
No aplica

Figura 4.24. Etapas del manejo del NaOH acuoso lig-lig Y €1 NaOH aiconsiico lig-liq

aplicando un analisis de ciclo cerrado.

4.3.4. Alternativas para la practica de conductimetria
Son muchas las modificaciones metodoldgicas que pueden realizarse en esta practica
para lograr la disminucion de los residuos que en ella se producen, siendo la que mas

residuos genera en cuanto a volumen de contaminantes se refiere.

El recipiente empleado actualmente para la medicion de la conductancia, es un envase
de vidrio en el que se necesitan aproximadamente 60 mL de muestra para cubrir el nivel
requerido por la celda conductimétrica al sumergir los electrodos a fin de que el equipo
pueda arrojar un valor confiable. Este envase debe ser sustituido por uno de plastico
gue es el material adecuado para realizar esta clase de mediciones, debido a que los
recipientes de vidrio contienen iones Na* y Si*? que pueden interferir en los valores de
conductancia medidos (NCR 212 Calidad del agua para laboratorios de prueba, 1996),
asimismo puede usarse un recipiente que requiera de menor cantidad de muestra para
efectuar la toma de datos; un ejemplo de ello es un cilindro graduado de (50 + 0,5) mL

de plastico como el observado en la figura 4.25, en el que la celda conductimétrica se
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introduce con mucha facilidad y hasta la profundidad necesaria para cubrirla y tener
valores confiables con solo agregar 50 mL de la solucion electrolitica.

Figura 4.25. Cilindro graduado apropiado para realizar las mediciones conductimétricas

Al realizar las mediciones de conductancia para el agua destilada (siendo esta la
solucion de referencia empleada en el LFQ para verificar que las medidas a obtener del
equipo sean confiables) se registran los valores en la tabla del apéndice A.18, que al
ser comparados con los medidos durante el periodo de recoleccién (ver tabla del
apéndice A.17), se observa que la mayor discrepancia se presenta respecto a la
primera semana, teniendo un porcentaje de desviacion cercano al 4 %, significando
esto que los resultados son confiables y que las practicas se pueden llevar a cabo sin

problema alguno al implementar el uso del cilindro graduado de plastico de 50 mL.

4.3.4.1. Cloruro de sodio diluido (NaCl), acido clorhidrico diluido (HClgjido) Y

acido acético diluido (HAC giluido)

» Minimizacién

Los cambios realizados a esta metodologia son drasticos y quizas un poco dificiles de

implementar, pero necesarios, porque la cantidad de desechos que se genera debido a
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estos tres residuos es exagerada, haciendo de esta la practica en la que mas volumen
de sustancias se envian al desagie, como lo demuestra el volumen estimado en
promedio para un semestre regular con 9 secciones en el LFQ, con (83.430 + 810) mL
(ver tabla 4.10), por lo que para llevar a cabo esta alternativa se requiere de la

colaboracion de todo el personal del laboratorio, profesores, técnico y preparadores.

Tabla 4.10. Estimacion de los volumenes que generan el
NaCl, HCl gijuido Y HAC giluido €N UN SEMeEStre

Volumen de residuo generado en un Volumen total aproximado de NaCl,
semestre HClgiluido Y HAC diluido g€Nerado
(Vsemestre £ 270) mL en un semestre
NacCl HCl giluido HAC giluido (Vdiluido = 810) mL
17.550 15.930 50.220 83.430

Inicialmente, el técnico del laboratorio debe preparar todas las soluciones a emplear en
el desarrollo experimental e introducir en balones aforados de 100 mL un volumen de

50 mL de cada solucion preparada, incluyendo el cloruro de potasio.

Es posible establecer que todas estas soluciones se reutilicen durante tres (3) practicas,
ya que como se demuestra en los andlisis de parametros fisicoquimicos realizados a
cada una de estas, las mismas conservan sus propiedades conductimétricas durante
todo el periodo de recoleccién de muestras (8 semanas aproximadamente), y ademas,
al realizar la reutilizacion del cloruro de potasio (KCI) durante los desarrollos
experimentales, se observa que a partir de la cuarta reutilizacion los valores obtenidos
difieren de los esperados, presentando una desviacion entre ellos mayor al 5 %. Como
en una semana se realizan 9 practicas, se debe introducir nuevamente en los
recipientes la misma cantidad de solucién para utilizarlas en las tres (3) practicas
siguientes y repetir el procedimiento para las tres ultimas, es decir, en una semana se

prepararan las soluciones tres veces en lugar de nueve como se realiza actualmente.
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Ademas del cambio del recipiente donde se realizan las mediciones conductimétricas,
una modificacién de gran importancia en esta practica, es la incorporacion de un nuevo
objetivo especifico, el cual trata de determinar la variacion de la conductividad respecto
a la temperatura de las soluciones electroliticas, permitiendo a los estudiantes
establecer comparaciones entre las medidas realizadas a las mismas soluciones a
distintas temperaturas; la finalidad de esto radica en que al facilitar una parte del trabajo
a los estudiantes por no tener que preparar las soluciones, se busca lograr el estudio de
nuevos objetivos dentro del practica, compensando a su vez el tiempo de duracion del

desarrollo experimental.

Entre los objetivos principales del laboratorio estan que los alumnos apliquen los
conocimientos adquiridos en la teoria y mejoren el manejo de equipos, entonces al
lograrlo con un menor gasto de reactivos y produccion de residuos, resulta mas

provechoso para el laboratorio, la universidad y el ambiente.

» Recuperacion

La recuperacion de estos residuos inicia al finalizar cada practica, ya que los alumnos
deben devolver las soluciones utilizadas a los recipientes de donde las tomaron; sin
embargo, esta recuperacion es temporal, ya que al cumplirse el nimero de veces
establecidas para la reutilizacion (siendo tres practicas para cada una de ellas), las
soluciones de acido acético y clorhidrico deben ser trasvasadas a un (1) recipiente de
10 L cada una, ya que al implementar la propuesta se genera un volumen aproximado
de 7,2 L por semestre de soluciones acido acético y 5,4 L de soluciones de &acido

clorhidrico.

Una vez finalizada la recoleccion de HClgiuido Y HACiido @l finalizar el semestre, estos
deben ser estandarizados a fin de conocer las condiciones iniciales para su

reutilizacion.

» Reutilizacion
La reutilizacién del NaCl se lleva a cabo en la misma practica un nuamero finito de

veces, después de las cuales debe detenerse. Al llevar a cabo la propuesta, el volumen
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de residuo promedio generado en un semestre es de 2.700 mL, lo que representa un
porcentaje de disminucion respecto al volumen producido actualmente de (84,6 + 0,2)

%, tal como se observa en la tabla 4.11.

Tabla 4.11. Estimacion del volumen de NaCl que se genera al

implementar la metodologia propuesta

Volumen generado en un Porcentaje de

Volumen a generar

semestre v ymL disminucion
(Vsemestre * 270) mL propuesta Nacl (Pdism + 0,2) %
17.550 2.700 84,6

Para el HClgijuido Se€ tiene que al finalizar las etapas de recuperaciones y reutilizaciones
en la practica de conductimetria, este residuo aun posee las condiciones necesarias
para ser reutilizado en una titulacion conductimétrica y potenciométrica combinadas,
que puede ser llevada a cabo en el LQA o incluso en el LFQ, en la cual se necesitan
soluciones de HCI con concentraciones similares a las de este al salir de la practica, es

decir, que la solucién puede ser utilizada con estas caracteristicas.

El planteamiento anterior esta basado en que el desarrollo experimental realizado por
los estudiantes en los laboratorios debe ir mas alla de la sola aplicacion de los
conocimientos adquiridos en clase, ademas, debe brindarseles las herramientas
necesarias que les permitan enfrentar situaciones nuevas y resolver determinados
problemas, y con la unificacion de dos practicas que se realizan actualmente en el LQA,
se les ofrece a los alumnos criterios que les ayudarian a decidir cual técnica emplear en

otras situaciones.

Para el HACgiuido Ocurre similar al HClgigo, €S decir, este puede ser empleado como
reactivo en una practica que combina las titulaciones potenciométricas vy
conductimétricas en un solo desarrollo experimental, siendo necesario para ello la
dilucion del mismo de hasta 600 veces, ya que la concentracién de este residuo es de
(0,48 £ 0,01) Ny la requerida es de 0,0008 N.
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Tabla 4.12. Concentraciones requeridas de HClgjuido Y HACqiluido para realizar la

titulacion conductimétrica y potenciométrica combinadas

, ) Concentracién
Concentracion del Concentracion del
_ requerida para la
Residuo HCl giluido HAC diluido

(Chcidiluido £ 0,0001) N | (Chacdiluido £ 0,01) N

reutilizacion
(Crequerida) N

HCl giluido 0,008 | - 0,0008

HAC4iliice | = -—-- 0,48 0,0008

Para llevar a cabo la practica de titulacion potenciométrica y conductimétrica
combinadas, se requieren aproximadamente de 15 mL de solucién de acido acético por
semestre, por lo que al volumen restante se le puede dar otra aplicacion, tal como seria
reutilizarlo en la practica de adsorcion sobre carbon activado realizada en el LFQ, como
sustituyente ocasional o rotativo del &cido oxalico, en la que se requieren de 675 mL
aproximadamente para realizar la practica durante un semestre, todo esto se debe a
que las soluciones empleadas en ambos desarrollos experimentales tienen
concentraciones mucho menores a las que posee el residuo recolectado, por lo que
ambas propuestas se podrian llevar a cabo independientemente de la implementacién o

no de los cambios metodoldgicos propuestos para la practica de conductimetria.

» Disposicion final

Para el NaCl se tiene que luego de ser utilizado reiteradamente, esta sal puede ser
eliminada a través del desaglie como indica la MSDS de Winkler Ltda. (ver figura en
apeéndice D.9), que sugiere diluir con agua en una proporcion minima de 1:20; al realizar
los calculos correspondientes se observa que el residuo enviado al desagie
actualmente tiene una relacion de 1:9486, ya que por cada seis (6) soluciones
preparadas y desechadas en una practica (640 mL aproximadamente) se utilizan 0,146
g de NacCl, y al implementar los cambios realizados a la metodologia no se modifica la
concentracion de las soluciones, aun cuando si se disminuye el volumen utilizado por

practica, se varia la frecuencia de desecho y se minimiza el volumen final vertido.
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Lo anteriormente dicho significa que no es necesario realizar una dilucion extra para
verterlo en el desagiie, ya que las relaciones mencionadas cumplen por mucho, con los

requerimientos minimos establecidos para la correcta disposicion de este residuo.

Para el LFQ la disposicion final del HClgjuigo S€ria plantear y acordar su reuso, y por
ende la entrega al LQA, con la finalidad de ser empleado en la practica de titulacion
conductimétrica y potenciométrica combinadas, durante la cual se generan dos residuos
que lo involucran, el primero es el proveniente de la titulacion combinada durante la cual
se agrega hidroxido de sodio en exceso y el segundo es el HClgiuigo que se emplea para
realizar una titulacidbn potenciométrica tradicional, parte de este ultimo puede ser
utilizado para neutralizar el primero y al excedente se debe afadir hidroxido de sodio

para posteriormente ser vertidos al desague.

Para una fraccion del HAcCgiuigo Ocurre algo similar al HClgiqo, €S decir, se debe
acordar el reuso y la entrega con el LQA, y dar el mismo tratamiento descrito a los dos
residuos que se generan; mientras que el reutilizado en la practica de adsorcion como
sustituto alterno del acido oxalico, debe ser neutralizado y enviado luego por el sistema
de desague, resaltando ademas, que luego de la adsorcidon su concentracién es mucho

menor, por lo que la cantidad de hidréxido gastado para ello es muy poca.

4.3.4.2. Exceso de acido acético (HAC conductimetria)

» Minimizacion

Debido que todas las soluciones a utilizar para llevar a cabo el desarrollo experimental
deben ser preparadas por la técnico del laboratorio, los alumnos no manipularan ningan
reactivo, por lo que al aplicar los cambios realizados a la metodologia para los residuos

anteriores, se suprime de forma instantanea la produccién de este residuo.

» Recuperacion
Al no generarse el volumen excedente de este residuo, el mismo no debe ser
recuperado.
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» Reutilizacion
La reutilizacion de este residuo no aplica, porque al implementar los cambios

propuestos en la metodologia no se generaria.

» Disposicion final
No es necesario dar una alternativa para la disposicion final de este residuo, ya que
entre todas las ventajas que implican realizar los cambios propuestos a la metodologia

se encuentra el que se dejara de producir este residuo.

4.3.4.3. Exceso de acido clorhidrico (HClconguctimetria)

» Minimizacion

Aplica lo anteriormente explicado para el HAConguctimetria, €S decir, al implementar los
cambios propuestos a la metodologia las soluciones a utilizar en el desarrollo
experimental deben ser preparadas por el técnico del LFQ, por lo que los alumnos no

tendran contacto con los reactivos y ese residuo ya no sera generado.

» Recuperacion
Aplican las mismas pautas que para la recuperacion de HACconductimetria, NO debe ser
recuperado porque al implementar los cambios en la metodologia no se genera un

volumen excedente.

» Reutilizacion
Por lo antes mencionado en la etapa de recuperacion, no es necesario plantear

alternativas para la reutilizacion de este residuo.

» Disposicion final
Al implementar las modificaciones metodologicas propuestas se evita que se genere
este residuo, por lo que no se requiere plantear una alternativa para disponerlo

adecuadamente.
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4.3.4.4. Exceso de cloruro de potasio (KCI)

» Minimizacion

El cambio realizado en la metodologia influye de forma significativa en la minimizacion
de este residuo generado, ya que como se dijo el volumen gastado de este reactivo por
practica fluctia mucho, debido a las fallas de los alumnos y a la poca claridad de la
metodologia en cuanto al volumen a tomar del mismo; otro factor que contribuye a la
disminucién en la cantidad empleada de reactivo, es la modificacion del recipiente
empleado para realizar las mediciones antes mencionadas, es decir, al utilizar un
recipiente en el que solo se necesiten 50 mL de solucién para cubrir la celda
conductimétrica, se economizan 10 mL aproximadamente por cada alicuota tomada

actualmente.

» Recuperacion

Esta es una sal muy estable, lo que permite que pueda ser recuperada un numero
determinado de veces, siendo para este caso particular un total de tres veces para cada
solucion utilizada en el desarrollo experimental, es decir, se recolecta al final de una
practica, se reincorpora al proceso y se vuelve a recolectar hasta completar el nimero

establecido.

» Reutilizacion

Debido que esta es una sal muy estable, su conductancia puede ser medida varias
veces sin reportar grandes diferencias entre estos valores, siendo posible seguir
tomando dicha solucion como patron para determinar la constante de la celda
conductimétrica, como se demuestra al comparar los valores de conductancia
semanales con respecto a la medicion realizada al finalizar la recoleccién (ver tablas en
apéndices A.6 y A.7, respectivamente) y al llevar a cabo la reutilizacién de este residuo
durante la ejecucion de las practicas, donde se observa que a partir del cuarto reuso los
valores obtenidos difieren de los esperados, por lo que se establece al igual que para el
NaCl, HClgiuigo Y HACiidgo tomar tres alicuotas de 50 mL semanales y reutilizar cada

una en las siguientes dos practicas.
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Con lo anteriormente expuesto, se logra un volumen aproximado de residuo generado
en un semestre de 900 mL, que representa una disminucion respecto al volumen

generado actualmente de (82,5 + 0,1) %.

Tabla 4.13. Estimacion del volumen de residuo que se genera

al implementar la metodologia propuesta

Volumen de residuo Volumen de residuo a Porcentaje de
generado en un semestre generar en un semestre disminucion
(Vsemestre t 270) mL (Vpropuesta KCI) mL (Pdism t 0,1) %
5.130 900 82,5

» Disposicion final

Al igual que para el NaCl, la MSDS de Winkler Ltda., plantea que por ser una sal de
bajo riesgo, se puede diluir con agua en una proporcién minima de 1:20 y luego eliminar
en las aguas residuales o por el desagie; tanto en el volumen de residuo desechado
actualmente como en el propuesto, la relacion de dilucion es 1:2665 y aplica lo
anteriormente descrito para el NaCl.

4.3.5. Alternativas para la practica de adsorcion

4.35.1. Exceso de acido oxalico

» Minimizacion

Para completar una practica de adsorcion, se necesitan 340 mL de solucion madre 0,15
M, tomando en consideracion los volumenes para preparar las soluciones, el curado del
material de vidrio y un volumen adicional para evitar la succion de aire con las pipetas
(ver tabla 4.14); esta cantidad de reactivo puede ser colocada en un envase en el
meson de trabajo y tener la certeza de que es suficiente para lograr los objetivos de la

practica.
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Tabla 4.14. Estimacioén del volumen de acido oxalico necesario
para realizar la practica de adsorcion

Variables Volumenes
Volumen necesario para preparar las soluciones a utilizar (Vso) mL 310
Volumen a estandarizar de la solucién madre (Vmadre) ML 5
Volumen requerido para curar las pipetas volumétricas (Vpip) mL 15
Volumen en exceso para evitar succionar aire (VSajrep) ML 10
Volumen total de reactivo para realizar la practica (Vieactivo ) ML 340

Estas modificaciones no alteran de ninguna manera el procedimiento experimental que
los estudiantes deben seguir, por lo que no es necesario incluirlo en la metodologia,
pero si es de suma importancia llevarlo a cabo, porque esta es una de las practicas en
la que los alumnos toman segun su criterio los reactivos malgastandolos por doquier y
generando muchos residuos, ya que fallan al aforar las soluciones y vuelven a

prepararlas.

» Recuperacion
Para recuperar este residuo no es necesario aplicar ningun tratamiento, ya que el
exceso gue quede en el recipiente, que es muy poco, sélo debe ser completado con

reactivo nuevo en el envase dispuesto para ello hasta un nivel previamente establecido.

» Reutilizaciéon
Este proceso inicia luego de llenar el recipiente que contiene el residuo, hasta el nivel
indicado con solucién nueva para emplearlo en la practica, evitando asi desechar el

exceso generado en la practica anterior.
» Disposicion final

Con la reutilizacidon en la misma practica se evita el desecho de la solucion madre de

acido oxalico, por lo que no requiere ser dispuesto correctamente (ver figura 4.26).
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MINIMIZACION:

Establecer el volumen de

acido oxalico necesario

para realizar la practica
US0S:

* Practica de adsarcion
RECUPERACION:

Mantener el exceso
N Exceso,de generado en el
acido oxalico recipiente del cual
es tomado

DISPOSICION FINAL:
MNo aplica

REUTILIZACION:
* Practica de adsorcion

Figura 4.26. Etapas del manejo del exceso de &cido oxalico
aplicando un analisis de ciclo cerrado.

4.3.5.2. Acido oxalico titulado

» Minimizacion

Con solo establecer en la metodologia el volumen de la alicuota de la solucion madre a
titular en 5 mL, el residuo se reduce de (2.160 + 270) mL generados actualmente, a
(432 + 16) mL, representando una disminucion de (80 + 1) % (ver calculo en el apéndice
B.18); esto es posible implementarlo porque la bureta empleada en esta practica tiene
una apreciacion de = 0,05 mL que permite a los alumnos cuantificar pequefias

cantidades de volumen agregado de titulante.

» Recuperacion

De forma similar al HNOj titulado de calorimetria, al realizar la titulacion estan
contenidos en el residuo una sal (oxalato de sodio), H,O y fenolftaleina, y al considerar
los costos y el volumen recuperado, las alternativas planteadas no resultan viables para

recuperar algunos de los componentes de la mezcla.
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» Reutilizacion
Debido que no es posible recuperar ninguno de los componentes de esta mezcla, no

aplica la reutilizacion parcial o total de la misma.

» Disposicion final

Considerando los componentes de esta mezcla, se tiene que la fenolftaleina es el
compuesto mas toxico y perjudicial presente en ella, por lo que para la disposicion final
de este residuo al igual que para el HNOj titulado de calorimetria se aplica como

disposicion final la oxidacién fotocatalitica.

