MATERIALES Y METODOS

4. MATERIALES Y METODOS.

En este capitulo se presentan todos los métodos y materiales utilizados en la
realizacion de este proyecto de investigacion. Entre los métodos estan la determinacion
de plasticidad, la preparacion de soluciones metalicas afiadidas a los materiales
cerdmicos, proceso de fabricacion de los ladrillos (tamizado, moldeo, secado, coccion.),
el andlisis de la prueba de extraccion PECT dentro del CRETIB, la determinacion de las
concentraciones de los metales por espectrofotometria de absorcion atomica y las

pruebas de resistencia.

4.1 Materiales.

4.1.1 Materiales para el ladrillo.

La mezcla base es la parte mas importante en la formulacion de un ladrillo. De
ella dependera en gran parte su capacidad a la resistencia, el indice de plasticidad, la
dureza final, la porosidad e incluso la apariencia fisica del ladrillo. En esta investigacion

la mezcla esta formada por arena amarilla, arcilla gruesa y barro.

Tabla 4.1 Composicién de la Mezcla.

|  Material | Porcentaje |
Arena amarilla 50%
Arcilla Gruesa 38%
Barro 12%

En la tabla 4.1 se pueden apreciar los porcentajes de cada material dentro de la
mezcla. Cabe la pena aclarar que, se eligieron estas composiciones, debido a que en
trabajos de investigacion anteriores, se concluyo que dicha composicion es la ideal para
el desarrollo del material ceramico. Ademas se asemeja mucho a la utilizada por los

artesanos.
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1 2 3

Figura 4.1 Mezcla base para la fabricacion de los ladrillos

1) Arena Gruesa, 2) Arena amarilla y 3) Barro

4.1.2 Materiales para las soluciones de metal.

Para la elaboracién de los ladrillos con metales, se tuvieron que escoger los
metales de estudio. Para ello se hizo una amplia busqueda, pues se deseaba escoger
metales que estuviera presentes en las descargas de la mayoria de las industrias. A su
vez se buscaba elegir a los metales que fueran considerados como peligrosos a altas

concentraciones.

Asi pues, se eligieron a seis metales de estudio, siendo estos: Cromo, Cobre,

Cadmio, Hierro, Zinc y Niquel.

Tabla 4.2 Sales utilizadas para la elaboracién de ladrillos con metales.

Metal de interés Formula Sal Pureza
Hierro FeSO, * 7 H,0O Sulfato Ferroso 0.9
Cromo Cr(NO3); *9 H,0 Nitrato de Cromo 0.985
Cadmio Cd(NO;3), *4 H,0 Cadmio Nitrato 0.99
Cobre CuSO, *5H,0 Sulfato de Cobre Pentahidratado| 0.98

Zinc ZnSO, * 7 H,0O Zinc Sulfato 0.99
Niquel NiSO, * 6 H,0 Niquel 11 Sulfato Hexahidratado | 0.994

En la tabla 4.2 se pueden observar las sales utilizadas para elaboracion de los
ladrillos con metales. Se decidi6 utilizar estas sales, ya que, en principio eran las que
existian en mayor cantidad en el almacen de reactivos. A su vez, dentro de las sales

existentes se escogieron las de menor peligrosidad y de manejo maés facil.
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4.2 Métodos.

4.2.1 Tamizado.

El tamizado es una parte primordial del proceso. De este proceso dependera en
gran parte el acabo final del ladrillo y su resistencia a la compresion. Mientras menor es
el didmetro de las arenas y arcillas, mayor es su dureza final.

Por estas razones el tamafio de didmetro que se utilizé en la experimentacion,
fue el resultado de varias pruebas. Dichas pruebas se realizaron con los tamices niumero

80, 50 y 60.

Tabla 4.3 Caracteristicas de los tamices.

Numero de tamiz | Diametro (mm) | Tiempo tamizado | Dureza aparente

30 0.300 rapido buena
50 0.294 bueno buena
60 0.250 regular muy buena
80 0.177 muy lento muy buena

Después de las pruebas se determind, que el nimero de tamiz ideal para el
proceso era el numero 60. En la tabla 4.3 se pueden observar algunas de las
caracteristicas por las cuales se eligio este tamiz, de las cuales destaca un tiempo de
tamizado medio y una buena dureza. Cabe la pena resaltar que la dureza se midio o se

califico solo con la mano al estar seco el ladrillo, es decir, sin calcinar.

4.2.2 Determinacion de plasticidad.

Como ya se habia mencionado anteriormente, las arcillas son eminentemente
plasticas. Esta propiedad se debe a que el agua forma una envuelta sobre las particulas

laminares produciendo un efecto lubricante que facilita el deslizamiento de unas

particulas sobre otras cuando se ejerce un esfuerzo sobre ellas.
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En general, cuanto méas pequefias son las particulas y mas imperfecta su

estructura, mas plastico es el material.

La plasticidad, se podria decir, que es la cantidad de agua necesaria para que una

porcion de arcilla pueda ser moldeable.

Para realizar esta prueba se utilizd el siguiente material de laboratorio:

= 1 probeta.
= Agua destilada.
= 1 bandeja o recipiente donde pueda ser hecha la mezcla.

1) En la bandeja se colocan los materiales necesarios para realizar la mezcla en los
porcentajes antes mencionados.
2) Con la probeta se mide la cantidad de agua afadida, hasta obtener una

consistencia completamente moldeable y que ademas no se pegue en las manos.

El porcentaje o indice de plasticidad se puede calcular con la siguiente formula:

Peso agua
Peso _arcilla_seca

%Plasticidad = x100

Figura 4. 2 Ecuacion para el calculo del porcentaje de plasticidad

En esta investigacion se encontro que el indice de plasticidad fue del 31 %. Lo

cual significa que por cada 100 gramos de mezcla se necesitan 31 ml de Agua.

4.2.3. Preparacion de mezcla.

Una vez conocidos los materiales y los pardmetros antes mencionados. Se dio

paso a la elaboracion de la mezcla de los ladrillos con metal.

Para cada metal los pesos y proporciones de agua y la mezcla base se agregaron

de la siguiente manera:
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Tabla 4.4 Porcentajes utilizados para Fe 0.05 %, 0.10 %y 0.15 %

| HIERRDO
. Porcentajes

Material
005% | 010% | 0.15%
Arena Amarilla 38.09% 38.01% 37.93%
Arena Gruesa 28.95% 28.89% 28.83%
Barro 9.14% 9.12% 9.10%
Sal 0.21% 0.42% 0.63%
Agua 23.61% 23.56% 23.52%

Tabla 4.5 Porcentajes utilizados para Cu 0.05 %, 0.10 %y 0.15 %

C OBRE

Porcentajes

Material 0.05% | 010% | 015%
Arena Amarilla 38.11% 38.05% 37.99%
Arena Gruesa 28.96% 28.92% 28.88%
Barro 9.15% 9.13% 9.12%

Sal 0.15% 0.30% 0.46%
Agua 23.63% 23.59% 23.56%

Tabla 4.6 Porcentajes utilizados para Cd 0.05 %, 0.10 %y 0.15 %

CADM

I O

Porcentajes

Material 0.05% | 010% | 015%
Arena Amarilla 38.13% 38.09% 38.05%
Arena Gruesa 28.98% 28.95% 28.92%
Barro 9.15% 9.14% 9.13%

Sal 0.11% 0.21% 0.32%

Agua 23.64% 23.61% 23.59%
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Tabla 4.7 Porcentajes utilizados para Ni 0.05 %, 0.10 %y 0.15 %

| N1lQUE/L
. Porcentajes
Material

005% | o010 | 0.15%
Arena Amarilla 38.10% 38.04% 37.97%
Arena Gruesa 28.96% 28.91% 28.86%
Barro 9.14% 9.13% 9.11%
Sal 0.17% 0.34% 0.51%
Agua 23.62% 23.58% 23.54%