4.3.5.3. Acido oxalico filtrado

» Minimizacion

Una forma de reducir la produccién de residuos en esta practica es preparando las
soluciones utilizadas en balones aforados de 50 mL en lugar de 100 mL, manteniendo
la misma concentracion que las soluciones actuales; para ello se hace necesario el uso
de los siguientes materiales: tres (3) agitadores magnéticos pequefios, cinco (5)
balones aforados de 50 mL, nueve (9) fiolas de 125 mL, tres (3) pipetas aforadas de 5,
10 y 20 mL, de los cuales el laboratorio no posee los agitadores, pero que pueden ser
adquiridos por el LFQ ya que el costo de un agitador es de 2,97 $, siendo un costo

relativamente bajo considerando las consecuencias que trae la generacion de residuos.

» Recuperacion
Mediante la recoleccion de este residuo al finalizar cada practica, se inicia la
recuperacion del mismo, siendo el siguiente paso la vaporizacion del exceso de agua
gue posee; para ello se realiza un célculo previo a fin de conocer la masa de acido
oxalico contenida en 300 mL de residuo (este el volumen aproximado que se recolecta
por préctica), cuya concentracion es (0,0009 + 0,0001) N y compararla con la masa
necesaria para preparar ese mismo volumen de una solucién 0,15 M (concentracion
aproximada de la solucion empleada en la practica), se obtiene como resultado que la
masa de acido presente en el residuo es de (0,012 + 0,002) g y en el reactivo es de (4,2
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+ 0,3) g, siendo un indicio de la dificultad para obtener concentraciones semejantes a

las de la solucién madre utilizada.

Sin embargo, es valido realizar la vaporizacion del agua contenida en la solucion a fin
de determinar hasta donde es viable aplicar dicho proceso, 0 en su defecto buscar otras

alternativas para recuperar, reutilizar y disponer este residuo.

» Reutilizacion

Si se logra aumentar la concentracion de este 4cido, una vez realizada la evaporacion
del agua, luego de ser estandarizado se determinan los gramos del reactivo soélido
necesarios para elevar la concentracion hasta un valor semejante al utilizado en la
practica y asi poder emplearlo nuevamente; de no ser posible la recuperacion se debe

tratar adecuadamente.

» Disposicion final
Aun cuando pudiera ser recuperado y reutilizado continuamente en la misma practica,
este residuo debe ser inactivado mediante una neutralizacion acido-base, para

posteriormente ser enviado al desague.

4.3.5.4. Acido oxalico filtrado titulado

» Minimizacion

La concentracion del hidréxido de sodio utilizado en la practica es cercana a 0,25 M, y
debido a que las soluciones empleadas en la adsorcion sobre carbén activado son
diluidas y disminuyen adn mas su concentracion después de esta, las alicuotas
tomadas para titular no deben ser menores a 10 mL como lo establece la metodologia

actualmente, por lo que la minimizacion para este residuo no aplica.

» Recuperacion
En este residuo se tiene el mismo caso presentado para el acido oxalico titulado, es
decir, es una mezcla compuesta por oxalato de sodio, H,O y fenolftaleina y las

alternativas propuestas para la recuperacion de algunos de ellos no resultan viables.
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» Reutilizacion
Debido que no es viable recuperar alguno de los componentes presentes este residuo y
no es posible darle un uso con las caracteristicas que tiene al concluir la practica, la

reutilizacion parcial o total de este no es aplicable.

» Disposicion final
De forma similar al acido oxalico titulado, el tratamiento para la fenolftaleina presente

consiste en la aplicacion de la fotocatélisis heterogénea.
4.3.5.5. Exceso de hidroxido de sodio (NaOHagsorcisn)

» Minimizacion

El volumen a utilizar para valorar la solucibn madre de &acido oxalico puede ser
estimado, no asi el necesario para determinar la concentracion de las soluciones
filtradas, porque este es un proceso que depende de muchos factores, como la
temperatura, el tiempo de duracion, la exposicion del carbén activado a la humedad,
etc., y de acuerdo a la preparacion que tengan los estudiantes, las condiciones
particulares de cada experiencia y su influencia sobre el volumen del titulante requerido
resulta muy variable, lo que dificulta la definicion de un volumen especifico para realizar

la préactica.

Muchas de estas fallas han sido observadas al realizar el diagnéstico de los reactivos
empleados en las practicas y durante el periodo de recoleccion de muestra de los
residuos; entre las que se encuentran que algunos alumnos dejan el carbon activado,
tanto la cantidad tomada, como el solido que se encuentra en el recipiente original, a la
intemperie, pudiendo contaminarse o eventualmente adsorber humedad del aire, y
muchos otros alumnos, activan el selector de la temperatura de la plancha de
calentamiento en lugar de sélo la agitacion, influyendo directamente en la concentracion
de las soluciones obtenidas después de la adsorcion, pudiendo ser mayor o menor
segun gravedad del error cometido y variando drasticamente el volumen de hidréxido
empleado en la valoracion; por tal motivo se prevé fijar o sellar la perilla de temperatura

en las planchas a fin de prevenir o de disminuir la ocurrencia de esto.
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Una falla ain mas grave, es que algunos estudiantes no saben cuando deben detener
la titulacidn, agregando un exceso de hidroxido aunque la solucion esté de color rosa;
todo esto conlleva a que se gaste mas 0 menos reactivo por cada practica realizada y
como se dijo anteriormente, se dificulta establecer un volumen de hidroxido a utilizar por

practica.

» Recuperacion
El volumen promedio acumulado de este residuo en un semestre es de (2.700 + 270)
mL, por lo que debe ser recolectado y almacenado en un envase de 4 L de capacidad,

para ser estandarizado al finalizar el mismo.

» Reutilizacion

El volumen acumulado durante las tres semanas de recoleccion es de (450 + 45) mL,
que se convierten al finalizar el semestre en (2.700 + 270) mL y con los que podrian
realizarse 122 practicas, es decir, se pueden cubrir los desarrollos experimentales de
dos (2) semestres, ahorrando el reactivo que implica la preparacion de esta solucion en

tal periodo.

» Disposicion final

Al finalizar la etapa de reutilizacion no existen residuos que disponer (ver figura 4.27).

MINIMIZACION:
Mo aplica
UsSoSs:
* Practica de adsorcion

RECUPERACION:

Aplica mediante:
NaOH adsorcion * Recoleccion
* Almacenamiento

* Estandarizacion
DISPOSICION FINAL:
No aplica

REUTILIZACION:
* Practica de adsorcian

Figura 4.27. Etapas del manejo del NaOHagsorcisn @plicando un analisis de ciclo cerrado
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4.4. Evaluacion de forma experimental de las alternativas seleccionadas
A continuacién se muestran los resultados obtenidos al llevar a cabo las alternativas

seleccionadas para tratar algunas de las etapas de los residuos en estudio.

4.4.1. Préactica de calorimetria
Seguidamente, se detallan los resultados obtenidos al aplicar la oxidaciéon fotocatalitica
como tratamiento final para inactivar los residuos provenientes de titulaciones acido-

base que contienen fenolftaleina como contaminante.

4.4.1.1. Fotocatdlisis heterogénea para la degradacién de fenolftaleina
La fotocatalisis heterogénea permite la degradacion, e incluso la mineralizacion, de gran

variedad de compuestos organicos segun la siguiente reaccion global:

Semiconductor

Contaminante organico + 0, €0, + H,0 + Acidos minerales (Ec.4.1)
hv

Entre los materiales utilizados como catalizadores, se encuentran: TiO,, ZnO, CdS,
oxidos de hierro, WOj3, ZnS, entre otros; siendo el TiO, el empleado en esta
investigacion. Este compuesto es bioldégica y quimicamente inerte, ademas de
econOmico, resistente a la corrosibn quimica y a la fotocorrosion, oxidando
generalmente tanto los compuestos toxicos iniciales, como los intermediarios generados
en las reacciones de oxidacion y no agota su fotoactividad tras una unica utilizacion (por
lo cual, idealmente, también puede ser reutilizado durante un largo periodo de tiempo)
(Laguna y Rubiano, 2004), es decir, al finalizar la oxidacion fotocatalitica de la
fenolftaleina puede ser recuperado mediante centrifugacién o mediante filtracion con
una membrana miliporo de 0,45 um vy reutilizado para tratar un nuevo volumen de

contaminante.

Para llevar a cabo este estudio se emplea el TiO, de estructura cristalina anatasa, por
ser la estructura que presenta mayor actividad fotocatalitica y la utilizada de manera
habitual para aplicaciones de descontaminacion ambiental, ain cuando la mas estable

termodinamicamente es la estructura de rutilo (Laguna y Rubiano, 2004); el TiO;
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anatasa es un compuesto quimico de facil adquisicién en distribuidoras de productos
guimicos a un costo relativamente bajo, debido que en cada proceso se emplea una
pequefia cantidad que ademas puede ser reutilizada. La figura 4.28, muestra las dos

estructuras cristalinas mencionadas.

{a) Anatasa

Fuente: Laguna y Rubiano, 2004

Figura 4.28. Estructura cristalina de la anatasa (a) y del rutilo (b)

La solucién de fenolftaleina utilizada para la oxidacién fotocatalitica tiene una
concentracion aproximada de 150 ppm y un pH de 9 unidades; esta concentracion del
contaminante es la maxima que poseen los residuos titulados provenientes de las
neutralizaciones acido-base realizadas en las practicas de calorimetria, adsorcion y
equilibrio liquido-liquido, a fin de garantizar que los resultados obtenidos apliquen para
degradarlos a todos ellos, siendo un valor adecuado de concentracion a tratar, ya que
los procesos de fotodegradacion son razonablemente eficientes cuando la
concentracion de los contaminantes es baja o0 media, hasta unos pocos cientos de ppm
de sustancias organicas, siendo poco conveniente si las concentraciones superan el

valor de 1 g/L (Laguna y Rubiano, 2004).

Algunos métodos usados para el seguimiento del proceso son: la demanda quimica de
oxigeno (DQO), demanda bioquimica de oxigeno (DBO), carbono organico total (COT),

cromatografia, técnicas espectroscopicas (absorcion espectrofotométrica en las gamas
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visible y ultravioleta, espectroscopia por resonancia magnética nuclear (RMN),
espectroscopia de fluorescencia, espectrofotometria de emisién y absorcion atémica,

espectroscopia de masas).

La demanda quimica de oxigeno (DQO) corresponde a la cantidad de oxigeno
requerida para oxidar completamente por medios quimicos los compuestos organicos a
CO;, y H,O (Cisterna y Penia, s. f.); este valor para la fenolftaleina al inicio del proceso
fotocatalitico es de 211.644,8 mg/L, después de éste se obtiene una de DQO de
104.028,8 mg/L, representando un porcentaje de mineralizacion aproximado de 50,9 %,
aun cuando el porcentaje anterior representa la disminucion de la carga organica a la
mitad de su valor inicial, ambos valores de DQO (antes y después del tratamiento) son
altos, lo que puede deberse a la cantidad de carbonos presentes en la formula quimica
de la fenolftaleina (C20H1404) y a su concentracién en la mezcla tratada, por lo que se

requiere gran cantidad de oxigeno para oxidarla completamente.

Mediante la absorcion espectrofotométrica en las gamas visible y ultravioleta se mide la
transparencia relativa de una solucion, antes y después de hacerla reaccionar con un
reactivo colorante. La disminucién que se produce en la transparencia de la solucién es
proporcional a la concentracion del compuesto analizado (Laguna y Rubiano, 2004), es
por ello que se emplea para determinar la concentracion de fenolftaleina en la mezcla a
lo largo del proceso de oxidacion. En las figuras 4.29 y 4.31, se muestran el aumento en
la decoloracion de la mezcla y la disminucion en la concentracién del contaminante,

respectivamente.
Al inicio del proceso el porcentaje de transmitancia de la mezcla es de (48,00 + 0,05) %

y al finalizar la oxidacién fotocatalitica el valor de transmitancia aumenta a (97,00 +

0,05) %, logrando asi una decoloracion cercana al 100 % (ver figura 4.29).
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La concentracion inicial de la solucion es aproximadamente de (147,76 + 0,01) ppm de
fenolftaleina y al finalizar la fotocatalisis heterogénea la solucion tiene una
concentracion de (3,25 + 0,01) ppm de contaminante, es decir, se obtiene una

disminucién de la concentracion de fenolftaleina en (97,73 + 0,01) % (ver figura 4.31).

Tanto los porcentajes de decoloracion, como el de mineralizacion pueden ser
mejorados, incrementando el tiempo de duracion de la degradacion, ya que el proceso
s6lo se realiza por un espacio de dos (2) horas, debido que las muestras deben ser
centrifugadas durante 20 minutos antes de aplicarle cualquier analisis (UV-visible y

DQO) y en el LFQ no se dispone de todos los equipos necesarios.

Figura 4.30. Coloracion de la fenolftaleina durante la fotocatalisis

heterogénea y después de la misma

Mera, (s.f.) en su estudio “fotocatdlisis heterogénea util en el tratamiento de residuos
liquidos generados en laboratorios de andlisis quimico y ambiental”, demuestra que es
posible lograr la completa mineralizacion de los compuestos organicos y la decoloracion
total del contaminante, empleando una concentracion de 7 ppm de contaminante, 10
ppm de peréxido de hidrégeno y 300 ppm de TiO, en un tiempo de duracién de seis (6)

horas.
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Las concentraciones de catalizador y fenol en la mezcla son particulares para cada
caso, dentro de las mas representativas estan: Leyva et al. (1998), usando TiO;
Degussa P25 con concentracion de 0,6 g/100 cm® y concentracién de fenol de 100 ppm,
Peiro et al. (2001), usan concentraciones de fenol, guayacol, catecol y 2-clorofenol de
1000 pmol/dm?, Ksibi et al. (2003) utilizan 1 g/L de catalizador, mientras Salaices et al.
(2004), requirieron de 10 a 30 ppm de catalizador en fenol grado analitico 99,5% de

pureza.

De forma similar a la degradacion del fenol, los resultados obtenidos en la degradacion
de la fenolftaleina varian segun la concentracién y naturaleza del contaminante, las
caracteristicas del catalizador y las condiciones de operacion, entre otros factores. En
este caso particular, la concentracion de contaminante utilizado es de 150 ppm

aproximadamente, catalizador 200 ppm y 100 ppm de agente oxidante (H>O>).

Existen muchos métodos para determinar el orden de la reaccion, siendo el expuesto
por Garcés et al. (2005), el mas usado en los estudios cinéticos de fotodegradacion,
mostrado en los calculos realizados en el apéndice B.20; aplicando este método se
tiene que el orden de la reaccion llevada a cabo es de primer orden, lo que significa que
esta sblo depende de la constante de degradacion del color y no de la constante del
peréxido de hidrogeno, tal como se puede observar en la figura 4.32, de la cual se
obtienen el orden de la reaccion antes mencionado y la ecuacion de velocidad de

reaccion, expuestos en la tabla 4.15.

Tabla 4.15. Cinética propuesta de la reaccion de degradacién de la fenolftaleina

Orden de la Constante de . .
. . . . Velocidad de reaccion
reaccion (adim) velocidad (min™)
1 0,2944 log[C] = —(0,2944/20,303) =t + 2,2434

166



0 e

CAPITULO IV: Discusién de resultados Q@
2,5 -
X 3
2 A ¢
E
®
~ 15 -
c 2
el
‘G
g
o)
[
Q
(8]
c
S 1-
[14]
o
-
L 2
0,5 -
y = -0,0145x + 2,2434
R? = 0,993
0 T T T T T T 1
0 20 40 60 80 100 120 140
Tiempo (t £ 0,5) min

Figura 4.32. Velocidad de reaccion de la degradacion de la fenolftaleina mediante fotocatalisis heterogénea



T. -’-:Q./
CAPITULO IV: Discusion de resultados €2

L iz

Con lo antes expuesto, se establece que mediante la aplicacion de la fotocatélisis
heterogénea, se logra la degradacién y mineralizacién esperada de acuerdo con los
fundamentos tedricos y referencias mencionadas, para la fenolftaleina utilizada como

indicador en las titulaciones acido-base presente en los residuos provenientes del LFQ.

Este procedimiento inclusive puede ser adicionado como una nueva practica en el LFQ,
en la que los alumnos degraden los residuos provenientes de titulaciones acido-base
generados en un semestre anterior, evitando la acumulacion de estos residuos en el
laboratorio, contribuyendo en la concientizacion del estudiantado y brindandoles otras
herramientas que le puedan ser de utilidad en su desempeifo profesional; y debido que
el diéxido de titanio tiene baja toxicidad y no se han documentado efectos negativos
sobre el ambiente (Lenntech, 2009), puede ser vertido al desagie al finalizar la
degradacion, en caso de no resultar viable la recuperacion mediante centrifugacion o

filtracion.

4.4.2. Préactica de equilibrio liquido-liguido
Seguidamente, se presentan los resultados obtenidos al evaluar de forma experimental
las alternativas seleccionadas para tratar algunos de los residuos generados en la

practica de equilibrio liquido-liquido.

4.4.2.1. Sistema de recuperacion de tolueno con recirculacion

El sistema de recuperacién de tolueno presente en la fase organica de la mezcla
ternaria agua - acido acético - tolueno, estd basado en la diferencia de densidades del
tolueno y acido acético respecto a la del agua, a fin de eliminar las trazas de esta ultima
presentes en dicha fase y lograr el mayor grado de separacion posible entre los

compuestos organicos.
En la etapa inicial de este tratamiento se obtiene una mezcla que no logra separarse en

el embudo de decantacion improvisado (ver figura 4.33), y que presenta las

caracteristicas mostradas en la tabla 4.16, indicando que es una mezcla rica en acido
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acético, pudiendo estar presente trazas de tolueno y agua, debido a la miscibilidad del

acido con estos.

Tabla 4.16. Propiedades de la mezcla obtenida del sistema de

recuperacion de tolueno con recirculacion

Volumen obtenido indice de refraccion _
_ pH (adim)
(Vmezc|ai 0,5) mL (|I’ i 0,001) adlm
10,0 1,347 0

Posteriormente, pasados 94 minutos de recirculacién, se obtienen los resultados
mostrados en la tabla 4.17, es decir, es una mezcla que estd compuesta mayormente
por tolueno y en menor proporcion por acido aceético, y se corrobora con la medicion de
pH, el cual es relativamente cercano al determinado para el residuo de tolueno
recolectado que fue de (4,928 + 0,001) unidades, es importante sefialar que el pH
determinado después del tratamiento es medido con papel indicador de pH, lo que

influye directamente en la exactitud de los valores.

Estos valores son verificados por el analisis de cromatografia de gases realizado a
dicha muestra, en la que se obtiene una composicion de 79,54 % en tolueno y por ende
un 20,46 % aproximadamente de acido acético, asumiendo que las trazas de agua se
separaron completamente de la mezcla, ya que en la muestra recolectada inicialmente

se visualizan trazas de esta pero no asi en el producto principal.

Tabla 4.17. Caracteristicas del producto principal obtenido del sistema de

recuperacion de tolueno con recirculacion

Volumen obtenido de tolueno (Vioweno  0,5) mL 48,0
indice de refracciéon (Ir + 0,001) adim 1,489
Transmitancia (T £ 0,5) % 57,0
Cromatografia 79,54 % en tolueno
pH (adim) 4
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Al realizar la titulacion con NaOH 1,9740 N para la mezcla restante en el calderin se
tiene una concentracion de acido acético de (1,30 + 0,05) N; por otro lado, para dicha
mezcla, cuyo volumen es de (62 + 0,5) mL, presenta un pH de 2 unidades y un indice
de refraccion de (1,397 £ 0,001) adim, denotando la alta concentracion de acido acético

en su composicion.

Todo esto permite establecer que la muestra que se desea recuperar tiene una alta
concentracion de tolueno, sin embargo, es posible obtener mejores resultados al
aumentar el tiempo de recirculacion en el sistema, ya que la separacion de las fases en

el embudo es un proceso lento.

Es importante sefialar, que uno de los inconvenientes presentados al desarrollar el
procedimiento experimental, es la condensaciéon que se produce del vapor antes de
llegar al condensador vertical y que trae como consecuencia el retorno directo de la
mezcla al calderin, dificultando asi el logro del objetivo planteado; esto es causado
porque la unién en forma de “H” empleada en el montaje esté elaborada con tubos de
PVC destinados generalmente para transportar fluidos liquidos calientes y que poseen

poca conduccion de calor (ver figura 4.33).