Tabla 4.8 Porcentajes utilizados para Cr 0.05 %, 0.10 %y 0.15 %

CROMDO
. Porcentajes
Material
005% | 010% | 0.15%
Arena Amarilla 38.05% 37.94% 37.83%
Arena Gruesa 28.92% 28.84% 28.75%
Barro 9.13% 9.11% 9.08%
Sal 0.30% 0.59% 0.89%
Agua 23.59% 23.52% 23.45%

Tabla 4.9 Porcentajes utilizados para Zn 0.05 %, 0.10 %y 0.15 %

Z 1 N C
. Porcentajes
Material
005% | 010% | 0.15%
Arena Amarilla 38.08% 37.98% 37.89%
Arena Gruesa 28.94% 28.87% 28.80%
Barro 9.14% 9.12% 9.09%
Sal 0.24% 0.48% 0.72%
Agua 23.61% 23.55% 23.49%

En las tablas anteriores (4.4 a 4.9) se pueden apreciar los diferentes porcentajes
utilizados para cada ladrillo realizado.

39



MATERIALES Y METODOS

Es importante mencionar, que los porcentajes, no indican la concentracion del
metal dentro del agua de plastificacion. La concentracion de metal es con respecto a la

masa total. Es decir por cada 100g de mezcla base existe 0.05, 0.10 6 0.15 g de metal.

Asi pues, habiendo todos los pesos y porcentajes necesarios para realizar las

mezclas de los ladrillos se deben seguir los siguientes pasos:

1) Tamizar las cantidades requeridas de barro, arcilla gruesa y arena amarilla.
2) Prepara las soluciones de cada metal.

3) Mezclar de manera uniforme las soluciones de metal con las mezclas base.

4.2.4. Preparacion de solucién de plastificacion.

Para poder determinar las concentraciones que se iban a utilizar se realizaron
diversas pruebas. Primero se realizaron ladrillos al 1%, al 3% y al 6%. Al secar y
calcinar estos ladrillos, se pudo observar que para las concentraciones de 3% y 6%, el
metal emigraba a las superficies, lo cual implicaba que no era conveniente utilizar estas

concentraciones.

Se continud experimentando y se escogieron tres concentraciones: al 0.05%, al
0.5% vy al 0.15%. Dichas soluciones fueron afiadidas a los ladrillos en sustitucion del

agua.

Figura 4.3 Ladrillos con exceso de sal.
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Figura 4.4 Ejemplo de ladrillo, cuyo metal afiadido emigra hacia la superficie.

En la figura 4.3 y 4.4 se puede observar algunos ladrillos que tuvieron exceso de

sal y el metal emigré hacia la superficie.

A continuacion se describe el proceso de la elaboracion de las soluciones.

El equipo y material de laboratorio empleado en la preparacion de las

soluciones fue el siguiente:

= Guantes de latex.

= Cubre boca.

= Sales metalicas mencionadas con anterioridad.
= Balanza analitica.

= Papel encerado.

= Agua destilada.

= Piseta.
= Pipetas (1, 2, 5, 10 ml).
= Propipeta.

= 3 Matraces aforados de 200 ml.

= 3 Vasos de precipitados de 500 ml.
= 1 Parrilla.

» 1 Bafio Maria.

= 1 Mortero.

= 1 Pistilo.
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Se siguen los siguientes pasos:

1.

Antes que nada se deben seguir ciertas medidas de seguridad por las sales
metalicas, se usan guantes tipo industrial y cubre boca.

Se pesa la cantidad necesaria de la sal.

Para que los cristales se disuelvan mas facilmente, con ayuda de un mortero y
pistilo, se muelen los cristales.