Lo anteriormente explicado, ocasiona que se interrumpa el calor proveniente del
calderin y que la mezcla evaporada se enfrie bruscamente, lo cual hizo necesario cubrir
el montaje para lograr la transferencia de calor requerida para que el vapor llegue al
condensador y permitir la separacion de los componentes; para llevar a cabo nuevos
estudios y evitar el inconveniente antes mencionado, se debe adecuar el equipo
inicialmente improvisado para desarrollar la propuesta, modificando la recirculacion
usando piezas de vidrio correctamente disefiadas, lo que ademas podria mejorar

significativamente la eficiencia de la separacion.

Es importante mencionar, que tanto para esta alternativa desarrollada en forma

experimental como para todas las demas que se llevaron a cabo, el pH es determinado
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usando cintas de papel indicador de pH, por lo cual sus valores carecen de cifras

decimales y errores.

Figura 4.33. Unién en forma de “H” elaborada con tubos de PVC

empleada para la recirculacion continua.

4.4.2.2. Fotocatdlisis heterogénea para la degradacion del tolueno

La oxidacion fotocatalitica es aplicada al exceso de tolueno recolectado mediante un
reactor tipo batch, en lugar de utilizar el tolueno proveniente de las fracciones organicas
de las fases tituladas y no tituladas, a fin de determinar si es posible tratar este
compuesto mediante la fotocatalisis heterogénea; se emplea el residuo del exceso de
tolueno debido a que las fracciones han sido empleadas para desarrollar de forma
experimental otras propuestas de esta investigacion, siendo los resultados obtenidos los

expuestos en la tabla 4.18.

Tabla 4.18. Propiedades del tolueno antes y después de la

degradacién fotocatalitica

Muestra Transmitancia indice de refraccion Cromatoarafia
(T£0,5) % (Ir £0,001) adim g
Antes del 90,0 1493 | e
tratamiento
Final del 76.0 1,493 92.13 % tolueno
tratamiento
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Al finalizar el montaje experimental, la muestra presenta un indice de refraccion de
similar al del tolueno grado reactivo, dando un indicativo de que no es posible degradar
tolueno mediante la oxidacion fotocatalitica, utilizando dioxido de titanio como
catalizador y peroxido de hidrégeno como agente oxidante. En cuanto al valor de
transmitancia se presenta una variacion, el cual es (76,0 = 0,5) %, esta medida puede
estar afectada por el dioxido de titanio en suspensién, que no pudo ser eliminado

completamente por centrifugacion por no contar con el equipo adecuado para ello.

Lo antes mencionado es corroborado con los resultados de los andlisis de
cromatografia realizada a la muestra final en el reactor cuyos valores indican una

concentracion en tolueno de 92,13 %.

Al no ser posible la degradacion del tolueno mediante la oxidacién fotocatalitica
haciendo uso de un reactor tipo batch, los residuos que poseen esta sustancia en su
composicién, aunque sea en trazas, pueden ser tratadas mediante la biodegradacion

con la participacion del CIMA-UC.

4.4.3. Préactica de conductimetria
A continuacion se explican los valores obtenidos al llevar a cabo las alternativas

propuestas para reutilizar el HACiwigo Y €l HClgiuido generados en esta practica.

4.4.3.1. Adsorcion de acido acético sobre carbén activado

La adsorcion es un proceso de separacion y concentraciéon de uno o mas componentes
de un sistema sobre una superficie solida o liquida. Los distintos sistemas heterogéneos
en los que puede tener lugar la adsorcion son: solido-liquido, solido-gas y liquido-gas

(textoscientificos.com, 2006).

El nivel de actividad de la adsorcion se basa en la concentracion de la sustancia en el
agua, la polaridad y la temperatura. Una sustancia polar, es decir, que es soluble en
agua, generalmente no puede ser eliminada totalmente por el carbén activado, ya que
este adsorbe preferentemente las sustancias no polares (Camacho et al, 2008), debido
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gue a la superficie del carbdén activado es no-polar, y por ello retiene los elementos mas
hidrofébicos y con mas afinidad por el carbono, especialmente las moléculas organicas.
(Terra.org, 2005)

Alun cuando los acidos carboxilicos generalmente son moléculas polares, el acido
oxalico, empleado actualmente en la practica de adsorcion como adsorbato, es una
sustancia no polar, por lo que se adsorbe con facilidad, bajo las condiciones de

temperatura y agitacion adecuadas, para dicho proceso sobre el carbon activado.

Por otro lado, los compuestos con elevado peso molecular y baja solubilidad se
absorben mas facilmente, como se puede observar en la tabla del apéndice D.1, el peso
molecular del acido oxalico es mayor al del acido acético y su solubilidad es menor, lo
qgue hace que este Ultimo sea un compuesto con probabilidad moderada de ser
eliminado por el carboén, teniendo mayor influencia en el proceso la concentracién del

adsorbato, temperatura, entre otros.

El efecto de la concentracion del adsorbato, se observa al realizar la adsorcion sobre
carbon activado de una solucion de acido acético (0,48 + 0,01) N, que es el residuo
proveniente directamente de la practica de conductimetria, después de 45 minutos de
agitacion a temperatura ambiente, se obtiene una solucién de concentracién (0,82 +
0,02) N, esto representa un aumento en la concentracion de (72 + 8) %, que puede ser
debida a que las moléculas de agua han sido adsorbidas, por lo que el volumen de la
solucion disminuye y se concentra mas el acido acético. Cabe destacar que los moles
del acido al inicio y al final del proceso son (0,0048 + 0,0002) mol y (0,0041 + 0,0001)
mol, respectivamente, indicando que el carbon activado ha adsorbido el agua en lugar
del 4cido aceético.

Sin embargo, al preparar soluciones mas diluidas y aplicarles el mismo procedimiento,
la concentracion de estas disminuye, demostrando con esto la influencia de la

concentracion de la solucion sobre el proceso de adsorcion (ver tabla 4.19).
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Tabla 4.19. Moles de las soluciones de acido acético antes y
después de la adsorcion

NUmero de moles
5 Con(.:e.nt.racmn Concentracion Antes d.e, la Después de la
Solucioén inicial i adsorcion .,
] final adsorcioén

(Ci +0,0001) (Cf +0,0001) mol/L. | (Nantes0,00001) + 0,00001) mol

moI/L - mol (ndesp = Y, ) mo
1 0,0091 0,0023 0,00091 0,00023
2 0,0013 0,0003 0,00013 0,00003
3 0,0007 0,0001 0,00007 0,00001

Los valores mostrados en la tabla 4.19, permiten determinar los moles de acido
adsorbidos por gramo de carbon activado y los valores necesarios para la elaboracion
de la isoterma de Langmuir (ver tabla 4.20), logrando con esto los objetivos planteados
en la practica y demostrando la aplicabilidad de utilizar el &cido acético diluido, residuo

de otra practica, como reactivo para la practica de adsorcion.

Tabla 4.20. Valores necesarios para la elaboracion de la Isoterma de Langmuir

Concentracion
final

Moles de acido
adsorbido/gramos

Concentracion
final/moles de

Fraccién de superficie
de adsorbente recubierta

Cf 4 0.0001 L de carbén carbén adsorbidos por adsorbato
(CT£0,0001) moliL |\ 4 5,00001) mollg | (C/IN+0,5) giL (6+£0,01) adim
0,0023 0,00034 7,0 0,17
0,0003 0,00005 5,5 0,04
0,0001 0,00003 5,0 0,02

En la tabla 4.21, se muestra la ecuacion de la isoterma de Langmuir obtenida para los

resultados expuestos en la tabla 4.20, siendo su representacién grafica mostrada en la

figura 4.34.

Tabla 4.21. Isoterma de Langmuir para la adsorcion de acido

acético sobre carb6n activado

Constante de

NUmero de moles necesarios

adsorcion para cubrir toda la superficie Isoterma de Langmuir
K (L/mal) N+ (mol/g)
159,92 0,00126 C/N =1788,32xC + 4,9627
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y=788,32x+4,9627

Concentracion final/ Nimero de moles de carbén adsorbido(C/N + 1) g/L

0 T T T T 1
0 0,0005 0,001 0,0015 0,002 0,0025

Concentracion de equilibrio(C + 0,0001) M

Figura 4.34. Isoterma de Langmuir para la adsorcién de acido acético sobre carbén activado
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Figura 4.35. Adsorcién sobre carbon activado de soluciones de acido acético diluidas

Es importante mencionar, que de acuerdo a los resultados obtenidos, se pueden
obtener mayor cantidad de puntos experimentales para construir la isoterma de
Langmuir y lograr ademas que los estudiantes continien preparando el mismo nimero
de soluciones que preparan actualmente, las cuales pueden tener concentraciones que
oscilen entre 0,0091 y 0,0007 N.

4.4.3.2. Titulacién conductimétricay potenciométrica combinadas

Entre los desarrollos experimentales que se realizan actualmente en el LQA se
encuentran las précticas de potenciometria y conductimetria, siendo algunos de los
objetivos especificos de la primera: realizar una valoracién potenciométrica de una
muestra problema, determinar los volimenes en los puntos finales de la valoracion,
determinar la concentracion del contaminante presente en la muestra problema y

determinar la concentracion del acido poliprotico presente en dicha muestra.
Ademas, entre los objetivos de la practica de conductimetria se encuentran: realizar una

valoracion conductimétrica de la muestra desconocida con una solucion de hidroxido de

sodio, determinar como varia la conductancia de la solucion con el volumen agregado
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de titulante, determinar el volumen agregado de hidroxido de sodio en el punto final y

calcular la concentracion de &cido clorhidrico en la muestra problema.

Son objetivos muy parecidos entre si, que se logran empleando técnicas diferentes,
pero que luego de aplicarlas individualmente, los alumnos generalmente no poseen el
criterio para seleccionar alguna de ellas al encontrarse en situaciones en las que deban

elegir entre ambas, pues no saben establecer sus semejanzas y diferencias.

En la figura 4.36, correspondiente a la titulacion conductimétrica de 200 mL de una
solucion de acidos, acético y clorhidrico, con NaOH 0,102 M, se observan tres regiones
lineales: Region I, en la cual ocurre la neutralizacion del acido clorhidrico, y se observa
una disminucion de la conductancia debido al cambio de iones H" por Na*, una Region
I, en la cual ocurre la neutralizacion del acido acético, observandose como un aumento
suave de conductancia debido a la formacién de iones CH3;COO" y del aumento de Na*
y la Region lll, que corresponde a la presencia del exceso de NaOH, notandose un
crecimiento mas acentuado de la conductancia debido a la presencia de iones OH" con

una mayor conductancia ionica a dilucion infinita.

0,000400

0,000350

0,000300 Regignlll

0,000250

0,000200

0,0001504
Regidnl|

Region |l
0,000100

Conductancia corregida (Georregida + 0,000005) -

0,000050

0,000000
0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50 2,00 2,50 4,00 4,50 5,00

Volumende NaOH agregado (Vagregado +0,05) mL

Figura 4.36. Titulacion conductimétrica de 200 mL de una solucién de acidos, acético y

clorhidrico, con NaOH 0,102 M.
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Cuanto mayor sea la fuerza del acido y/o su concentracién en la solucion, el salto
potenciométrico es tanto mayor, tal como se muestra en la figura 4.37, que representa
titulaciones potenciométricas de soluciones de &acido clorhidrico y acético. Los
volimenes correspondientes a los puntos estequiométricos se obtienen por medio de la

primera o segunda derivada de la curva potenciométrica.

9,000

8,000

7,000

6,000

5,000

4,000

pH [pH0,001) unidades

3,000

2,000

1,000

0,000

0,00 0,50 1,00 150 2,00 2,50 3,00 3,50

Volumen de NaOH agregado (Vagregado £ 0,05) mL

Figura 4.37. Curvas de titulacién potenciométrica: (a) titulacion de la solucion de acido
acético 0,0008 My (b) titulacion de la solucién de acido clorhidrico 0,0008 M. Ambas
soluciones tituladas con NaOH 0,102 M.

De las figuras 4.38 y 4.39, se tiene que el volumen gastado de NaOH para la titulacion
potenciométrica del acido clorhidrico determinado utilizando la primera y segunda
derivadas de la curva potenciométrica es 1,10 mL en ambos casos, siendo mayor que el
volumen gastado en la titulacién conductimétrica, 0,85 mL, lo que demuestra que parte

del acido acético fue titulado junto con el acido clorhidrico.
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S IHGEWERIR

20,0 - 0,000400

~ 0,000350

~ 0,000300

+ 0,000250

~ 0,000200

~ 0,000150

~ 0,000100

Condudtanda corregida (Georregida+ 0,000005) ohm-

~ 0,000050

Primera derivada del poetncial de acidez [ApH/AY] unidades/mL

0,0 T T T T T » T * T ! 0,000000
0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50 3,00 3,50 4,00 4,50

Volumen de NaOH agregado (Vagregado % 0,05) mL

Figura 4.38. Representacion simultanea de los resultados obtenidos para la titulacion
conductimétrica (a) y primera derivada de la titulacién potenciométrica (b)

100,00 - - 0,000400

- 0,000350

- 0,000300

- 0,000250

- 0,000200

50
- 0,000150

- 0,000100

Segunda derivada del poetncial de acidez (A2pH/AV?)
unidades/mL2
Conductancia corregida (Georregida + 0,000005) ohm-

- 0,000050

-80,00 - L 0,000000
Volumen de NaOH agregado (Vagregado + 0,05) mL

Figura 4.39. Representacion simultanea de los resultados obtenidos para la titulacion
conductimétrica (a) y segunda derivada de la titulacién potenciométrica (b)
179



T. -’-:Q./
CAPITULO IV: Discusion de resultados €2

L iz

Al comparar el volumen de NaOH, 0,6 mL, necesario para la titulacion potenciométrica
del &cido acético determinado, utilizando la primera y segunda derivadas de la curva
potenciométrica, con el gastado en la titulacion conductimétrica que es 1,05 mL, se
encuentra que la neutralizacion del acido deébil es iniciada antes del primer salto
potenciométrico, ya que el volumen de titulante gastado en la titulacion conductimétrica
es mayor, demostrando que, al utilizar esta técnica, los dos acidos son titulados sin la

interferencia de la neutralizacion mutua.

Ademas de lograr que los estudiantes adquieran los conocimientos de dos técnicas
diferentes, y establezcan las semejanzas y diferencias entre ellas, se tienen las ventajas
de la economia del tiempo y buen uso de los reactivos; ya que se emplean residuos de
acidos provenientes de la practica de conductimetria del LFQ y se ahorran la mayoria
de los reactivos empleados actualmente, porque soélo el hidréxido de sodio se utiliza
como reactivo nuevo, necesitando menos de 15 mL por practica; ademas, se reduce el
tiempo que los estudiantes emplean para realizar dos practicas por separado y se

logran los objetivos planteados en ellas actualmente.

4.4.4. Practica de adsorcion

4.4.4.1. Evaporacion de agua para concentrar el acido oxalico filtrado

La evaporacién vista como una operacion unitaria, es una operacion de transmision de
calor, utilizada para eliminar el vapor formado por ebullicion de una solucion liquida,
para asi obtener una solucién concentrada. En la gran mayoria de los casos se refiere a
la eliminacion de agua de una solucién acuosa, siendo ese el caso particular de esta

alternativa experimental (Cervera, 1991).

A pesar de ser un proceso sencillo de llevar a cabo, este se realiza con la finalidad de
corroborar los calculos realizados sobre la viabilidad de la recuperacion del acido
oxalico por evaporacion; como el acido oxalico a recuperar es el proveniente de la
adsorcion luego de la filtracion del carbdn, este se recolecta con una concentracién de

(0,0009 + 0,0001) N, que es muy baja para ser reutilizado dentro de la misma practica,
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por lo que se necesita elevar su concentracion a un valor considerable para luego ser
llevado, mediante la adicion del reactivo sélido a la concentracién requerida en el

desarrollo experimental de la cual proviene.

La evaporacion se le aplica a 500 mL de solucion, y luego de transcurridos (94 + 1) min
del montaje del proceso se toma una muestra y se titula, obteniéndose los resultados
presentados en la tabla 4.22, donde se observa un aumento en la concentracion de la
solucion a (0,0016 + 0,0004) N, lo que demuestra que es un proceso poco favorable en
términos de rentabilidad y buen aprovechamiento del recurso, porque el valor de
concentracion final es poco significativo, al igual que el volumen obtenido, ademas, se
requiere de mucho tiempo para la ejecucion del mismo, por ende mayor gasto de

energia eléctrica y tiempo invertido en mano de obra innecesaria.

Tabla 4.22.Concentracion de la solucion acido oxalico 0,0009 M después

de la evaporacion de agua

Concentracién inicial | Volumen de solucion en el beaker | Concentracién final

0,0009 250 0,0016

Al no ser posible la recuperacion del acido oxalico filtrado y tampoco su reutilizacion,
este debe ser dispuesto de la mejor forma posible; por lo que se plantea su recoleccion
al finalizar cada practica seguido de una neutralizacion con hidréxido de sodio,
chequeando el pH de la solucion mediante un pH-metro y finalmente, al alcanzar las
condiciones idbéneas, puede ser vertido en el desagie; es necesario que el pH-metro
sea adquirido por el LFQ, ya que en este caso seria util para evitar el uso de
indicadores acido-base en las reacciones de neutralizacion que se requieran, ademas,
dicho equipo puede ser de gran utilidad en otras actividades llevadas a cabo dentro del
laboratorio.

Es importante sefalar que el hidroxido de sodio empleado para este fin, puede ser el

residuo generado en la misma practica, que por tener una concentracion mucho mayor
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a la del acido (0,25 = 0,01) M, sélo se requieren de aproximadamente 1,2 mL para
realizar la neutralizacion luego de cada practica, influyendo de manera poco significativa

en la propuesta anteriormente planteada para el exceso de NaOH.

4.4.5. Resumen de las alternativas planteadas

A continuacién se presenta en la tabla 4.23, una recopilacion de las propuestas
definitivas planteadas para el manejo adecuado de los residuos liquidos generados en
el LFQ, considerando para ello los resultados obtenidos en la caracterizacion realizada,
analisis de ciclo cerrado para los residuos puros, el alcance de las propuestas llevadas

a cabo de forma experimental, entre otros.

4.5. Determinacion de la relacion costo-beneficio de las propuestas
seleccionadas
A continuacion, se muestran los resultados obtenidos al realizar el estudio econdmico
de las propuestas seleccionadas; para determinar el costo de la inversion inicial se
consideran los costos de todos los materiales y equipos necesarios para implementar
cada una de las alternativas, los cuales se reducen al tomar en cuenta los equipos
presentes en el LFQ y LQA, posteriormente se determinan los ahorros a obtener,
considerando el volumen de reactivos y agua minimizados y las posibles multas que
podrian aplicarseles a la universidad por los dafios causados al ambiente; y en funcion
de un balance econdmico en un horizonte de diez (10) afios, se determina el valor

actual para esta investigacion.

4.5.1. Capital fijo de las alternativas propuestas

4.5.1.1. Fotocatdlisis heterogénea para la degradacién de fenolftaleina

El costo inicial para llevar a cabo la fotocatalisis heterogénea disminuye
considerablemente al no tener que adquirir todas las sustancias, equipos o material de
vidrio, necesarios para implementarla, tales como: fenolftaleina, hidroxido de sodio,
agua destilada, espectrofotometro UV, planchas de calentamiento, refractometro,
buretas, pipetas, beakers, balones aforados, entre otros (ver figura 4.40).

182



CAPITULO IV: Discusion de resultados

P
(&'*C)t/l'i“”' n
\dé...g;;’ﬁf!mﬂ

Tabla 4.23. Resumen de las alternativas planteadas

Préacticas Residuo Minimizacién Recuperacion Reutilizacién Disposicion final
. . - . . Fotocatalisis
HNO; titulado Cambios metodolégicos No aplica No aplica ]
heterogénea
i i . Recoleccion, almacenamiento L . . .
Calorimetria NaOH cajorimetria No aplica o y Préactica de calorimetria No aplica
estandarizacion
Agua de enfriamiento No aplica No aplica No aplica No aplica
. . Conservacion del volumen Practica de equilibrio liquido- .
Exceso de n-hexano Cambios metodolégicos g q No aplica
excedente vapor
. . Conservacion del volumen Practica de equilibrio liquido- .
Exceso de etanol Cambios metodolégicos g q No aplica
excedente vapor
Practica de equilibrio liquido-
_— n-hexano-etanol . - S S .
Equilibrio (calibracién) Cambios metodolégicos Destilacién por etapas vapor y equilibrio sélido- No aplica
liquido-vapor liquido
L S Préactica de equilibrio liquido-
. Decantacion y destilacion por S .
Mezcla recuperada No aplica vapor y equilibrio sélido- No aplica
etapas P,
liquido
N Sistema de recirculacion Sistema de recirculacion sistema de recirculacion Enviado al
Agua de enfriamiento . . . N
continuo continuo continuo desaguiie
. .- Conservacion del volumen Préactica de equilibrio liquido- .
HACIig-liq Cambios metodologicos . q. g No aplica
excedente liquido
. . Conservacion del volumen Préactica de equilibrio liquido- .
Exceso de tolueno Cambios metodolégicos . q. q No aplica
excedente liquido
Fases no tituladas Concientizacion de los sistema de recuperacion de Practica de equilibrio liquido- Biodeqradacion
(fraccion orgéanica) alumnos tolueno con recirculacion liquido g
Fases no tituladas Concientizacion de los . . Neutralizacion y
. No aplica No aplica . L
Equilibrio (fraccién acuosa) alumnos biodegradacion
L . T Decantacion, sistema de . S
liquido-liquido Fases tituladas Concientizacion de los Practica de equilibrio liquido-

recuperacion de tolueno con

Biodegradacion

(fraccion organica) alumnos . - liquido
recirculacion
Fases tituladas Concientizacion de los . . Fotocatalisis
. No aplica No aplica .
(fraccién acuosa) alumnos heterogénea
Recoleccién, almacenamientoy | Préactica de equilibrio liquido-
NaOH ig-l No aplica R L No aplica
acuoso liafig P estandarizacion liquido P
. Recoleccion, almacenamiento Practica de equilibrio liquido- .
NaOH aiconglico lig-lig No aplica y d g No aplica

estandarizaciéon

liquido
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Tabla 4.23. Resumen de las alternativas planteadas (continuacion)

Préacticas Residuo Minimizacién Recuperacion Reutilizacién Disposicion final
. . Retorno de la solucion al A . . Enviado al
NaCl Cambios metodolégicos . . Practica de conductimetria .
recipiente de origen desagle
L Practica de conductimetria y Neutralizacion y
. . Retorno de la solucion al . L o .
HClgiido Cambios metodolégicos . . titulacion conductimétrica 'y enviado al
recipiente de origen S - ;
potenciométrica combinadas desagle
Practica de conductimetria, o
. o - Neutralizacion y
. _ Retorno de la solucion al practica de adsorcion y .
. . HAC gilido Cambios metodolégicos . . . L L enviado al
Conductimetria recipiente de origen titulacién conductimétrica 'y desaqiie
potenciométrica combinadas g
HAC conductimetria Cambios metodolégicos No aplica No aplica No aplica
HCl conductimetria Cambios metodolégicos No aplica No aplica No aplica
. . Retorno de la solucion al o . . Enviado al
KCI Cambios metodolégicos . . Practica de conductimetria .
recipiente de origen desagle
Exceso de &cido . - Conservacion del volumen A . .
. Cambios metodolégicos Préctica de adsorcion No aplica
oxalico excedente
Acido oxalico . " . . Fotocatalisis
. Cambios metodolégicos No aplica No aplica .
titulado heterogénea
o . Neutralizacion y
L Acido oxalico . .- . . .
Adsorcion filtrado Cambios metodolégicos No aplica No aplica enviado al
desagle
Acido oxalico filtrado . . . Fotocatalisis
. No aplica No aplica No aplica .
titulado heterogénea
. Recoleccién, almacenamiento L ., .
NaOH agsorcion No aplica y Préctica de adsorcion No aplica

estandarizacion
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Las sustancias empleadas en esta propuesta, son los residuos provenientes de las
titulaciones acido-base, llevada a cabo por los estudiantes del laboratorio, mientras que
del hidroxido de sodio utilizado para ajustar el pH de las mismas, se puede tomar una
pequefia alicuota de los residuos generados en cualquiera de las practicas de
calorimetria, adsorcion o equilibrio liquido-liquido, razén por la cual no se incluyen

dentro de los costos.

A pesar de que se deben adquirir compuestos como el dioxido de titanio (catalizador) y
peroxido de hidrogeno (agente oxidante), cuyos precios son relativamente bajos, se
debe tener en cuenta que la minima cantidad a la venta del catalizador es un (1) kg a un
costo de 60,00 BsF. y que por cada 250 mL del peroxido se deben cancelar 5,60 BsF.,
del primero solo se utilizan 0,6 g y del peroxido se emplean 10 mL, por cada 3 L de
solucion a degradar, es decir, la adquisicion de dichos compuestos es posible y
favorable con recursos propios del LFQ, porque se utilizan pequefias cantidades para
llevar a cabo el experimento y en el caso del catalizador puede ser recuperado y
reutilizado, lo que da como resultado que se puedan realizar varias degradaciones con

los reactivos adquiridos.

Hidréxido de sodio
Per6xido de hidrégeno
( Balanza
Bateria de carro 700 A

Centrifuga
Espectrofotdmetro
Fotoreactor

Pila de bombeo
Plancha de agitacion
pH — metro
) ( Bal6n aforado (1L)
Materiales i Bal6n aforado (2L)
|
{

Agua destilada
. { Dioxido de titanio
Reactivos
Equipos l

Beakers (50mL)
Pipeta aforada (5mL)
Pipeta aforada (10mL)
Recipiciente para recirculacién
Vidrio reloj
Agitador magnético
! Espétula
| Jeringa (20mL)
Otros Jeringa (1mL)
Mangueras
Propipeta de goma
Resistencia

Figura 4.40. Equipos, materiales y reactivos necesarios para

Material de vidrio

llevar a cabo la oxidacion fotocatalitica
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Cabe destacar que el fotoreactor es el equipo principal para realizar la fotocatalisis,
siendo el costo estimado para la elaboracion de un equipo mas adecuado a las
condiciones de uso continuo y menos improvisado al empleado en esta investigacion,
de 6.000 BsF., pero como éste ya se encuentra en las instalaciones del laboratorio,
como resultado de este estudio, no tiene que ser adquirido inicialmente por el LFQ para
ejecutar las degradaciones de fenolftaleina, disminuyendo asi los costos iniciales para

la implementacion de esta alternativa.

Se sabe que el laboratorio no cuenta con un pH-metro que es indispensable para
controlar el pH inicial de la mezcla, y un equipo de centrifugacion para la separacion de
los solidos en suspension de la muestra degradada y asi poder realizar las lecturas de
UV-visible en el LFQ sin depender de otros laboratorios para ello, por lo que compra de

estos equipos son necesarios para implementar esta alternativa.

4.5.1.2. Reutilizacién del agua de enfriamiento proveniente del refractometro y
del equipo de destilacion

La inversion a realizar para poner en practica la recuperacion y reutilizacion del agua
empleada para el enfriamiento del refractémetro y del condensador del sistema de
destilacién, estd muy justificada, ya que con ella se evita que aproximadamente 22.806
L de agua limpia se envien al desagiie practicamente sin ser usadas, ahorrando en
cuanto a dinero se refiere 37,17 $, en un semestre; cabe destacar que es tan solo el
ahorro generado al minimizar y reutilizar el agua desechada en una practica de un
laboratorio, por lo que el beneficio seria mayor al mejorar el tratamiento dado a la
misma en el resto de los laboratorios de la facultad de ingenieria y de la universidad en

general.
A diferencia de la fotocatalisis heterogénea, los materiales y equipos para llevar a cabo

esta propuesta, deben ser adquiridos en su totalidad, y se exponen con sus respectivos

costos en la tabla 4.24.
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4.5.1.3. Sistema de recuperacion de tolueno con recirculacion

Considerando que el pH-metro debe adquirirse para implementar otras propuestas y
que el laboratorio cuenta con el equipo de destilacion y el resto de los equipos, solo
debe agregarse el valor de la union en forma de “H” elaborada en vidrio pyrex y las
perlas de ebullicion (el LFQ no posee suficientes), para realizar la recuperacion de
tolueno mediante un sistema con recirculacion, lo que resulta en un costo bajo, debido a
lo sencillo de llevarlo a cabo y la importancia que tiene recuperar este reactivo, ya que

disminuye el uso del tolueno nuevo y se evita detener las practicas por su ausencia.

Espectrofotémetro
Plancha de calentamiento
Refractémetro
pH — metro
Balén de dos bocas (1L)
Materiales | Cilindro graduado (1000 mL)
l Condensador
Material de vidrio Termdémetro
I Perlas de ebullicién
L Vidrio reloj
Unién en forma de "H"

Equipos

Figura 4.41. Equipos, materiales y reactivos necesarios para llevar a cabo la

recuperacion de tolueno mediante un sistema con recirculacion

4.5.1.4. Adsorcion de acido acético sobre carbén activado

Para llevar a cabo esta alternativa, no debe adquirirse ningln equipo o reactivo, ya que
se emplean los mismos materiales utilizados actualmente para realizar la practica de
adsorcion, y considerando que el acido acético procede del residuo generado en
conductimetria y es una nueva aplicabilidad a los residuos provenientes de otras
practicas, no se genera un costo adicional, sino por el contrario se obtiene un ahorro al
dejar de utilizar el acido oxalico. En la figura 4.42, se muestran los materiales, equipos y

reactivos necesarios para implementar esta propuesta, aunque ya son parte del LFQ.
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Agua destilada
Carbén vegetal
Fenolftaleina

Hidréxido de sodio
{ Balanza digital

Planchas de agitacion
Balones aforados (100mL)
Beakers (50mL)
Bureta
Embudos de gravedad
Fiolas (250mL)
Pipeta aforada (5mL)
Pipeta aforada (10mL)
Pipeta aforada (50mL)
Pipeta graduada (1mL)
Vidrio reloj
(Agitadores magnéticos
Espatula
Papel filtro
Propipeta de goma
Soportes univesales
Tapones de goma

Sustancias

Equipos

Materiales { Material de vidrio

Otros

Figura 4.42. Equipos, materiales y reactivos necesarios para llevar a cabo la adsorcion
de acido acético sobre carbon activado.

4.5.1.5. Titulacién conductimétricay potenciométrica combinadas

Para implementar esta propuesta no se necesita otra cosa mas que la disposicién de
querer hacerlo y lograr la colaboracion mutua entre el LFQ y el LQA, ya que en este
altimo se cuentan con todos materiales y equipos necesarios para tal fin, sin embargo,
también es posible que el LFQ lleve a cabo este desarrollo experimental dentro de sus
instalaciones para lo cual se requiere que adquiera un pH-metro o simplemente repare
el que alli se encuentra, ya que esta propuesta les permite reutilizar residuos que estan
siendo enviados al desagle e implementar una nueva practica, ademas de darle un
mejor tratamiento a los nuevos residuos obtenidos, porque se realiza la neutralizacion

de los mismos sin emplear indicadores acido-base.

En la figura 4.43 se exponen los materiales, equipos y reactivos que se requieren para
llevar a cabo la titulacion conductimétrica y potenciométrica combinadas, pero que ya se
encuentran en su mayoria tanto en el LFQ como en el LQA, por lo que no deben ser
adquiridos para realizarla.
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Hidréxido sodio
Acido clorhidrico (4N)

Agua destilada
Sustancias {
Conductimetro
Equipos { pH — metro
Plancha de agitacién
Balones aforados (100mL)
Balén aforado (250mL)
Beaker (250mL)
Beaker (600mL)
Material de vidrio Bureta (50mL)
Pipeta aforada (2mL)
Pipeta aforada (5mL)
Pipeta aforada (20mL)
Pipeta graduada (1mL)
Agitador magnético
Otros Propipeta
Soportes universales

Materiales

Figura 4.43. Equipos, materiales y reactivos necesarios para llevar a cabo la titulacién

conductimétrica y potenciométrica combinadas.

Al considerar los equipos, materiales y reactivos presentes en el LFQ y LQA, los costos

para implementar las propuestas quedan reducidos a los mostrados en la tabla 4.24.

Tabla 4.24. Costo en ddélares de equipos, reactivos, material de vidrio y

complementarios para llevar a cabo las alternativas propuestas

Equi . Precio en délares NUumero de equipos
quipos y materiales ($/unidad) (unidad)
Bomba peristéltica 128,05 1
Tanques o bidones (40L) 13,67 2
Tanques o bidones (10L) 3,82 2
Centrifuga 439,92 1
pH-metro 276,13 1
Di6xido de titanio (1kg) 13,95 1
Perdéxido de hidrogeno 3% v/v (250mL) 1,30 1
Perlas de ebullicion (454q) 167,17 1

"h" de vidrio 232,56 1
Bateria para carro (700A) 186,05 1
Pila de bombeo 81,40 1
Agitador magnético pequefo 2,91 1
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Tabla 4.24. Costo en ddélares de equipos, reactivos, material de vidrio y complementarios

para llevar a cabo las alternativas propuestas (continuacién)

Equi . Precio en dolares NUumero de equipos
quipos y materiales ($/unidad) (unidad)
Jeringa (1mL) 0,70 1
Jeringa (20mL) 0,81 1
Mangueras (m) 2,79 26,73
Propipeta de goma 31,81 1
Valvula 3 vias 89,76 3
Soporte metalico (m) 11,63 5,10
Grapas para madera 0,23 20
Tirack (Pag.) 5,81 1
Tornillos autorroscantes 0,12 30
Codos 1/2" 0,93 2

Te plastica 17,18 4
Tirro plomo 12,79 1

Con los valores mostrados en la tabla 4.24, se determinan los activos fijos tangibles, los

intangibles y el capital fijo, obteniendo como resultados los valores mostrados en la

tabla 4.25.

Tabla 4.25. Activos y capital fijo de las alternativas propuestas

Activos fijos tangibles (AFT), $ 2.228,53
Activos fijos intangibles (AFI), $ 304,36
Capital fijo (Csjo), $ 2.532,89

4.5.2. Ahorros obtenidos al aplicar las alternativas planteadas

El ahorro obtenido al minimizar 22,806 m* de agua en un semestre es de apenas 37,13

$, pero debe considerarse que se trata del volumen utilizado por dos (2) equipos en un

desarrollo experimental, es decir, el beneficio para la institucion seria mayor si se

aplicasen medidas similares en todas los laboratorios de la facultad de ingenieria 'y de la

Universidad de Carabobo en general; ademas, es aun mas importante, la reduccion del

impacto ambiental y la minimizacion del volumen de agua limpia desechado

actualmente.
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En cuanto al ahorro generado por el volumen de reactivos minimizados, se estima en
355,40 $ por semestre, aproximadamente, siendo los valores correspondientes a cada
reactivo los mostrados en la tabla 4.26; cabe destacar, que los costos se obtienen
dependiendo de la cantidad minimizada aproximadamente y no de la minima ofrecida

por el distribuidor, por lo al considerar esta Ultima (puesto que es asi como se va a

adquirir el reactivo), el beneficio es aun mayor.

Tabla 4.26. Ahorro generado por los reactivos minimizados con la

aplicacion de las alternativas planteadas

Equipos y materiales ngifzfn:c;:r;nei?sa Ahorro por reactivos ($)
Etanol = 99,5% 540,00 mL 30,24
KCl 2 99,0% 3,1807 g 0,45
Ac. Oxalico = 99,0% 39,6167 g 6,52
NaOH = 99,0% 330,8938 g 270,53
HCI 37% 0,8409 mL 0,05
Acido acético glacial 1242,1626 mL 47,62

El mayor ahorro se obtiene al evitar las posibles multas que le podrian ser impuestas a
la universidad por los dafios que causa al ambiente actualmente; tal es el caso del

articulo 79 de la Ley sobre sustancias, materiales y desechos peligrosos (2001), donde:

Toda persona natural o juridica, publica o privada que no cumpla con las
disposiciones establecidas en esta Ley o en la reglamentacion técnica sobre
la generacion, uso y manejo de sustancias, materiales y desechos
peligrosos, cuyo incumplimiento no constituya delito serd sancionada con
multa de doscientas unidades tributarias (200 U.T.) a dos mil unidades
tributarias (2.000 U.T.).

Y en el caso del LFQ, se tiene que no se cumple con el articulo 73 de la misma ley, en
el que se indica, entre otras cosas, que las personas que tengan instalaciones en
funcionamiento donde se generen sustancias, materiales o desechos peligrosos, y que
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no hubieren ajustado sus procesos a las disposiciones de dicha Ley, cuando esta entrd
en vigencia, deben presentar ante el organismo competente, un cronograma de
adecuacion dentro de los cuatro (4) primeros meses posteriores a esa fecha, y como es
sabido, por toda la informacion presentada a lo largo de la investigacion, los procesos
gue se llevan a cabo en el laboratorio no estan ajustados a las disposiciones de esta o
alguna otra normativa; ya que entre las sustancias que el LFQ envia al desagle se
encuentra el tolueno, el cual esta clasificado en la Ley Penal del Ambiente como una
sustancia peligrosa de efecto C (reactivo e inflamable), y aunque su cantidad critica es

de 500 kg, no deja de ser toxica para los seres vivos.

De acuerdo con el articulo 82 de la Ley sobre sustancias, materiales y desechos
peligrosos, se le puede ahorrar a la universidad una multa de hasta 6.000 UT, ya que
puede ser la sancién impuesta a las personas que generen, usen 0 manejen sustancias,
materiales o desechos clasificados como peligrosos y provoquen riesgos a la salud y al

ambiente.

Segun el articulo 119 de la Ley de Aguas (2007):
Toda persona natural o juridica, publica o privada, que realice acciones
sobre el medio fisico o biolégico relacionado al agua que ocasionen o
puedan ocasionar su degradacion, en violacion de los planes de gestion
integral de las aguas y las normas técnicas sobre la materia, sera
sancionada con multa de cincuenta unidades tributarias (50 U.T.) a cinco mil
unidades tributarias (5.000 U.T.).

Se puede evitar a la institucion una multa de hasta 5.000 UT, ya que actualmente la
mayoria de los residuos liquidos generados en el LFQ son vertidos a las aguas sin ser

tratados previamente.

En la tabla 4.27, se muestran las posibles multas que podrian ser aplicadas a la

universidad y el ahorro que supondria evitarlas.
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Tabla 4.27. Ahorro generado por las multas que pueden ser impuestas a la

universidad al no cumplir las normativas ambientales

] Unidades tributarias Ahorro por
Leyes Articulo
(UT) multas ($)
Ley sobre sustancias, 79 2000 30.232.56
materiales y desechos
peligrosos 82 6000 90.697,67
Ley de aguas 119 5000 75.581,40

Por lo tanto, al ahorro correspondiente a las posibles multas que podrian ser aplicadas
a la institucion se considera igual a 90.697,67 $, debido a que no se impondrian todas

las multas de forma simultanea.

4.5.3. Beneficio econdmico obtenido al implementar las alternativas propuestas

Con los valores de capital fijo y el ahorro total aproximado, se calcula la relacién costo-
beneficio de las alternativas planteadas, considerando como beneficios la minimizacion
del volumen de agua utilizado para el enfriamiento de los equipos empleados en la
practica de equilibrio liquido-vapor y del volumen de los reactivos empleados en todas
las préacticas, ademas de evitar las posibles multas que podrian acarrear el manejo
dado a los residuos actualmente y aun mas importante la disminucién del impacto

ambiental ocasionado por el LFQ hoy en dia.