Con ayuda de los matraces, pipetas y piseta se afora la cantidad necesaria de
agua destilada.

Se agregan los cristales al agua destilada.

Se agita para diluir la sal.

En ocasiones los cristales no se disuelven facilmente asi que se puede calentar
un poco, para ello se puede hacer uso de un bafio maria, para evitar llegar a los
puntos de ebullicion.

Repetir los pasos para todas las soluciones metalicas.

4.2.5. Moldeo.

El proceso de moldeado es también una parte primordial del proceso. De este

proceso dependera la estética final del ladrillo. Un moldeado correcto permitira la forma

rectangular que se busca.

Es importante recordar que para este proceso, se disefio un molde, el cual fue

elaborado por el taller mecénico de la UDLA. El molde esta disefiado de manera tal que

solo permite elaborar dos ladrillos de cada forma, para un total de seis ladrillos.

L

Figura 4.5 Mode empleado.
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En la figura 4.5 se puede apreciar el molde disefiado para esta investigacion

Para el moldeo se siguieron los siguientes pasos:

9.

Realizar la mezcla base conforme los porcentajes antes mencionados.
A esta mezcla se le agrega el agua que se determind por medio de la
plasticidad, la cual se sustituye por las mezclas de sales metalicas,
preparadas anteriormente.

Engrasar toda la superficie del molde con manteca de cerdo, esto
evitara que los ladrillos se adhieran al secarse.

Mezclar correctamente todos los componentes con la solucién de
metal con las manos y colocar en el molde.

Una vez en el molde, se debe de asegurar que no queden espacios
vacios y se cubra correctamente el espacio de cada ladrillo.

Introducir las formas de manera manual, intentando que queden
centradas.

Quitar los excesos con la ayuda de una espatula.

Colocar la tapa superior del molde y presionar para asegurarse que la
masa quede correctamente moldeada y sin espacios vacios. Cabe la
pena mencionar que dicha presion también ayuda a una mejor
resistencia a la compresion.

Finalmente quitar de nueva cuenta los excesos con la espéatula.

10. Repetir todos los pasos anteriores para cada concentracion.

Figura 4.6 Moldeo de las formas.
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4.2.6. Secado.

El secado es un fendmeno de superficie: el agua de humedad debe de migrar a la

superficie para su evaporacion.

El proceso de secado, tal vez, sea la parte del proceso que necesita mas atencion.
Un correcto secado y que a su vez sea lento, hara que el ladrillo sea mas resistente y que
su apariencia sea menos porosa. Mientras que un secado rapido causara justamente un
ladrillo con menor resistencia y muy poroso. Este fendmeno se explica facilmente, ya
que el agua al empezar a evaporarse muy rapidamente comienza a formar canales, a
través de los cuales emigran las burbujas. Cuando el proceso de secado se hace

lentamente las burbujas no crean tantos canales en el ladrillo.

En esta investigacion el tiempo de secado se determinG de manera experimental

y al final se elabord una curva de Bigot que corroborara un secado correcto.

Tabla 4.10 Pruebas de secado.

Tiempo de secado | T(°C) | dureza sin calcinar | dureza con calcinacion apariencia
5h 80 buena regular muy poroso
8h 60 buena buena poroso
12 h 60 buena buena poroso
24 h 45 buena muy buena POCO poroso

En la tabla 4.10 se muestran los diferentes experimentos usados para determinar
el tiempo de secado correcto. Asi pues, se utiliz6 un tiempo de secado de 24 horas a una
temperatura de 45 ° C, para ello, se utilizd un calentador de resistencia con ventilador de
uso doméstico.

La curva de Bigot representa la evolucion de la contraccion de secado en

funcion de la pérdida de humedad.
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Figura 4. 7 Curva de Bigot. Fuente: Elias Xavier. Optimizacion de procesos ceramicos
industriales, 2001.

Figura 4. 8 Curva de Bigot de la mezcla utilizada.

En la figura 4.8 se aprecia la curva de Bigot para la mezcla que se utilizo en esta
investigacion. En el caso de esta mezcla, sélo alcanzo el 4% de contraccion. Para la
elaboracion de esta curva se midié cada media hora una muestra de la mezcla que

estuvo expuesta al sol. Cada 30 minutos se midid la contraccion y se peso la muestra.
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Obviamente, a mayor contraccién mas plastica es la arcilla y mayor es el riesgo
de que se produzcan tensiones que originen fisuras de secado. Por ello se puede decir

que la mezcla utilizada tiene propiedades inigualables.

Es importante mencionar que en el proceso de secado al que fueron expuestos
los ladrillos, durante las tres primeras secado los ladrillos se encuentran en el molde
aun con formas. Después se siguen secando los ladrillos dentro del molde sin formas
hasta cumplir 6 horas. De la hora 6 hasta la hora 24 los ladrillos se secan sin formas y
sin molde.

Figura 4. 9 Adaptacion hecha en el laboratorio para el secado de los ladrillos

En la figura 4.9 es posible apreciar la adaptacion realizada en el
laboratorio para la etapa de secado. Consta de un ventilador, un calentador de uso

domeéstico y todo el contorno esta hecho de ladrillos.

4.2.7. Coccion o Calcinacion.

Cuando la arcilla es expuesta a altas temperaturas, se desprende el agua que
contiene 'y por lo tanto se convierte en vidrio de silicato por la reaccion entre los
componentes y la arcilla. La arcilla para ladrillos y ceramica es usualmente una mezcla
compuesta por Al,O3 2SiO,. 2H,0 que se usa para producir vidrio y cuarzo los cuales
no necesitan estar a altas temperaturas. EI proceso térmico habitual en la coccion de una
arcilla convencional consiste en la elevacion constante y paulatina de la temperatura
hasta alrededor de los 1000 °C.
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Durante la coccion existe una etapa de descomposicion del mineral de arcilla
donde se forma una fase amorfa, liquida a esta temperatura. La fraccién inorgénica de
los residuos y de las arcillas, en particular los metales pesados presentes, se insertaran
en la fase amorfa de la matriz ceramica. Es importante que la temperatura a la que se
forma la fase amorfa sea minima, y consecuentemente inferior a la temperatura de
volatilizacion de los metales pesados presentes, con ello se evita cualquier posibilidad

de pérdida de metales.

En el proceso de coccion de los materiales ceramicos podemos encontrar las
siguientes etapas: 1) un precalentamiento a 200°C y eliminacion del agua higroscopica;
2) elevacion de la temperatura entre 300 y 400°C donde la fraccion organica presente en
el interior de la masa cerdmica esta sometida a una etapa de pir6lisis
(calentamiento/degradacion de la materia organica en ausencia de oxigeno). La fraccion
organica se convierte, parcialmente, a la fase gaseosa que al salir de la masa ceramica se
oxida debido a las altas temperaturas del exterior. En el interior permanece una fraccién
residual de caracter carbonoso de color caracteristico negro que también colabora con la
expansion, debido a su porosidad. Los compuestos gaseosos presentes, o formados, son
oxidados totalmente y abandonan la cerdmica en forma de CO2 y H20; 3)
calentamiento hasta 700°C, aqui se da la eliminacion del agua quimicamente unida a la
arcilla y las reacciones en fase solida; 4) entre los 700 y 800°C se presentan las
reacciones en fase liquida y la formacion de la solucion vitrea; 5) maduracion del
biscocho, la formacion de fases cristalinas y las reacciones de descarbonizacion y
desulfuracion se dan a la temperatura de entre 900 y 1000°C; 6) el temple, es el

enfriamiento de la pieza que debe ser lento hasta los 500 ° C.

Tabla 4.11 Tiempos de coccion.