El valor obtenido es de 0,028, es decir, el beneficio que resulta al implementar las
alternativas propuestas, que tiene un estimado de 91.090,2 $ en ahorros de agua,
reactivos y posibles multas, supera en gran medida el costo por la compra de equipos,
mangueras, accesorios, reactivos, etc. (2.532,89 $).
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CONCLUSIONES

En el diagndstico de las actividades desarrolladas en el LFQ y de acuerdo con las
leyes y normas que supervisan el manejo adecuado de los materiales peligrosos, el
tratamiento dado actualmente a la mayoria de los residuos liquidos generados en
este laboratorio es inadecuado.

Existen etapas del procedimiento actual de todas las practicas realizadas en el LFQ
gue pueden ser modificadas para disminuir considerablemente la generacién de
residuos liquidos y la variabilidad en los volumenes que se producen de algunos de
ellos por practica, lo que se debe principalmente a las fallas metodolégicas

encontradas y a la mano de obra involucrada.

De los diagramas de Ishikawa elaborados por practicas y analizados mediante el
meétodo de las 6 M se establece que la mano de obra es la causa mas notable en la
generacion de residuos liquidos en el LFQ, encontrandose entre las sub-causas mas
influyentes la falta de destreza de los estudiantes en cuanto a la preparacion de
soluciones, el manejo de los equipos, desconocimiento de la metodologia y su

organizacién al momento de llevar a cabo la experiencia practica.

Al recolectar en la practica de conductimetria durante nueve (9) desarrollos
experimentales, y considerando todos los residuos desechados en ella (NacCl,
HClgiluido HAC conductimetria, HClconductimetria, HACiluido, KCI), se obtiene un volumen
aproximado de (15.165 + 270) mL y se estiman para un semestre (91.530 + 1.620)

mL, constituyéndola como la mayor generadora de desechos en el LFQ.

Los residuos provenientes de los reactivos tomados en exceso presentan, al final de
la recoleccién, caracteristicas similares a los reactivos puros empleados en cada
una de las practicas analizadas, y los andalisis fisicoquimicos realizados demuestran
que no se encuentran contaminados con otros compuestos pertenecientes a la
misma préctica o alguna otra, ademas, al aplicarles un analisis de ciclo cerrado, no
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se generarian residuos que vayan al desaglie o que se almacenen en recipientes en

el laboratorio sin un uso aparente.

Al aplicar el cambio propuesto a la metodologia de la practica de calorimetria y
emplear 5 mL de agua para el lavado de la bomba calorimétrica, se generan en un
semestre, 540 mL menos que al emplear 10 mL de agua para el mismo fin,
considerando solo la combustion del acido benzoico; esta parece ser una cantidad
poco significativa, pero no hay que dejar de lado la toxicidad de la fenolftaleina
presente en esta mezcla y los efectos que tiene en los seres vivos; ademas, estos
cambios metodoldgicos no aplican para el NaOHcyorimetria, debido a la variabilidad
que presentan los volumenes de hidroxido de sodio empleados para titular las
muestras problema, lo que dificulta establecer un volumen especifico que permita
llevar a cabo el desarrollo experimental y minimizar asi la cantidad de residuo

generado.

Dentro de los residuos estudiados en esta investigacion, se encuentran mezclas
como el HNOg titulado, la fraccion acuosa, tanto de las fases no tituladas como la de
las tituladas, el acido oxalico titulado y el acido oxalico filtrado titulado, en las cuales
al considerar el nimero de componentes presentes en las mezclas y la dificultad
para separarlos, no resulta viable recuperar alguno de ellos; asi como tampoco lo es
recuperar el volumen de agua utilizada para el enfriamiento del calorimetro, ya que
la cantidad generada al finalizar la experiencia es pequefia e insuficiente como para

requerir tal alternativa.

Debido que las titulaciones dependen en gran medida del criterio de los alumnos,
sus conocimientos previos, las condiciones particulares de cada desarrollo
experimental, etc., resulta dificil establecer un volumen determinado de los distintos
hidroxidos a emplear en las practicas del LFQ, por lo que la minimizacion de
NaOHcanrimetria, NaOHacuoso lig-liq NaOHaIcoh()Iico lig-liq Y NaOHadsorcién, no es pOSibIe a

través de cambios metodoldgicos; no obstante, la recuperaciéon de estos residuos se
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puede llevar a cabo mediante recoleccién y posterior estandarizacién, haciendo

posible su reutilizacién en los semestres siguientes.

Se estima que de la implementacion de un sistema de recirculacion continuo para
reutilizar el agua de enfriamiento de la practica de equilibrio liquido-vapor se
generaria al finalizar el semestre sélo un volumen de liquido desechado igual a 360
L, representando una disminucién de (98,45 + 0,05) % respecto a la cantidad

generada actualmente, siendo esta de (23.166 + 702) L.

Implementando las modificaciones en la metodologia de la practica de
conductimetria se genera un volumen de NaCl de 2700 mL en un semestre, con una
disminucién de (84,6 + 0,2) % respecto al volumen producido actualmente, de forma
similar para el KCI, a partir de dichos cambios se generaran 900 mL
semestralmente, obteniéndose una disminucion de (82,5 + 0,1) % respecto a la
cantidad actual desechada; por otro lado, los estudiantes no manipularian el acido
acético y clorhidrico y se dejan de producir los residuos provenientes de estos

reactivos.

Luego de la reutilizacién del HClgiuigo Y €l HACiuido €N la practica de conductimetria,
estos residuos pueden ser empleados nuevamente en un desarrollo experimental
que combina titulacion conductimétrica y potenciométrica que puede ser
desarrollado en el LQA o el LFQ, ahorrando en el primero la mayoria de los
reactivos empleados actualmente para realizar ambas practicas por separado,
reduciendo el tiempo empleado y brindando a los estudiantes mejores técnicas de
aprendizaje; ademas es posible emplear el HAc4iuido €n la practica de adsorcion del
LFQ para sustituir ocasionalmente o de forma alternada el acido oxalico utilizado

como adsorbato en la actualidad.

Para los residuos de KCI y NaCl, sélo se prevé la reutilizaciéon en la practica de
conductimetria, para posteriormente verterlos al desagie sin causar dafio al

ambiente, segun lo indican las MSDS obtenidas de Winkler Ltda.
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Con los cambios propuestos a la metodologia en la practica de adsorcion, referente
a la definicion del volumen de la alicuota de solucion madre a titular, se generan
(432 + 16) mL de acido oxalico titulado, lo que representa una disminucion de (80 +

1) % respecto al volumen actual.

Mediante la oxidacion fotocatalitica para 150 ppm de fenolftaleina con 100 ppm de
peréxido de hidrégeno y 200 ppm de TiO,, se obtiene una mineralizaciéon del
contaminante de 50,9 % en un periodo de dos (2) horas y se logra una disminucion
en la concentracion de fenolftaleina de (97,73 + 0,01) %; no obstante, la fotocatalisis
heterogénea no es una alternativa efectiva para la degradacion de tolueno, ya que al
finalizar el tratamiento, la muestra empleada mantiene una composicion de 92,13 %

de tolueno.

El tolueno obtenido mediante el sistema de recuperacion con recirculacion tiene un
indice de refraccion de (1,489 £ 0,001) adim y una composicion de 79,54 % de
tolueno, ademas, el tolueno resultante de la decantacion de las fases tituladas
presenta un indice de refraccion de (1,493 + 0,001) adim, una transmitancia de (89,0
+ 0,5) % y una composicion de 94,15 % de tolueno, las cuales son caracteristicas
muy similares a las reactivo empleado en el LFQ, indicando asi, que este ultimo
tiene una mayor pureza que el recuperado mediante el sistema de recuperacion con

recirculacion.

Para lograr la adsorcién de &cido acético sobre carbdon activado y obtener una
disminucién notable en el nimero de moles, se requiere la preparacion de
soluciones con concentraciones muy bajas del acido, comprendidas en un rango
segun lo encontrado, que va desde (0,0091 + 0,0001) hasta (0,0007 + 0,0001) mol/L.

La evaporacion de 500 mL de una solucion de &cido oxalico filtrado para concentrar
el acido, no es un proceso viable para recuperar dicho reactivo, ya que el aumento

en la concentracion y el volumen obtenido es poco significativo, requiriendo ademas,
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de mucho tiempo para la ejecucién del proceso, mayor gasto de energia eléctrica y

tiempo invertido en mano de obra innecesaria.

» Considerando los materiales y equipos pertenecientes al LFQ y LQA, el costo inicial
total para implementar las alternativas propuestas, es de tan solo 2.532,89 $, siendo
superado en gran medida por los ahorros obtenidos, ya que en el primer afio de la

implementacion dicho valor tendria un aproximado de 91.090,2%.

» EIl manejo adecuado de los residuos liquidos generados en el LFQ implica un costo
adicional a los costos que normalmente tiene el laboratorio, pero tiene un impacto
favorable sobre el ambiente y los seres vivos, por lo que esta medida debe

anteponerse a las necesidades economicas del laboratorio y la universidad.
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RECOMENDACIONES

Es necesaria la creacion de un cuarto de reactivos en el LFQ, para que el personal
que en el labora, profesores, técnico, preparadores y estudiantes, no se encuentren
en contacto directo con las sustancias almacenadas, tanto las que seran empleadas

en las practicas, como las de uso poco frecuente.

Los residuos generados en cada practica, deben ser almacenados en envases aptos
para cada tipo, dependiendo de las caracteristicas propias de los mismos, para
evitar algun tipo de derrame o simplemente su deterioro y que no puedan ser

recuperados y reutilizados en el futuro.

Se deben elaborar y difundir los lineamientos de politica ambiental de la facultad
ingenieria quimica de la Universidad de Carabobo, que permitan el manejo
adecuado de los residuos quimicos que se generan en los laboratorios de
ensefianza e investigacion, mediante los cuales se induzcan cambios de actitud en
la comunidad universitaria con el propdsito de disminuir la contaminacion del medio
ambiente y se concientice a los alumnos de la dificil situacibn que presenta la
universidad para suministrar los insumos necesarios a todas las dependencias de la

misma, en especial al LFQ, que es donde se esta llevando a cabo el estudio.

Al utilizar pH-metros digitales para realizar las mediciones de pH tanto a los residuos
generados como a cualquier otra sustancia analizada, calibrarlos con soluciones
buffer con pH cercanos a cero (0) y superiores a diez (10), para obtener valores mas

exactos para las muestras muy acidas o basicas.

Es apremiante la creacién de la bolsa de residuos quimicos de la facultad de
ingenieria quimica, como un sistema de informacion, mediante el cual los
laboratorios puedan ofertar y demandar los residuos disponibles con la finalidad de

reaprovecharlos, evitando su disposicion inadecuada.
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» Implementacion de diversos procedimientos de chequeo para profesores y
estudiantes que realizan investigaciones en el LFQ, para asegurar que todos los
reactivos, materiales, equipos y residuos quimicos generados seran removidos del

laboratorio previo a la salida de la persona del mismo.

» Realizar estudios individuales enfocados en un solo tema de los tratados en esta
investigacion, como la fotocatalisis heterogénea, sistema de recuperacion de tolueno
con recirculacion, adsorcion de acido acético sobre carbon activado, etc., que
permitan optimizar los resultados para cada uno de ellos, estudiando por ejemplo,
en el caso de la oxidacion fotocatalitica, diferentes pardmetros que afectan el
proceso, como: pH, temperatura, disefio del reactor, régimen de flujo y agentes
oxidantes que puedan mejorar la reaccion, considerando la concentracion de la

fenolftaleina presente en los residuos generados en el LFQ.
» Una vez culminado el proceso fotocatalitico, el TiO, puede ser recuperado mediante

centrifugacion en el Laboratorio de Alimentos o mediante filtracion con una

membrana miliporo de 0,45 um para ser reutilizado en otro proceso de oxidacion.
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APENDICE A. ENTREVISTAS, OBSERVACIONES Y DATOS EXPERIMENTALES: A
continuacion se presentan de forma tabulada, los datos y la informacion recolectada

durante la etapa experimental de la investigacion, a fin de dar cumplimiento a los
objetivos planteados dentro de la misma.
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Tabla A.1. Etapas del ciclo de vida de los reactivos empleados en las practicas del LFQ

¢Lo ¢Lo ¢Lo
Reactivo Fabricante | Distribuidor Usos recuperan? reutilizan? almacenan? | Disposicion final
;,Como? ,Cémo? .Como?
» Didacta C.A.
> CorPOfraCién Si, en la misma
. Cientifica o Si, se Acti : La mayoria se
» Fisher Venezolana | » Practica de ' practica y Si, en may
s o recupera como solvente reutiliza, otra se
N-hexano Scientific C.A. equilibrio ; o envases
> Honevwell | > Equilain liauido-vanor mediante en la practica ambar evapora y muy
yw SRR.L. q P destilacion de equilibrio poco va al desagiie
» Inversiones solido- liquido
Davos C.A.
. Si, como .
A Si, se . La mayoria se
: » Préctica de solvente en la Si, en i
» Riedel de - o recupera - reutiliza, otra de
Etanol . equilibrio ; practica de envases
Haén e mediante o L evapora 'y muy
liquido-vapor L equilibrio plasticos .
destilacion - PR poco va al desagie
sélido- liquido
» El exceso
tomado
_ or los .
» Practica de b Si, en
. o o alumnos
Tolueno | > Riedel de equilibrio No envases » Va a un estante
. L » Las fases .
Haén liquido-liquido . ambar
organicas
de las
mezclas
» Lo recuperado va
Si el a un estante para
. Acti . - Si, en i
Aci > Sigma- Practicas de: proveniente su posterior
Acido Aldrich % > Equilibrio de Ia practica NoO envases neutralizacion
acético liquido-liquido Ii uid(?—ll' Lido plasticos o | » Lo proveniente
> Conductimetria | ' q de vidrio de

conductimetria va
al desagiie

** E| distribuidor de los reactivos varia segun el precio, calidad y disponibilidad, por lo que puede ser alguno de los mencionados para el n-hexano
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Tabla A.1. Etapas del ciclo de vida de los reactivos empleados en las précticas del LFQ (continuacion)

Lo Lo Lo
Reactivo Fabricante | Distribuidor Usos recuperan? | reutilizan? | almacenan? | Disposicion final
,Cémo? ,Como? ,Como?
Cloruro_ de |» Fls_her_' % Practlc_a de, No No No Va al desagiie
potasio Scientific conductimetria
Estandarizacion
Q. . > Riedel de - de soluciones N
Acido oxélico Hadn Practica de No No No Va al desagtie
adsorcién
» El proveniente
de liquido-liquido
Practicas de: Si, sb6lo el se neutraliza con
s > Industrias Equilibrio que proviene acido acético y
Hidroxido de .y - PR P N
sodio Quimicas liquido-liquido de la practica No No va al desagie
ERBA Calorimetria de equilibrio > Los  derivados
Adsorcion ligquido-liquido de calorimetria y
adsorcion  van
directo al desagiie
Practicas de:
. Equilibrio
Fenolftaleina > R|e_glel de ** liquido-liquido No No No Va al desaguie
Haén ) .
Calorimetria
Adsorcion
Ac[dq > R|e_qlel de *x Pract|ca_de . No No No Va al desague
clorhidrico Haén conductimetria
Clorurp de |» Rlefjel de % Practlche ) NoO NoO NoO Va al desagiie
sodio Haén conductimetria

** E| distribuidor de los reactivos varia segun el precio, calidad y disponibilidad, por lo que puede ser alguno de los mencionados para el n-hexano
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Tablas A.2. Diagramas del proceso

Tabla A.2.1. Calorimetria

Nombre de la practica: Determinacion del calor de combustion de una sustancia

problema

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra

Elaborado por: Diosiret Castellanos

Seccion: Viernes en la manana

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X ]

Propuesto [ ]

ANALISIS

¢Por qué?

¢, Qué es?

¢ Do6nde es?

¢ Cuando?

¢ Quién?

¢,Cémo?

OBSERVACIONES

1. Realizar inventario del material a utilizar

2. Lavar los instrumentos volumétricos a
utilizar

3. Pesar capsula de bomba calorimétrica
limpia y seca

4. Pesar 1g de acido benzoico

Antes del paso 2

5. Comprimir en forma de pastilla al ac.
benzoico con la ayuda del troquel y la prensa

6. Retirar cuidadosamente la pastilla del
troquel

7. Colocar pastilla en capsula de la bomba
calorimétrica

8. Pesar cpsula de la bomba con la pastilla

9. Pesar el hilo de hierro

10. Colocar capsula con pastilla en la tapa de
la bomba

11. Realizar conexiones con el hilo hasta los
terminales de la bomba calorimétrica

Antes del pasol0

12. Asegurarse gue el hilo toque la pastilla

13. Asegurarse de no realizar movimientos
bruscos

14. Verificar que la bomba esté limpia y seca

Después del paso
9

15. Mantener limpia el &rea de trabajo

16. Aiadir ImL de agua destilada al interior
de la bomba calorimétrica

OBSERVACIONES: En la metodologia hace falta adicionar el paso del encendido del

equipo.
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Tabla A.2.1. Calorimetria (continuacién)

Nombre de la practica: Determinacion del calor de combustion de una sustancia

problema

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra

Elaborado por: Diosiret Castellanos

Seccion: Viernes en la mafana

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X ]

Propuesto [ ]

ANALISIS

¢Por qué?

¢, Qué es?

¢ Do6nde es?

OBSERVACIONES

¢ Cuando?
¢ Quién?
¢Como?

17. Colocar tapa de la bomba y ajustar con las
manos

18. Manipular la bomba con mucho cuidado

19. Cerciorarse que la tapa esté bien
enroscada

20. Insertar y ajustar conexiones del O, a la
valvula de la bomba calorimétrica

Después del paso
29

21. Abrir un poco la valvula del cilindro de O,

22. Abrir lentamente valvula del manémetro

23. Cerrar la valvula manométrica al marcar
15 atm

24. Dejar escapar la presion residual de la
manguera

25. Repetir los pasos 21-24 pero hasta 10 atm

27. Medir con el cilindro graduado 1,25L de
agua

Antes del paso 20

28. Verter el agua en la vasija del calorimetro

29. Introducir la vasija dentro de la camisa
calorimetro

30. Introducir la bomba dentro de la vasija

Después del paso
24

31. Conectar electrodos en la bomba
calorimétrica

32. Chequear que el agua no toque contactos
eléctricos

OBSERVACIONES:
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Tabla A.2.1. Calorimetria (continuacién)

Nombre de la practica: Determinacion del calor de combustion de una sustancia

problema

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra Seccibén: Viernes en la mafiana

Elaborado por: Diosiret Castellanos

ANALISIS
¢Por qué?

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X ]

Propuesto [ ]

OBSERVACIONES

¢ Do6nde es?
¢ Cuando?

¢, Qué es?
¢ Quién?
¢,Cémo?

33. Cerrar tapa y bajar termémetro

34. Hacer funcionar el agitador

35. Colocar el interruptor del calorimetro en
“ON”

36. Esperar que la temperatura de la camisa y
la vasija se igualen

37. Registrar el valor anterior como inicial

38. Oprimir el boton de ignicion del
calorimetro

39. Leer tiempo y temperatura cada 10s hasta
gque se mantenga constante (4 6 5 valores)

40. Apagar calorimetro

41. Levantar termometro y abrir calorimetro

42. Desconectar los electrodos de la bomba

43. Sacar la bomba de la vasija

44. Llevar la bomba hasta la campana
extractora

45. Abrir la vélvula y dejar escapar los gases
residuales

46. Abrir con cuidado la bomba calorimétrica

47. Verificar el tipo de combustion realizada

48. Recoger restos de pastilla y alambre sin
guemar

49. Pesar restos con ayuda de un vidrio reloj

50. Lavar la bomba calorimétrica con agua
destilada

OBSERVACIONES: No miden el volumen de agua destilada que utilizan para el

lavado de la bomba.
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Tabla A.2.1. Calorimetria (continuacién)

Nombre de la practica: Determinacion del calor de combustion de una sustancia

problema

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra

Elaborado por: Diosiret Castellanos

Seccion: Viernes en la mafana

ANALISIS
¢Por qué?
< - Actual [ X] .
DESCRIPCION DEL METODO % |« OBSERVACIONES
- (] S
Propuesto [ ] @ o | 8 o &
© e & @ £
> Ne} =} > O
(04 [a)] O (@4 (@]
) ) ) -~ -~
51. Recolectar agua en un beaker
Tomaron una
52.Tomar una alicuota de 5 mL X alicuota de 50 mL

aprox.