Fase | Tiempo | Temperatura Final | Observaciones

Desprendimiento de agua Temperatura incrementa
. L 1h 200 °C .
higroscopica rapidamente
Deshidratacion e inicio de 45h 800 °C Ladrillos cambian de color
reacciones negro a rojo
Aparicion de la fase vitrea 6.5h 1050 °C Ladrillos al rojo vivo
Temple 24 h 1050°C - Tamb | S€apre homoy se deja
enfriar por un lapso de 17 h
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Figura 4. 10 Ladrillo después de la calcinacion

En la tabla 4.11 se muestran los tiempos de coccion utilizados en este proyecto.
El horno utilizado en este proyecto fue un SYBRON THERMOLINE.

Figura 4. 11 Horno empleado para la calcinacion
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4.2.8. Prueba de compresion.

La prueba de compresion es sin duda, uno de los parametros mas importantes en
la industria de la construcciéon. A través de ella, es posible conocer si el material
elaborado, en este caso ladrillos, serdn poder utilizados para la elaboracion de muros o

casas. Esta prueba se realiza en una prensa hidraulica Tinius Olsen.

Para evitar las imperfecciones de la superficie y con ello la imprecision de los
resultados, se utiliz6 la técnica de cabeceado, que utilizan los ingenieros civiles para
obtener asi una superficie mas lisa. Dicha técnica consiste en colocar una capa de azufre
sobre ambos lados de los ladrillos, de esta manera se logra obtener superficies lisas y

que la presion se reparta de manera adecuada en todo el ladrillo y no en un solo punto.

Para llevar a cabo esta prueba se necesita el equipo y material siguiente:
=  Azufre
= Parrilla con control de temperatura
= Bandeja de acero inoxidable
= Guantes de asbesto
= Plancha
= Espatula

= Campana de extraccion

= Lija
= Estopa
= Grasa

* Prensa Hidraulica
Se deben seguir los siguientes pasos:
1. Revisar los ladrillos para ver si estos tienen una superficie lisa, sino lijar las
superficies hasta tener uniforme.

2. Colocar el azufre en la bandeja y calentarlo en la parrilla a 200°C hasta que

Ilegue a una consistencia liquida, una vez que este liquido se mantiene a 100°C.
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Posteriormente, se limpia la plancha con estopa y grasa para evitar que se pegue
en esta el azufre al enfriarse, usando los guantes de asbesto para evitar
quemaduras, se coloca el azufre en la plancha.

Rapidamente se coloca el ladrillo en la plancha ya que el azufre se enfria y se
solidifica muy répido.

Se desmolda con mucho cuidado, ya que la capa se rompe facilmente.

Se corta el azufre con la espatula a la altura del ladrillo, se procura que el azufre
quede en todo el ladrillo para asi obtener una mejor precision en la prueba de

resistencia.

L N T T I Y

L L B B )

Figura 4.13 Ladrillo en una prueba de compresion.
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4.2.9. Prueba de extraccion.

Segun la Norma Oficial Mexicana NOM-052-SEMARNAT-2005:

“Un residuo se considera peligroso por su toxicidad al ambiente cuando presenta la

siguiente propiedad:

Cuando se somete a la prueba de extraccion para toxicidad conforme a la norma
oficial mexicana NOM-053-SEMARNAT-1993, el lixiviado de la muestra
representativa que contenga cualquiera de los constituyentes listados en la tabla 2 de la
NOM-052 en concentraciones mayores a los limites sefialados en dichas tablas”

A continuacion se muestra la tabla 2 de la norma anteriormente mencionada.