53. Agregar unas gotas de fenolftaleina

54, Titular agua recolectada con NaOH

55. Registrar el volumen de NaOH afadido

56. Repetir pasos 3-55 para completar 2
corridas

57. Repetir pasos 3-55 con la muestra
problema para 2 corridas

58. Lavar y ordenar material utilizado

59. Pedir revision del material al técnico

60. Leer presion y temperatura ambiente

61.

62.

63.

64.

65.

66.

67.

68.

69.

70.

71.

72.

OBSERVACIONES: Forma de titular es inadecuada. Agregan exceso de fenolftaleina

para realizar la titulacion
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Tabla A.2.2. Equilibrio liquido-vapor

Nombre de la préactica: Equilibrio liquido-vapor del sistema binario n-hexano-

etanol

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Jeaneth Finol Seccioén: Viernes en la mafana

Elaborado por: Diosiret Castellanos

ANALISIS
¢Por qué?
p P Actual [ X ] .
DESCRIPCION DEL METODO S N OBSERVACIONES

Propuesto [ ] % g -g < S
s |5 |8 |2 &8
o a O o o
) -~ ) =~ )

1. Realizar el inventario del material a utilizar
2. Conectar el refractometro a fuente de
energia

3. Verificar funcionamiento de la recirculacion
de agua para enfriamiento del refractémetro
4. Encender el refractometro

5. Encender la balanza digital

6. Pesar picnbmetro vacio

7. Registrar el valor observado

8. Medir primeros voliumenes de n-hexano-
etanol

9. Preparar primera solucion en picnémetro
10. Pesar el picnémetro lleno

11. Limpiar prismas del refractometro

12. Esperar que los prismas se sequen X No se realiza
13. Colocar una pequefia cantidad de solucion
en el prisma del refractémetro

14. Encender la ldmpara del refractometro

15. Medir el indice de refraccién

16. Registrar el valor medido

17. Apagar la lampara del refractometro

OBSERVACIONES: toman muestras directamente del recipiente donde esta

almacenado el reactivo. Para la preparacion de la 2da muestra lavaron beaker y no

secaron. No manipularon correctamente los instrumentos de vidrio, hubo pérdidas de
muestra.
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Tabla A.2.2. Equilibrio liguido-vapor (continuacion)

Nombre de la préactica: Equilibrio liquido-vapor del sistema binario n-hexano-

etanol

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Jeaneth Finol

Elaborado por: Diosiret Castellanos

Seccion: Viernes en la marfiana

ANALISIS
¢Por qué?
4 - Actual [ X] )
DESCRIPCION DEL METODO % | OBSERVACIONES
Propuesto [ ] % o |8 < S
N0} 2 8 o £
3 Ne} > > e}
(04 [a)] (@] o O
N -~ ) =~ =~
18. Repetir los pasos 8-17 hasta completar el Manipulacion de los
# de soluciones requeridas X X | Instrumentos de
q forma errada
19. Verificar equipo de destilacion esté « Se realiz6 después

conectado

del paso 3

20. Verificar que no existan fugas

21. Abrir agua de enfriamiento del
condensador

22. Introducir perlas de ebullicién en el
calderin

23. Medir 30mL de n-hexano

24 Transferir n-hexano al calderin

25. Colocar manta de calentamiento en el
nivel 6

26. Posicionar manta debajo del calderin

27. Subir manta hasta que haya contacto con
el calderin

28. Esperar gue la temperatura sea constante

29. Registrar el valor de temperatura

30. Tomar muestra del vapor condensado y
liguido del calderin

31. Medir indice de refracciéon de ambas
muestras

32. Registrar valores medidos

33. Bajar la plancha de calentamiento

OBSERVACIONES: aumentaron la temperatura llevando la perilla hasta 8. No

agregaron la cantidad necesaria de etanol para completar 0,6 mL (quedd en la pipeta

no fue adicionada). Lavaron el cilindro graduado con agua.
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Tabla A.2.2. Equilibrio liguido-vapor (continuacion)

Nombre de la préactica: Equilibrio liquido-vapor del sistema binario n-hexano-

etanol

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Jeaneth Finol

Elaborado por: Diosiret Castellanos

Seccion: Viernes en la mafana

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X]

Propuesto [ ]

ANALISIS
¢Por qué?
%

S 1218 | |
19} 2 ° = o)
NO) c N N £
> O ] > e}
(04 (&) (@] o O
N ) ) =~ =~

OBSERVACIONES

34. Dejar enfriar el calderin hasta que no haya
burbujeo

35. Afadir 0,2mL de etanol al calderin

36. Subir plancha de calentamiento

37. Repetir pasos 28-35 afadir 0,4mL de
etanol

38. Repetir pasos 36-37 para 0,6;0,8; 1,4y
8mL etanol

39. Desmontar equipo de destilacion

40. Colocar en un beaker el liquido del
calderin

41. Tapar el beaker anterior

42. Curar el calderin con etanol

43. Montar equipo de destilacion

44. Agregar 30mL de etanol al calderin

45. Repetir pasos 27-34

46. Agregar 2mL de solucién recuperada

47. Repetir pasos 28-34

48. Repetir pasos 46-47 para 4, 6, 8 mL de la
solucién recuperada

49. Desmontar equipo de destilacién

50. Apagar refractémetro

51. Desconectar el refractobmetro

52. Dejar el lugar limpio y ordenado

53. Pedir revision del material

54. Leer presion y temperatura ambiente

OBSERVACIONES:
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Tabla A.2.3. Equilibrio liquido-liquido

Nombre de la practica: Equilibrio liguido-liquido del sistema ternario acido

acético-agua-tolueno

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

Seccion:

Viernes en la mafana

ANALISIS
¢Por qué?
DESCRIPCION DEL METODO ~ Actal[X] 1% . OBSERVACIONES
Propuesto [ ] 3 © 2 & S

s |8 |8 |2 &8

T12 1212 |9
1. Realizar inventario del material a utilizar
2. Reportar cualquier anomalia en la carpeta
3. Lavar instrumentos volumétricos a utilizar
4, Colocar instrumentos lavados en la estufa
5. Curar instrumentos a utilizar
6. Llenar 3 buretas con HAc, agua y tolueno
respectivamente
7. Afadir en fiola 1,9 mL de HAc y 18,1 mL de x | x Agregdé un mayor
agua volumen de agua
8. Identificar como fiola Al
9. Anadir en otra fiola 4,8mL de HAc y 15,2 % | x Agregé un mayor
mL de agua volumen de agua
10. Identificar como fiola A2
11. Aiadir en fiola 8,7mL de HAcy 11,3 mL
de agua
12. Identificar como fiola A3
13. Anadir en fiola 11,8mL de HAcy 8,2 mL % | x Agregdé un mayor
de agua volumen de HAc
14. Identificar como fiola A4
15. Agregar tolueno gota a gota a Al, A2, A3
y A4
16. Agitar vigorosamente después de cada
adicion hasta observar una turbidez
17. Anotar el volumen afnadido

OBSERVACIONES: en el paso 7, no toman en cuenta los volimenes indicados en la

bureta y agregan todo. En el paso 9 igual al 7; cada vez que tienen que agregar un

volumen mayor a la capacidad de la bureta se repite esta situacion.
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Tabla A.2.3. Equilibrio liguido-liquido (continuacion)

Nombre de la practica: Equilibrio liguido-liquido del sistema ternario acido

aceético-agua-tolueno

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

Seccion: Viernes en la mafana

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X]

Propuesto [ ]

ANALISIS

¢Por qué?

¢ Qué es?

¢;Doénde es?

¢ Cuando?

¢Quién?

¢ Como?

OBSERVACIONES

18. Identificar soluciones como Al’, A2’, A3’y
A4

19. Anadir en fiola 1,7mL de HAc y 18,3mL de
tolueno

20. Identificar como fiola C1

21. Anadir en fiola 4,3mL de HAc y 15,7mL de
tolueno

22. Identificar como fiola C2

23. Aiadir en fiola 8,1mL de HAc y 11,9mL de
tolueno

24. ldentificar como fiola C3

25. Afadir en fiola 11,1mL de HAc y 8,9mL de
tolueno

26. Identificar como fiola C4

27. Agregar agua gota a gota a C1, C2, C3y
C4

28. Agitar vigorosamente después de cada
adicion hasta observar una turbidez

29. Anotar el volumen afadido

30. Identificar mezclas como C1’, C2', C3'y
C4

31. Mezclar en embudo a A1, A2, C1'y C2

32. Agitar fuertemente para desalojar el aire
presente

33. Rotular la mezcla como 1

34. Decantar para que las fases se separen

OBSERVACIONES:
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Tabla A.2.3. Equilibrio liguido-liquido (continuacion)

Nombre de la practica: Equilibrio liguido-liquido del sistema ternario acido

aceético-agua-tolueno

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

Seccion: Viernes en la mafana

ANALISIS
¢Por qué?
DESCRIPCION DEL METODO ~ Actual[X] S | . OBSERVACIONES
Propuesto [ ] % g 2 & S
2 |E |5 |E |
IR (121(%
35. Separar las fases descartando la interfase
36. Repetir los pasos 31-35 con A3’, A4', C3'y
C4'. Identificar como mezcla 2
37. Curar y llenar buretas con mezcla 2
38. Pesar 2 fiolas limpias y secas
39. Tomar alicuota de 5mL de la fase acuosa
mezcla 1
40. Anadir alicuota en fiola del paso 38
41. Tomar alicuota de 5mL de la fase organica
mezcla 1
42. Anadir alicuota en la fiola 2 del paso 38
43. Pesar las fiolas de los pasos 40 y 42 X No pesaron las fiolas
Mala técnica,
44. Titular alicuota acuosa con NaOH ,cuo0s0 X agregan exceso de
NaOH
45. Anotar el volumen de NaOH ,.u0s0 afladido
46. Repetir titulacion 2 veces mas
Mala técnica,
47. Titular alicuota organica con NaOH ,consiio X agregan exceso de
NaOH
48. Anotar el volumen de NaOH consiio
afiadido
Mala técnica,
49. Repetir titulacion 2 veces mas X agregan exceso de
NaOH y
fenolftaleina

OBSERVACIONES:
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Tabla A.2.3. Equilibrio liguido-liquido (continuacion)

Nombre de la practica: Equilibrio liguido-liquido del sistema ternario acido

aceético-agua-tolueno

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Adrian Sierra Seccibén: Viernes en la mafiana

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

ANALISIS
¢Por qué?

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X]

Propuesto [ ]

OBSERVACIONES

¢ Qué es?
¢;Doénde es?

¢ Cuando?
¢ Quién?
¢ Cémo?

50. Repetir los pasos 37-49 con fases de la
mezcla 2

51. Lavar los instrumentos utilizados

52. Dejar el lugar limpio y ordenado

53. Pedir revision del material a la técnico
54. Leer presion y temperatura ambiente X No se realizd
55.
56.
57.
58.

59.

60.

61.

62.

63.

64.

65.

66.

67.

68.

69.

70.

71.

72.

73.

74,

OBSERVACIONES:
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Tabla A.2.4. Conductimetria

Nombre de la practica: Aplicacion medidas conductimétricas en la determinacion

de variables fisico- quimicas para diferentes electrolitos

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Dayhana Zambrano

Seccion: Jueves en la manana

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

ANALISIS
¢Por qué?
DESCRIPCION DEL METODO ~ Actal[X] 1% . OBSERVACIONES
Propuesto [ ] 3 © 2 & S

2 |E |5 |E |E

IR (121(%
1. Realizar inventario del material a utilizar
2. Lavar y secar el material a utilizar
3. Medir 19,5 mL de acido acético glacial
4. Diluir el &cido acético en baldn aforado de
250mL
5. Homogenizar la solucién
6. Identificar como soluciéon 1 X | x | ldentifico como “A”
7. Tomar alicuota de 50 mL de la solucion 1
8. Agregar alicuota en balén aforado de 100
mL
9. Aforar con agua destilada
10. Homogenizar la solucion
11. Identificar como solucién 2
12. Repetir pasos 7-10 para alicuotas de 25; X | x | Mala técnica al
12,5; 6 y 3 mL de la solucién 1 aforar
13. Identificar como solucion 3, 4,5y 6
respectivamente
14. Tomar alicuota de 2 y 1 mL de solucién 2 X Tomo alicuotas de

sol A porlal

15. Agregar cada alicuota en balones de
100mL
16. Aforar con agua destilada
17. Homogenizar las soluciones
18. Identificar como 7 y 8 respectivamente
19. Medir el volumen de acido clorhidrico
establecido

OBSERVACIONES: No saben utilizar la propipeta ni la balanza. No estan claros en la

metodologia. No conocen el manejo adecuado de algunos reactivos.
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Tabla A.2.4. Conductimetria (continuacion)

Nombre de la practica: Aplicacion medidas conductimétricas en la determinacion

de variables fisico- quimicas para diferentes electrolitos

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Dayhana Zambrano

Seccioén: Jueves en la mafana

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

ANALISIS
¢Por qué?
4 < Actual [ X] )
DESCRIPCION DEL METODO % | e OBSERVACIONES
Propuesto [ ] % g -g & S
s £ |8 | |&
(04 [a)] (@] o O
N -~ ) =~ =~
20. Agregar el HCI en balén aforado de
250mL
. X X | Mala técnica, se
21. Aforar con agua destilada ) s
desechd la solucién
22. Homogenizar la solucién
X X | ldentificaron como

23. ldentificar como solucion A

uln

24. Tomar alicuotas de 50; 25; 12,5; 6 y 3 mL
de sol A

25. Colocar c/alicuota en balones aforados de
100mL

26. Aforar cada balén con agua destilada

27. Homogenizar las soluciones

28.1dentificar como B, C, D, Ey F
respectivamente

29. Preparar recipiente con agua (bafio
térmico)

30. Colocar todas las soluciones en bafo
térmico

31. Medir temperatura del agua

32. Conectar el enchufe del conductimetro

33. Encender el equipo

OBSERVACIONES: Desechan solucién de NaCl por realizar mal el aforo. Se desecharon

25mL de HAc por mal uso de la pipeta y propipeta. Tenian la solucion “A” y “1" mal

identificadas, lo que puede ocasionar confusiones. En el paso 14 desechd la solucion que

tomo por equivocacion. Desecharon solucion diluida de HAc en el paso 12, por mala técnica

al aforar.
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Tabla A.2.4. Conductimetria (continuacion)

Nombre de la practica: Aplicacion medidas conductimétricas en la determinacion

de variables fisico- quimicas para diferentes electrolitos

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Dayhana Zambrano

Seccioén: Jueves en la mafana

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X]

Propuesto [ ]

ANALISIS

¢Por qué?

¢ Qué es?

¢;Doénde es?

¢ Cuando?
¢Quién?

¢ Como?

OBSERVACIONES

34. Calibrar utilizando agua destilada

35. Lavar recipiente donde se medira la
conductancia

36. Llenar recipiente con la solucion menos
concentrada

37. Verificar que el nivel del liquido sea
adecuado

No verificaron el
nivel

38. Adecuar escala del conductimetro

39. Registrar el valor medido

40. Repetir pasos 35-39 para las soluciones
restantes

41. Repetir pasos 35-40 2 veces mas para
c/solucién

42. Repetir pasos 35-39 para la solucion de
KCI

43. Apagar el equipo

No lo desenchufaron

44. Dejar el lugar limpio y ordenado

45. Pedir revision del material a la técnico

No se realiz6

46. Leer presion y temperatura ambiente

47.

48.

49.

50.

OBSERVACIONES:
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Tabla A.2.5. Adsorciéon

Nombre de la practica: Adsorcion de acido oxalico sobre carbén activado a partir

de soluciones acuosas

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Dayhana Zambrano Seccion: Viernes en la mafana

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

ANALISIS
¢Por qué?
DESCRIPCION DEL METODO ~ Actal[X] 1% | OBSERVACIONES
Propuesto [ ] 3 © 2 & S

s |5 % |% &

o [a)] O (o O

-~ -~ -~ -~ )
1. Realizar el inventario del material a utilizar
2. Lavar y secar el material a utilizar X | X No Ia\(an ni curan el

material
3. Tomar 3 alic. 10mL de solucién de ac. X Mal uso de Ila
Oxalico 0,15M propipeta
4. Colocar en 3 fiolas de 100mL (1 por fiola)
5. Titular las alicuotas con NaOH usando Mala . tecnica.
fenolftaleina X | x |Burbuia en la
bureta

6. Registrar el volumen de NaOH afadidos
7. Preparar soluciones de 0,12; 0,09; 0,06;
0,03, 0,015M
8. Identificar las solucionescomo 1, 2, 3,4y 5
9. Colocar soluciones preparadas en fiolas de
250mL
10. Medir 100mL soln. madre y agregar a fiola X No se hizo por falta
250mL de reactivo
11. Pesar 2g de carbon activado
12. Agregar el carbén activado a una de las
fiolas
13. Verificar que el carbén no esté mucho X Mucho tiempo al
tiempo al aire aire libre
14. Repetir los pasos del 11-13 con el resto
de las fiolas
15. Colocar fiolas en equipos de agitacion
magnética

OBSERVACIONES: se encontr6 una bureta casi llena de algun liquido, se presume

gue sea NaOH. El compariero de laboratorio llegé tarde.
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Tabla A.2.5. Adsorcidn (continuacion)

Nombre de la practica: Adsorcion de acido oxalico sobre carbén activado a partir

de soluciones acuosas

Lugar: Laboratorio de fisicoquimica

Profesor encargado: Dayhana Zambrano Seccion: Viernes en la mafana

Elaborado por: Vanessa Rodriguez

ANALISIS
¢Por qué?

DESCRIPCION DEL METODO Actual [ X]

Propuesto [ ]

OBSERVACIONES

¢ Qué es?
¢;Doénde es?

¢ Cuando?
¢Quién?
¢Como?

16. Colocar agitador magnético en las fiolas
17. Encender equipos y dejar
aproximadamente 45 min

18. Apagar equipos de agitacion

19. Desmontar equipos (fiola/aparato de
agitacion)

20. Filtrar el contenido de la fiola

21. Desechar los primeros 10mL filtrados
22. Almacenar los filtrados en 6 beakers

23. Desechar lo que quede en los filtros

24. ldentificar los beakers con su # respectivo
25. Colocar en fiola 10mL de solucion 1
filtrada

26. Agregar 2 gotas de fenolftaleina

27. Titular la solucion con NaOH 0,25M

28. Registrar valor de NaOH afadido

29. Repetir los pasos desde el 25-28 para
solucion 1

30. Repetir los pasos desde el 25-29 para 2,
3,4,5y6

31. Dejar lugar de trabajo limpio y ordenado

32. Pedir revisidon de material a la técnico

33. Leer presién y temperatura ambiente X No se realizd

OBSERVACIONES: Desech6 solucién madre. La soluciébn madre solo se titul6 una

vez (paso 5), porque no habia méas solucién. Agregan exceso de agua destilada en la

titulacion al intentar quitar la gotita de NaOH de la punta de la bureta. En las

titulaciones se agrega exceso de NaOH y fenolftaleina.

227



(\fﬁiiummu

APENDICE A: Entrevistas, Observaciones y Datos experimentales —w
Tabla A.3. Voliumenes recolectados de los residuos durante periodo de recoleccién
Semana 1
Practicas Tipos de residuos Volumen 1 Volumen 2 Volumen 3
(V; +5) mL (V, £5)mL (V3 £5) mL

Calorimetria HNO3; titulado 80 80 115
NaOH cqiorimetria 45 5 25

Exceso de n-hexano 15 10 10

Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol 2 20 >
n-hexano-etanol (calibracion) 90 115 130

Mezcla recuperada 5 3 ** 15

HAC|iq-iq 3 ** 5 15

Exceso de tolueno 20 20 25

Fases no tituladas 65 65 85
Equilibrio liquido-liquido Fases tiuladas 210 150 195
NaOH acuoso lig-ig 10 35 20

NaOH aiconsiico ligHlig 10 35 25

NaCl - - -
HClgituido 585 470 700
Conductimetria HAC itido 920 830 990
HAC conductimetria 45 35 15
HClconductimetria 0 55 155

KCI 60 125 70

Exceso de acido oxalico 10 15 95

Acido oxalico titulado 25 45 0
Adsorcion Acido oxalico filtrado 250 230 350
Acido oxalico filtrado titulado 490 200 170

NaOH agsorcion 35 45 30

** El error de estos valores es igual a + 0,1 mL
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Tabla A.3. Volumenes recolectados de los residuos durante periodo de recoleccion (continuacion)

Semana 2
Practicas Tipos de residuos Volumen 1 Volumen 2 Volumen 3
(Vi1 £5)mL (Vo,£5)mL (Vs+£5)mL
Calorimetria HNO3; titulado 110 120 105
NaOH cajorimetria 20 50 20
Exceso de n-hexano 10 10 25
Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol 60 20 35
n-hexano-etanol (calibracion) 95 85 90
Mezcla recuperada 35 45 55
HACIig-iq 5 3 ** 20
Exceso de tolueno 40 20 10
Fases no tituladas 25 120 110
Equilibrio liquido-liquido Fases fuladas 210 200 210
NaOH acuoso lig-lig 65 25 55
NaOH aiconslico lig-lig 25 30 15
NaCl 650 630 650
HClgiuido - - -
Conductimetria HAC ginido 1100 780 1040
HAC conductimetria 10 25 30
HCl conductimetria - - -
KCI 190 130 120
Exceso de acido oxalico 1 ** 20 25
Acido oxalico titulado 45 60 35
Adsorcion Acido oxalico filtrado 340 340 325
Acido oxalico filtrado titulado 205 195 210
NaOH agsorcion 95 55 90

** El error de estos valores es igual a + 0,1 mL
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Tabla A.3. Volumenes recolectados de los residuos durante periodo de recoleccion (continuacion)

Semana 3
Practicas Tipos de residuos Volumen 1 Volumen 2 Volumen 3
(Vi1 £5)mL (Vo,£5)mL (Vs£5)mL
Calorimetria HNO3; titulado 65 45 10
NaOH cajorimetria 35 80 40
Exceso de n-hexano 10 15 15
Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol 45 40 5
n-hexano-etanol (calibracion) 115 80 130
Mezcla recuperada 55 45 35
HACIiq-iq 15 2 ** 3 **
Exceso de tolueno 15 60 5
Fases no tituladas 85 80 75
Equilibrio liquido-liquido Fases fuladas 100 115 170
NaOH acuoso lig-lig 25 40 15
NaOH aiconslico ligHlig 45 5 40
NaCl - - -
HClaiuido 640 630 550
Conductimetria HAC giluido 720 1150 850
HAC conductimetria 2 * 15 35
HCl conductimetria 25 25 0
KCI 65 30 85
Exceso de acido oxalico 5 50 35
Acido oxalico titulado 60 55 15
Adsorcion Acido oxalico filtrado 340 300 320
Acido oxalico filtrado titulado 200 200 210
NaOH agsorcion 25 50 25

** El error de estos valores es igual a + 0,1 mL
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Tabla A.4. Temperaturas de los residuos al ser recolectados y al realizar el trasvase
Semana 1
Practicas Tipos de residuos Temperatura 1 Temperatura 2 | Temperatura 3 | Temperatura de trasvase
(TL+1)°C (T2x1)°C (T3x1)°C ( Ttrasvasar * 1)°C
Calorimetria HNQO; titulado 28 28 27 25
NaOH caorimetria 29 30 28 27
Exceso de n-hexano 28 27 28 25
Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol 27 29 28 27
n-hexano-etanol (calibracion) 27 28 28 25
Mezcla recuperada 29 31 30 26
HACIiq-iq 29 27 27 26
Exceso de tolueno 30 27 26 27
Fases no tituladas 29 27 27 27
Equilibrio liquido-liquido Fases fuladas 39 36 32 >7
NaOH acuoso lig-lig 29 29 29 27
NaOH aiconslico lig-iig 24 25 24 26
NaCl - - - -
HClgivido 27 26 26 26
Conductimetria HACiuido 27 25 28 26
HAC conductimetria 28 29 27 27
HClconductimetria 26 25 26 27
KCI 25 25 26 25
Exceso de acido oxalico 28 28 29 27
Acido oxalico titulado 27 26 26 27
Adsorcion Acido oxalico filtrado 27 26 27 27
Acido oxalico filtrado titulado 28 30 26 26
NaOH agsorcion 26 26 25 27
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Tabla A.4. Temperaturas de los residuos al ser recolectados y al realizar el trasvase (continuacion)
Semana 2
Practicas Tipos de residuos Temperatura 1 Temperatura 2 | Temperatura 3 | Temperatura de trasvase
(TL+1)°C (T2x1)°C (T3x1)°C ( Ttrasvasar * 1)°C

Calorimetria HNQO; titulado 28 28 26 26
NaOH caorimetria 30 30 25 27
Exceso de n-hexano 28 - 27 28
Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol 26 31 26 28
n-hexano-etanol (calibracion) 27 23 28 26
Mezcla recuperada 30 36 31 26
HACIiq-iq 29 25 28 28
Exceso de tolueno 29 26 28 28
Fases no tituladas 27 28 26 26

Equilibrio liquido-liquido Fases tituladas 2 31 35 6
NaOH acuoso lig-li 27 25 27 27

NaOH jiconsiico lig-iq 24 20 19 26

NaCl 26 29 27 28

HClgiuido - - - -

Conductimetria HACiigo 26 28 25 27
HAC conductimetria 27 31 27 26

HCl conductimetria - - - -

KCI 25 27 29 27

Exceso de acido oxalico 28 29 26 26

Acido oxalico titulado 26 27 27 26

Adsorcion Acido oxalico filtrado 27 28 25 27
Acido oxalico filtrado titulado 28 30 26 27

NaOH agsorcion 25 29 26 27
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Tabla A.4. Temperaturas de los residuos al ser recolectados y al realizar el trasvase (continuacion)
Semana 3
Practicas Tipos de residuos Temperatural | Temperatura2 | Temperatura 3 | Temperatura de trasvase
(TL+1)°C (T2x1)°C (T3x1)°C ( Ttrasvasar * 1)°C
Calorimetria HNQO; titulado 24 29 28 27
NaOH caorimetria 25 28 30 29
Exceso de n-hexano 25 31 26 29
Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol 26 29 28 28
n-hexano-etanol (calibracion) 27 29 28 27
Mezcla recuperada 32 43 42 27
HACIiq-iq 27 30 26 29
Exceso de tolueno 27 29 27 29
Fases no tituladas 26 29 26 29
Equilibrio liquido-liquido Fases fuladas 32 35 32 28
NaOH acuoso lig-lig 23 30 29 27
NaOH aiconslico ligHlig 25 25 23 28
NaCl - - - 29
HClgiuido 24 27 24 28
Conductimetria HACaiuido 26 30 27 28
HAC conductimetria 28 31 27 29
HClconductimetria 25 29 - 27
KCI 27 31 26 29
Exceso de acido oxalico 25 30 25 29
Acido oxalico titulado 26 30 26 27
Adsorcion Acido oxalico filtrado 25 29 26 29
Acido oxalico filtrado titulado 26 29 27 27
NaOH agsorcion 26 30 25 27
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APENDICE A: Entrevistas, Observaciones y Datos experimentales

Tabla A.5. pH de los residuos al finalizar cada semana del periodo de recoleccién

o ] ] pH semana 1 pH semana 2 pH semana 3
Practicas Tipos de residuos . . ]
(pH 1 £ 0,01) adim (pH 2 £ 0,01) adim (pH 3 +£ 0,01) adim
. . HNOj; titulado 8,04 7,42 7,89
Calorimetria
NaOHcanrimetria 11,79 12,62 12,39
Exceso de n-hexano - - -
Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol _ - _
n-hexano-etanol (calibracion) - - -
Mezcla recuperada - - -
HACigiq - - -
Exceso de tolueno - - -
Fase orgéanica no titulada - - -
o ) ) Fase acuosa no titulada - - -
Equilibrio liquido-liquido — ,
Fase orgéanica titulada - - -
Fase acuosa titulada - - -
NaOHacuoso lig-liq 13,47 13,48 13,50
NaOH ziconsiico tig-i - - -
NacCl - 3,01 -
HClgivigo 3,03 - 2,81
Conductimetria HAC inido 2,66 2,37 2,55
HACconductimetria 0,48 0 0
HClconductimetria 2!14 - 2,29
KCI 6,63 6,36 7,21
Exceso de acido oxalico 1,46 1,35 3,08
Acido oxalico titulado 8,53 10,31 12,84
Adsorcion Acido oxalico filtrado 1,98 1,89 1,90
Acido oxalico filtrado titulado 8,74 7,84 6,01
NaOHadsorcién 12,89 13,32 13,79
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Tabla A.6. Conductancia de los residuos al finalizar cada semana del periodo de recoleccién

Practicas

Tipos de residuos

Conductancia 1
(L1 +1-10°) Q*

Conductancia 2
(L2 +1-10°) Q*

Conductancia 3
(L3 +1-10°) Q*

Promedio final

semana 1l

(L,+110°) Q*

. HNOj titulado 60-10° 60-10° 60-107 60-107
Calorimetria = = = =
NaOH caiorimetria 264-10 261-10 259-10 261-10
Exceso de n-hexano - - - -
L Exceso de etanol - - - _
Equilibrio liquido-vapor . —
n-hexano-etanol (calibracidn) - - - -
Mezcla recuperada - - - -
HACiiqiq - - - -
Exceso de tolueno - - - -
Fase organica no titulada - - - -
lbrio | do q Fase acuosa no titulada - - - -
Equilibrio liquido-liquido - -
quitibrio fiquido-tiqu Fase orgéanica titulada - - - -
Fase acuosa titulada - - - _
NaOH scuoso lig-ig 23000-10 22000-10° 22100-10° 22400-10°
NaOH aiconsiico lig-lig - - - -
NacCl - - R _
HClgitido 36:10° 35-10° 36-10° 36-10°
o HAC gilido 83-10° 83107 82-10° 83-10°
Conductimetria = = = =
HACconductimetria 15'10 16'10 16'10 15'10
HClconductimetria 353-10° 350:10° 354-10° 352-10°
KCI 1098-10° 1088-10° 1092:10° 1093-10°
Exceso de &cido oxalico 1405-10° 1426-10° 1427-10° 1419-10°
Acido oxalico titulado 616-10° 615-10° 615-10° 615-10°
Adsorcion Acido oxalico filtrado 394-10° 395-10° 395-10° 395-10°
Acido oxalico filtrado titulado 264-107° 273-10° 270-10° 269-10°
NaOH agsorcion 419-10° 429-10° 428-10° 425.10°
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Tabla A.6. Conductancia de los residuos al finalizar cada semana del periodo de recoleccién (continuacion)

Practicas

Tipos de residuos

Conductancia 1
(L1 +1-10°) Q*

Conductancia 2
(L2 +1-10°) Q*

Conductancia 3
(L3 +1-10°) Q*

Promedio final

Semana 2

(L,+110°) Q*

o HNOj, titulado 35107 34-10° 34-10° 34-10°
Calorimetria = = = =
NaOH caiorimetria 359-10 358-10 358-10 358-10
Exceso de n-hexano - - - -
o Exceso de etanol - - - -
Equilibrio liquido-vapor . —
n-hexano-etanol (calibracion) - - - -
Mezcla recuperada - - - -
HACiiqiq - - - -
Exceso de tolueno - - - -
Fase organica no titulada - - - -
L Fase acuosa no titulada - - - -
Equilibrio liquido-liquido Fase organica fitulada - - - -
Fase acuosa titulada - - - -
NaOH acuoso ig-fig 24700-10° 24600-10° 24800-10° 24700-10°
NaOH aiconsiico lig-lig - - - -
NaCl 65-10° 65-10° 65-10° 65-10°
HClgituido - - - -
_ HAC diuido 101-10° 102-10° 103-10° 102-10°
Conductimetria = = = =
HAC conductimetria 1-10 1-10 1-10 1-10
HCl conductimetria - - - -
KClI 1164-10° 1158-10° 1160-10° 1160-10°
Exceso de &cido oxalico 1622-10° 1611-10° 1615-10° 1419-10°
Acido oxalico titulado 709:10° 70310° 709:10° 70710°
Adsorcion Acido oxalico filtrado 617-107 619:10° 623107 620:10°
Acido oxalico filtrado titulado 356-107° 350-10° 352.10™ 353-10°
NaOH adsorcion 446-10° 442-10° 442107 443-10°
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Tabla A.6. Conductancia de los residuos al finalizar cada semana del periodo de recoleccién (continuacion)

Conductancia 1

Conductancia 2

Conductancia 3

Promedio final

Practicas Tipos de residuos . 5y - By - semana 3
P L1+110% Q" | 2+110% Q' | (L3+110% QT L, 2110°) 0°
Calorimetria HNO; titulado 17:10° 18-10° 17-10° 17-10°
NaOH caorimetia 410-10° 407-10° 406-10° 408-10°
Exceso de n-hexano - - - -
Equilibrio liquido-vapor Exceso de etanol _ _ - .
n-hexano-etanol (calibracion) - - - -
Mezcla recuperada - - - -
HACiiqiq - - - -
Exceso de tolueno - - - -
Fase organica no titulada - - - -
Fase acuosa no titulada - - - -
Equilibrio liquido-liquido Fase organica fitulada - - - -
Fase acuosa titulada - - - ;
NaOH acuoso lig-ig 17800-10” 17800-107 17800-10° 17800-10°
NaOH aiconsiico lig-lig - - - -
NacCl - - - ;
HClaiido 19-10° 19-10° 19-10° 19-10°
Conductimetria HACdiido 94-10° 91-10° 94-10° 93-10°
HAC conductimetria - - - -
HCl conductimetria - - - -
KCI 1124-10° 1104-10° 1115-10° 1114-10°
Exceso de &cido oxalico 438-10° 441-10° 437-10° 439-10°
Acido oxalico titulado 321107 321:10° 322:10° 321:10°
Adsorcién Acido oxalico filtrado 507-10° 511-10° 508:10° 509-10°
Acido oxalico filtrado titulado 944107 955-107° 956-10™ 952.10°
NaOH agsorcion 411-10° 405-10” 401-10° 406-10°
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Tabla A.7. Conductancia de los residuos al finalizar el periodo de recoleccién

Conductancia 1

Conductancia 2

Conductancia 3

Conductancia

Préacticas Tipos de residuos By 1 By 1 By 1 promedio final
+ 1 + 1 +1-
(L1+110°) Q (L2 +1:10°) Q (L3+1:10°) Q (L, +110°) 0
o HNO;, titulado 42-10° 42-10° 42-10° 42-10°
Calorimetria = = =5 =
NaOH caiorimetria 315-10 316-10 314-10 315:10
Exceso de n-hexano - - - 6:107" **
o Exceso de etanol - - - 40-107" **
Equilibrio liquido-vapor _ — ~
n-hexano-etanol (calibracidn) - - - 120-10" **
Mezcla recuperada - - - 40-107 **
HAC ig-iig 604-10°" ** 592:107 ** 579107 ** 592:107 **
Exceso de tolueno - - - 35.107" **
Fase orgéanica no titulada - - - 2:107" **
o Fase acuosa no titulada - - - 110107
Equilibrio liquido-liquido — . =
Fase orgénica titulada - - - 110" *
Fase acuosa titulada - - - 4300-10°
NaOH acuoso lig-iq 21800-10° 21800-10° 21800-10° 21800-10°
NaOH aiconsiico lig-lig - - - 4200-10°
NaCl 64-10° 64:10° 64-10° 64:10°
HClgiuido 27-10° 28:10° 28:10° 28:10°
. , HAC gilvido 100-10° 100:10° 100-10° 100-10°
Conductimetria = = B =
HACconductimetria 11'10 11'10 11'10 11'10
HCl conductimetria 325-10° 324-10° 325-10° 325:10°
KCl 1072-10° 1069-10° 1065-107 1069-10°
Exceso de acido oxalico 1035-10° 1030-10° 1031-10° 1032-10°
Acido oxalico titulado 740-10° 740-10° 740-10° 740-10°
Adsorcion Acido oxalico filtrado 443-107 447-10° 452:10° 44710°
Acido oxalico filtrado titulado 309:10° 310:10° 309:10° 309-107
NaOH agsorcién 427-10° 426-10° 427107 427-10°

** E| error correspondiente a estos valores es de + 1:107 Q™
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Tabla A.8. Volumenes de titulante agregado al realizar la valoracion
acido-base de algunos residuos

Alicuota Volumen de
L . . titulada . titulante
Practica Residuo (Vai £ 0,02) Titulante agregado
mL (Vag % 0,05) mL
: ’ Acido oxalico 14,60
Calorimetria NaOH cajorimetria 10,00 14,60
0,0148N

14,60

40,30

HACIig-iiq 5,00 NaOH 1,8750N 40,40

40,50

_ : . . 14,50

fquidoriauido | NAOHawso g | 1000 | AGTGEUO 14,30

14,30

Acido oxalico 23,80

NaOH aiconslico lig-liq 10,00 alcohdlico 23,80

1,2225N 23,80

0,40

HClgiido 10,00 NaOH 0,0225N 0,30

0,40

2,60

HAC diluido 10,00 NaOH 1,8750N 2,50

. . 2,60

Conductimetria 41.20

HAC conductimetria 5,00 NaOH 1,8750N 41,30

41,40

4,00

HCl conductimetria 10,00 NaOH 0,0225N 4,10

4,10

Exceso de acido 4,00

Lo 10,00 NaOH 0,5025M 4,10
oxalico

4,10

. Acido oxalico 0,40

Adsorcion . 10,00 NaOH 0,0225N 0,40
filtrado

0,40

. . 1,80

NAOH adsorcion 10,00 Acido oxalico. 1.80

1,4100N 180
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Tabla A.9. indices de refraccién leidos para algunos residuos

generados en las practicas realizadas en el LFQ

indice de refraccion leido
Compuesto
(Mieido £ 0,0005) adim
Exceso de n-hexano 1,3620
Exceso de etanol 1,3720
n-hexano-etanol (calibracion) 1,3670
Mezcla recuperada 1,3650
HACiiq-iq 1,3715
Exceso de tolueno 1,4930
Fases tituladas (fraccion organica) 1,4930
HAC conductimetria 1,3715

Tabla A.10. indices de refraccién leidos para algunos reactivos

empleados en las practicas realizadas en el LFQ

indice de refraccion leido
Compuesto )
(Mieido = 0,0005) adim
Etanol 1,3620
N-hexano 1,3720
Tolueno 1,4935
Acido acético 1,3710
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Tabla A.11. indices de refraccion leidos para construir la curva de

calibracién de la mezcla binaria n-hexano-etanol

Solucion n-hexano | Volumen etanol | Volumen n-hexano Indice dlii:je;racmon

% p/p (Ve£0,02) mL (Vux0,02) mL (Mieigo £ 0,0005) adim
0 10,00 0,00 1,3625
10 9,00 1,00 1,3630
20 8,00 2,00 1,3640
30 7,00 3,00 1,3650
40 6,00 4,00 1,3655
S0 5,00 5,00 1,3660
60 4,00 6,00 1,3675
70 3,00 7,00 1,3685
80 2,00 8,00 1,3700
90 1,00 9,00 1,3710
100 0,00 10,00 1,3725

Tabla A.12. Transmitancia del tolueno grado reactivo empleado en el LFQ

. Transmitancia .
Reactivo (T + 0,5) % pH (pH = 0,001)adim
Tolueno 90,0 5,002
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Tabla A.13. Volumenes de NaOH agregado por los alumnos

en la practica de calorimetria

Volumen de NaOH agregado al HNO; Volumen de NaOH agregado al
. resultado de la combustién del HNO; resultado de la combustion de
Practica acido benzoico la sustancia desconocida
(VNaOHbenz) mL (VNaOHdesc) mL
1 4,50 10,80
4,60 11,00
5 4,70 19,60
5,70 20,40
3 4,80 6,50
4,10 6,20
A - -
5 5,00 9,50
5,50 8,30
6 3,50 5,10
3,10 5,00
7 4,50 12,00
4,20 11,90
3 9,00 11,30
7,00 10,40
9 4,10 7,50
4,40 8,00