Tabla 4.12 Caracteristicas del Lixiviado (PECT) que hacen Peligroso a un Residuo por su Toxicidad

al Ambiente.
| No.cAs | cContaminante | mg/L |
7440-38-2 Arsénico 5,0
7440-39-3 Bario 100,0
7440-43-9 Cadmio 1,0
7440-47-3 Cromo 5,0
7439-97-6 Mercurio 0.2
7440-22-4 Plata 5,0
7439-92-1 Plomo 50
7782-49-2 Selenio 1,0

Basandonos en la definicion anterior y en los residuos que se consideran peligrosos,
se realizara la determinacion del lixiviado (PECT) conforme a la NOM -053-
SEMARNAT-1993.

Se utiliza el siguiente equipo y material de laboratorio:
= Pipeta

= Propipeta
=  Matraz aforado de 1L
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= Potenciometro

= Vaso de precipitados

=  Termdmetro

= Vidrio de reloj

= Parrilla

= Agitador magnético

= Acido clorhidrico 1.0N

= Acido nitrico 1.0 N

= Hidroxido de Sodio 10N

= Acido acético glacial

= Agua desionizada

= 8 matraces erlenmeyer de 250 ml con tapones
= 1 matraz erlenmeyer de 400 ml con tapon
= Cinta de teflon

= Papel parafilm

= Equipo de agitacién

» Equipo de filtracion al vacio

» Frascos de plastico de 250 ml.

= Refrigerador

Preparacion del reactivo de extraccion 1.

1. Con laayuda de una pipeta y propipeta tomar 5.7 ml de acido acético glacial y
agregarlos al matraz aforado de 1L.

2. También tomar 64.3 ml de hidréxido de sodio 1 Ny agregarlos al matraz.

3. Se afora a un litro con agua desionizada.

4. Con el potenciémetro medir el pH, si esta bien preparada la solucion debe tener

un pH. 4.93 + - 0.05 entre ese rango.

Preparacion del reactivo de extraccion 2:

1. Con la ayuda de una pipeta y propipeta tomar 5.7 ml de acido acético glacial y
agregarlos al matraz aforado de 1L.

2. Se afora aun litro con agua desionizada.
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3. Con el potenciémetro medir el pH, si esta bien preparada la solucién debe tener
un pH. 2.88 + - 0.05 entre ese rango.

Seleccion del Reactivo de Extraccion (R.E.):

1. Pesar 5.0 g de fraccion solida del residuo y ponerlo en el vaso de precipitado.

2. Afadir 96.5 ml de agua desionizada, cubrir con un vidrio de reloj y agitar
vigorosamente por 5 minutos usando el agitador magnético.

3. Se mide el pH, si es menor a 5 se utiliza el RE1.

4. Si el pH es mayor a 5 se afiaden 3.5 ml de HCI 1N, mezclar, cubrir con un vidrio
de reloj, calentar a 50°C y mantener esa temperatura por 10 min. Dejar la
solucion enfriar y medir el pH; si es menor a 5 usar RE1, si es mayor a 5 usar el
RE2.

Determinacion de componentes no volatiles:

e Tomar como minimo 100 g de muestra. Colocarla en un matraz erlenmeyer de
250 ml si son la muestra de ladrillos y tomar 150 g de residuo y colocarlo en el
matraz erlenmeyer de 400 ml.

e Agregar el RE. Se debe agregar el que le corresponda de acuerdo a la eleccion
que se hizo anteriormente. La cantidad que se agrega debe ser cuando la muestra
esta totalmente ahogada en el liquido.

e Cerrar el frasco herméticamente. Con el tapon, con la cinta de teflon y con el
papel parafilm.

e Colocar el recipiente en el equipo de agitacién rotatorio a 60 rpm durante 24
horas. La temperatura se mantuvo a aproximadamente 23 + - 2°C.

e Al tener el extracto PECT después de las 24 horas, se filtra perfectamente y se
envasa en frascos de plastico y se acidifica el extracto a un pH menor de 2 para
conservar la muestra, ademas se pone en refrigeracion a una temperatura

aproximada de 4°C.
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Prueba de absorcién atémica.