Tabla A.14. Valores necesarios para determinar el volumen de agua utilizada

actualmente para el enfriamiento del refractometro y del condensador

Equipos Volumen Tiempo
(V+0,5 mL (t+0,01)s
43,0 1,27
Condensador 39,0 1,26
39,0 1,26
31,0 3,95
Refractdmetro 30,0 3,84
32,0 3,98
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Tabla A.15. Volumenes aproximados de tolueno agregados por los alumnos para

lograr el punto de turbidez en los sistemas ternarios

Practica 1 2 3 4 5 6 7 8 9
0,90 -- 0,10 | 0,06 | 0,06 -- 1,00 | 0,20 | 0,50

Volumen 0,60 -- 0,10 | 0,24 | 0,04 -- 1,00 | 0,20 | 0,40

(Vier)mL 0,40 -- 0,20 | 0,20 | 0,14 -- 1,60 | 0,30 | 0,40
1,30 -- 0,40 | 0,56 | 0,86 -- 3,60 | 1,10 | 0,70

Tabla A.16. Volumenes de hidréxido de sodio acuoso y alcohdlico agregado por

los alumnos en las titulaciones de las mezclas ternarias

Volumen de NaOH acuoso Volumen de NaOH alcohdlico
Practica agregado en cada titulacion agregado en cada titulacion
(VNaoHac) ML (VNaoHa) ML
1 11,2 (11,1| 109 | 27,0| 26,8 | 27,2 | 3,4 3,2 2,7 | 129 | 13,2 | 52
2 - - - - - - - - - - - -
3 13,0 (13,2 | 13,3 (28,0|28,4 (284 | 21 2,0 2,0 8,4 8,3 8,3
4 210|203 |193 | 278|272 | 28,4 | 39 2,2 3,1 | 10,9 | 3,2 54
5 10,0 | 10,3 | 10,2 | 25,6 | 25,6 | 25,9 | 3,6 3,6 35 | 13,3 | 13,1 | 12,3
6 - - - - - - - - - - - -
7 95 | 96 | 96 | 263|265 |264 | 1,1 1,2 1,2 8,1 7,2 7,4
8 22,8 | 11,7 | 11,2280 28,1281 | 29 1,4 1,4 8,7 8,5 8,5
9 155|156 | 154 | 26,3 | 26,2 | 26,0 | 2,2 2,4 2,4 7,9 7,9 5,6
Tabla A.17. Conductancias medidas al agua destilada
durante el periodo de recoleccidn
Semana Conductan_cszias_1
(L 2o £1-107) Q
1 131-10°® 131-10°® 134-10°®
2 137-10°® 139-10°® 139-10°®
3 133-10°® 133-10°® 134-10°®
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Tabla A.18. Conductancia medida al agua destilada contenida en un

cilindro de pléstico de 50 mL de capacidad

Sustancia

Conductancia
(Lnooci = 1:10%) Q*

Agua destilada

136:10°%

138-10°%

138-10°%

Tabla A.19. Volumenes de hidréxido de sodio agregado por los alumnos

en las titulaciones de la préactica de adsorcion

Volumen de NaOH agregado en cada titulacién

(VNaOH ad) mL

Practica

mzc;'}e 1 2 3 4 5 6
1 6,0 5,6 4.4 3,2 2,1 1,0 0,4
2 - - - - - - -
3 6,0 4,3 3,4 2,7 1,4 1,3 0,2
4 - - - - - - -
5 5,6 3,8 3,5 3,0 1,9 0,1 0,05
6 6,2 54 4,1 2,9 2,0 0,9 0,6
7 10,4 6,8 4,5 3,3 1,7 1,0 0,4
8 - - - - - - -
9 5,8 5,0 4,3 2,5 2,0 1,2 0,7

Tabla A.20. Transmitancia de las soluciones de fenolftaleina en funcién de la

concentracion para la construccion de la curva de calibracion

Concentracioén

Transmitancia

Muestras (Crenorr + 0,01) ppm (T + 0,05) %
1 0,00 100,00
2 22,74 79,00
3 45,49 70,00
4 68,21 64,00
5 90,94 59,00
6 113,67 56,00
7 136,39 50,00
8 159,12 46,00
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Tabla A.21. Transmitancia de las soluciones de fenolftaleina durante

la oxidacion fotocatalitica en funcion del tiempo

Muestras Tiempo Transmitancia
(t£0,5) min (T +£0,05) %
1 0,0 48,00
2 20,0 58,00
3 40,0 69,00
4 60,0 77,00
S 80,0 89,00
6 100,0 95.00
7 120,0 97,00

Tabla A.22. Volumenes de titulante agregado en la valoracién acido-base de las

soluciones de acido acético a emplear en la adsorcion sobre carbdn activado

; ) Volumen de
. ., Alicuota titulada .
Titulante Solucién titulante agregado

P+
(Vai * 0,05) mL (Vag + 0,05) mL

4,00
1 10,00 4,00
4,10
1,70
NaOH 0,0225 N 2 30,00 1,70
1,70
0,90
3 30,00 1,00
0,90
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Tabla A.23. Volumenes de titulante agregado a las soluciones de acido

acético luego de la adsorcién sobre carbdn activado

] . Volumen de
Masa de carbon Alicuota titulante
Titulante Solucién activado titulada agregado
Mcarbsn = 0,001 Vai +0,02) mL
(Mcarbon )9 | Vai ) (Vag + 0,05) mL
1,00
1 2,002 10,00 1,00
1,00
NaOH 0,0225 N 0,12
2 2.002 10,00 0,12
0,12
6,20
NaOH 0,000225 N 3 2,002 10,00 6,20
6,20

Tabla A.24. pHy conductancias leidas durante la titulacion

potenciométrica y conductimétrica combinadas

Volumen de titulante agregado | pH de la solucién Conductancia leida
(Vagregado * 0,05) mL (pH % 0,001) adim (Ljeiga + 0,000005) Q*
0,00 0,895 0,000150
0,20 1,025 0,000120
0,40 1,232 0,000100
0,60 1,453 0,000090
0,80 1,806 0,000080
1,00 2,183 0,000075
1,20 2,804 0,000080
1,40 3,183 0,000085
1,60 3,304 0,000095
1,80 6,946 0,000110
2,00 7,946 0,000120
2,20 8,158 0,000150
2,40 8,256 0,000180
2,60 8,332 0,000200
2,80 8,338 0,000230
3,00 8,366 0,000250
3,20 8,388 0,000280
3,40 8,402 0,000290
3,60 8,442 0,000320
3,80 8,470 0,000340
4,00 8,484 0,000350
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Tabla A.25. Titulacion potenciométrica individual para el
acido acético y clorhidrico

Volumen de titulante pH de la solucion pH de la solucion
agregado de &cido acético de acido clorhidrico

(Vagregado * 0,05) mL (pH £ 0,001) adim (pH £ 0,001) adim

0,00 1,900 0,880

0,20 2,200 0,890

0,40 2,567 0,990

0,60 4,210 1,510

0,80 7,385 3,415

1,00 7,988 7,480

1,20 8,138 8,158

1,40 8,126 8,256

1,60 8,212 8,332

1,80 8,238 8,338

2,00 8,266 8,366

2,20 8,288 8,388

2,40 8,302 8,402

2,60 8,342 8,442

2,80 8,370 8,480

3,00 8,384 8,484

Tabla A.26. Volumenes de NaOH utilizado para titular la solucién de &cido

oxalico filtrado luego de la evaporaciéon de agua

Titulante Alicuota titulada Volumen de titulante agregado
(Vai £ 0,05) mL (Vag = 0,05) mL
0,20
NaOH 0,2500 N 30 0,20
0,20
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APENDICE B. CALCULOS TIPICOS: Seguidamente se presentan los modelos
matematicos y calculos realizados para obtener los resultados requeridos en cada uno

de los objetivos planteados en la investigacion.
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B.1. Volumen aproximado que se genera de cada residuo en un semestre
Haciendo uso de los volimenes acumulados durante el periodo de recoleccion,
mostrados en la tabla 4.1, se estima el volumen de residuo que se genera en un
semestre aplicando la siguiente ecuacion:

Vsemestre = Vf * Ncp * Nes (Ec.B.1)
Donde:
Vsemestre: VOlumMen desechado en un semestre, (mL)

Nep:

Factor multiplicador que permite contabilizar las practicas realizadas en una
semana, (adim)
N, : Factor multiplicador que permite contabilizar las semanas durante las que se

realizan practicas en un semestre, (adim)

Sustituyendo los valores correspondientes para el HNOj3 titulado en la ecuacion B.1, se
tiene:
Vsemestre = 720mL * 3adim * 2adim = 4.320mL

El calculo del error viene dado por:

a Vsemestre

ON g

a Vsemestre

N,

a Vsemestre

AVsemestre = ‘ an * ANcp * * ANcg

Como Ncp y Ncs se consideran valores teoricos, sus errores son cero (0), por lo tanto la
derivada parcial queda:
AVsemestre = Nep * Nes * AV (Ec.B.2)
Al sustituir, se obtiene:
AVsemestre = 3adim * 2adim » 45mL = 270mL
Obteniéndose:
Vsemestre = (4320 £ 270)mL

B.2. Calculo de la concentracion del NaOHcaorimetria Mmediante valoracién éacido-
base

Para el célculo de la concentracion se utiliza la siguiente ecuacion:
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Vix C;=Ci*V; (Ec.B.3)
Donde:
C;: Concentracion del compuesto “i”, (mol/L)
V;: Volumen del compuesto “i”, (mL)
V;: Volumen del compuesto “J”, (mL)

C;: Concentracion del compuesto “j”, (mol/L)

Despejando de la ecuacién B.3 la concentracion de uno de los compuestos y
sustituyendo los valores mostrados en la tabla A.8 para el NaOH_ aorimetria, S€ Obtiene su

concentracion:

VNaon = 10 mL Cnaon =7
Vieor = 14,60mL Cicox = 0,0148N
o _G*V_ 00u48Nx14emL oo
! V; 10 mL ’
El error se calcula como:
AC; = ‘% * AC; + % * AV: + |% * AV;
a¢; 7 oy 7oy, !

Al efectuar las derivadas parciales y sustituyendo, se tiene:

Vicox Cicox Cicox * Vicox

ACyaon = | *ACjcox + | * AVicox + |_ 2 * AVygon (Ec.B.4)
VNaOH VNaOH (VNaOH)
AC 14,60mL 0.0001N + 0,0148N 0.05mL + ‘ 0,0148N * 14,60mL 0.02mL
= |—F—- * _— * J— *
NaOH = |70 mL, ’ 10 mL o (10 mL)? em

ACygon = 0,0002632N = 0,0003N

Por lo tanto, la concentracion es:
Cnaon = (0,0216 + 0,0003)N
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De la misma forma se realiza el calculo de las concentraciones para el resto de residuos
a los que se les aplican valoraciones acido-base para caracterizarlos, dichos valores se

encuentran expuestos en la tabla 4.2

B.3. Calculo del porcentaje de desviacion de la concentracion del residuo
NaOH_aorimetria f€specto a la concentracion promedio del reactivo empleado en la
practica

Se calcula mediante la ecuacion:

Vr =V,

* 100 (Ec.B.5)
T

Donde:

%D: Porcentaje de desviacion, (%)
Vr: Valor tedrico de la variable

V.- Valor obtenido de la de la variable
Al sustituir se tiene:

- (0,0200 — 0,0216)N 100 — 8%
= * =
0 0,0200N 0

El error de la desviacion viene dado por:

%D 0%D s 8%D A

= £

0 vy T oy, L
v, _

A%D = | || * AVr + || * AV}, | + 100 (Ec.B.6)

VT T

A%D ( 0.0216N | 0 h001n +| | OOOOBN) £100 = 2,04 % = 2 %

= |—————| % P —— =
0 0,0200N2]| 0,0200N 0=a7

Siendo el porcentaje de desviacion:
%D =(8+2)%

De manera analoga se calculan el resto de los porcentajes de desviacion estimados en
esta investigacion, los cuales se encuentran reflejados en la tabla 4.2.
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B.4. Correccion del indice de refraccion para el exceso de etanol

Haciendo uso de la siguiente ecuacion:

Neorregido = Meido T (Trefractémetro — Tref) X f€1 (Ec.B.7)
Donde:
Neorregido: INdice de refraccion corregido, (adim)
Neido- INdice de refraccion leido, (adim)
Trefractsmetro- 1€Mperatura que indica el refractometro, (°C)

T..r: Temperatura a la que desea conocer dicho indice, (°C)

adimj

°C

fc,: Factor de conversion 1, (0,00035

Para el exceso de etanol el indice de refraccién leido es 1,3620; por lo que su indice

corregido es:

) adim
Neorregido = 1,3620adim + (27 — 28)°C = 0,00035 ( o )

Nicorregido = 1,36165adim

El error viene dado por:

ancorregido
* ATrefracl:(')metro + ‘ oT
ref

ancorregido ancorregido

anleido

* Arlleido +

AT[ ido =
corregldo aTrefractémetro

877corregido

afcl *Afcl

* ATref + ‘

fcq, por ser una constante su error es cero, entonces la ecuacion anterior queda:

Arlcorregida = A77leido + |fC1| * ATrefracl:(')metro + |fC1| * ATref (EC- B. 8)

Sustituyendo los valores respectivos, se tiene:

adim
x 1°C + |0,00035 <T) x 1°C

adim
Ancorn‘zgido =10,0005adim| + |0,00035 (T)

ANcorregidzo = 0,0012adim = 0,001adim
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Entonces el indice de refraccién corregido queda:
Neorregido = (1,362 % 0,001)adim

De la misma forma se corrigen los indices de refraccion para el resto de los residuos a

los que se les aplico refractometria (ver tablas 4.2, C.2 y C.3).

Siendo la desviacion del indice de refraccion corregido respecto al valor bibliogréfico:
%D = (0,08 £ 0,04)%

B.5. Célculo de la composicion de n-hexano para la construccion de la curva de
calibracion

Haciendo uso de la ecuacion B.9, se puede obtener la composicibn de n-hexano
presente en la mezcla binaria de calibracion del equilibrio liquido-vapor.

Pu * Vy
_ PMy
Pu * Vy + PEX Vg
PMy PMyg

Xy

(Ec.B.9)

Donde:

Xy: Composicién de n-hexano presente en la mezcla binaria, (adim)
py: Densidad del n-hexano, (g/mL)

Vy: Volumen del n-hexano, (mL)

PMy: Peso molecular del n-hexano, (g/mol)

pg: Densidad del etanol, (g/mL)

Vg: Volumen de etanol, (mL)

PMg: Peso molecular del etanol, (g/mol)

Sustituyendo en la ecuacion B.9 los datos experimentales mostrados en la tabla A.11y
los bibliogréaficos reflejados en la tabla D.1, se tiene para V4 = 1 mL lo siguiente:

0,659g/mL * 1mL

_ 86,17 g/mol B _
86,17 g/mol 46,07 g/mol
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El error se obtiene como:

aPM,

0pg

aPM;

aXH
AXy = |—
H a e

oxX
* Apy + |*AVH+ |*APMH+| *ApE+|a—VH*AVE+ « APM;
E

py * PMy " (pH*VH +pE*VE) _Pu* PMy % ('DH*VH) Py * V_H
(PMp)? PMy ~ PMg (PMy)* PMy « AV, + PMy
H

(i + i) (hie+ i)

* AV (Ec.B.10)

AXH =

Sustituyendo en la ecuacion los valores correspondientes, queda:

0,659 g/mL x 86,17 g /mol (0,659 g/mL * 1mlL + 0,789g/mlL * 9mL)
(86,17g/mol)? 86,17 g/mol 46,07g/mol
_0,659g/mL * 86,17g/mol . 0,659g/mL * 1mlL
(86,17g/mol)? 86,17g/mol
0,659g/mL * 1mL = 0,789g/mL * 9mL z
( 86,17g/mol 46,07g/mol )

0,659g/mL * 1mlL
86,17g/mol

+
(0,659g/mL *1mL  0,789g/mlL * ‘?)mL)2
86,17g/mol 46,07g/mol

AXy = *0,01mL

* (0,02mL

AXy = 0,00629 adim = 0,01 adim
Xy = (0,05 + 0,01)adim

Sin embargo, debido que tanto los volimenes de n-hexano y etanol, como los valores
de AVy y AVy varian, el error se calcula para cada variacion y la medida queda

expresada en funcién del mayor error, por ende:
Xy = (0,05 + 0,05)adim

B.6. Calculo de la concentracion del acido acético glacial empleado en las
practicas de conductimetria y equilibrio liguido-liquido

El acido acético empleado en el LFQ posee una concentracion de 99,8 % p/v, cuya
equivalencia en concentracion molar se determina mediante la siguiente ecuacion:

_%p/v
 PM

M * fc2 (Ec.B.11)
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Donde:

M: Concentracion molar, (mol/L)

%p/v: Concentracion en porcentaje peso-volumen, (gsto/mL solucién)
PM: Peso molecular, (g/mol)
fc2: Factor de conversion 2, (1000 mL/1L)

Sustituyendo los valores respectivos, se obtiene:
99,8¢
T00mL , 1000 mL
= k

~ 60,05¢ 1L
1 mol

M

= 16,61948 mol/L

Debido a que las variables involucradas en la ecuacion se consideran bibliogréaficas, el
error de la magnitud calculada es cero (0), por lo que queda:
M = 16,6 mol/L

B.7. Volumen de HNO3; minimizado en un semestre al aplicar los cambios
realizados a la metodologia de calorimetria (considerando s6lo la combustion del
acido benzoico)

Debido que los moles de HNO3 contenidos en la bomba son los mismos, al variar la
cantidad de agua para el lavado de la bomba, el volumen empleado de hidroxido de
sodio en la titulacion es el mismo, aun cuando la concentracion de acido en el agua

aumenta.

Por lo que en los dos (2) casos planteados a continuacion, el volumen de hidroxido de
sodio se considera igual al volumen promedio agregado para titular el HNO3 resultado
de la combustion del acido benzoico, es decir:

Vnaon = 4,90mL

El volumen de fenolftaleina utilizado en una titulacion viene dado por:

Veenotr = N9gotas * fC3 (Ec.B.12)
Donde:
Veenotr: Volumen de fenolftaleina, (mL)
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N®;,tas: NOmero de gotas de fenolftaleina utilizada por muestra, (gotas)

. s 1imL
fc5: Factor de conversion 3, ( )
20gotas

Sabiendo que con solo una (1) o dos (2) gotas de fenolftaleina se logra el cambio de
coloracion deseado, se tiene que al tomar N;,.s = 2, €l volumen de fenolftaleina

agregado seria:

mL

— ] =0,1mL
20gotas) m

Vienotf = 2gotas = (

Para calcular el volumen total de residuo generado, se utiliza:
Ve = (Vuno, + Viaon + Venor) * fCa (Ec.B.13)
Donde:
V;:: Volumen total generado por muestra, (mL)
fc,: Cantidad de veces que se realiza la combustion para un mismo compuesto, (2

adim)

Para el caso 1 (Vyyo, = 10mL), se tiene:

Vi1 = (10,0 + 4,90 + 0,1)mL * 2 = 30 mL

Mientras que en el caso 2 (Vyyo, = 5mL), se tiene:

Vi = (5,0 + 4,9 4+ 0,1)mL * 2 = 20 mL

Es decir, aun cuando el volumen de NaOH gastado en la titulaciébn sera el mismo
independientemente de la cantidad de agua utilizada para el lavado, esta ultima afecta

la sumatoria final de los volimenes.
Para estimar el volumen de residuo generado al final del semestre se emplea la
siguiente ecuacion:

Vs = Vi * Npg * Ny (Ec.B.14)
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Donde:

V;: Volumen recolectado en un semestre, (mL)

N,s: Numero de practicas realizadas en una semana, (adim)

Ng: Numero de semanas durante las cuales se realizan desarrollos experimentales.
(adim)

Si el nimero de précticas realizadas en una semana son 9 y se realizan durante 6
semanas, queda para el caso 1:

Vs; =30mL *9 adi