A través de esta prueba se puede conocer la eficiencia de encapsulamiento de
metales de ladrillos. También gracias a esta prueba se podré conocer si los ladrillos son
considerados como peligrosos o si bien contienen concentraciones por debajo de las
permisibles.

En este caso se determinaran los siguientes metales: Cobre, Niquel, Hierro,

Cadmio, Zinc 'y Cromo.

Para ello se deben preparar las soluciones patron y posteriormente los estandares

para preparas las curvas de calibracion.

Para la preparacion de las soluciones se deben tomar en cuenta varios aspectos,
en primer lugar las sales utilizadas deben ser grado reactivo, ya que estas contienen
menos trazas de contaminantes esto quiere decir que son mas puras, asi evitaremos que

el aparato de absorcién de atdmica se tape.

En seguida se presentan los célculos para la preparacion de las soluciones:

Tabla 4.13 Célculos para elaboracion de estandares de Cromo.

| FORMULA | NOMBRE | Pm [ P™mCr |
Cr(NO;); *9 H,0 Nitrato de Cromo 400 | 51.996
Estandar (ppm, mg /L) mg Sal ml H,O
1 0.7693 100
2 1.5386 100
3 2.3079 100
4 3.0772 100
5 3.8464 100
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Tabla 4.14 Calculos para elaboracion de estdndares de Cobre.

| FORMULA | NOMBRE | PM [ PMCu |
CuSO, * 5 H,0 Sulfato de Cobre Pentahidratado| 249.54 | 63.54
Estandar (ppm, mg/ L) mg Sal ml H,0
1 0.3927 100
2 0.7855 100
3 1.1782 100
4 1.5709 100
5 1.9636 100
Tabla 4.15 Calculos para elaboracion de estandares de Cadmio
| FORMULA | NOMBRE | PM | PMCd |
Cd(NO3), * 4 H,0 Cadmio Nitrato 30847 | 1124
Estandar (ppm, mg /L) mg Sal ml H,0
1 0.2744 100
2 0.5489 100
3 0.8233 100
4 1.0978 100
5 1.3722 100
Tabla 4.16 Calculos para elaboracion de estandares de Niquel.
| FORMULA | NOMBRE | PM | PMNi |
NiSO, * 6 H,0 Niquel 11 Sulfato Hexahidratadd 262.71 | 58.71
Estandar (ppm, mg /L) mg Sal ml H,0
1 0.4475 100
2 0.8949 100
3 1.3424 100
4 1.7899 100
5 2.2374 100
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Tabla 4.17 Calculos para elaboracion de estandares de Hierro.

| FORMULA | NOMBRE | PM | PMFe |
FeSO, * 7 H,0 Sulfato Ferroso 278.02 | 55.847
Estandar (ppm, mg /L) mg Sal ml H,O
1 0.4978 100
2 0.9956 100
3 1.4935 100
4 1.9913 100
5 2.4891 100

Tabla 4.18 Calculos para elaboracion de estandares de Zinc.

| FORMULA | NOMBRE | PM [ PM2zn |
ZnS0O, * 7 H,0 Zinc Sulfato 287.54 | 65.37
Estandar (ppm, mg/ L) mg Sal ml H,0
1 0.4399 100
2 0.8797 100
3 1.3196 100
4 1.7595 100
2500 1099.6635 100

En las tablas de la 4.13 a la 4.18 se presentan los calculos para la elaboracién de los

estandares para la formacién de las curvas de calibracion.

Para la determinacién de estos metales se utilizo el siguiente equipo y material:

Balanza analitica

= Papel encerado

= Sales metalicas mencionadas anteriormente
= Acido nitrico

= Agua desionizada

= Matraz aforado de 250 ml

=  Matraz aforado de 100 ml
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= Matraz aforado de 1L

= Micropipeta de capilar

= Espectrofotometro de absorcion atdmica modelo VARIAN SpectrAA
220 FS.

= Botes de plastico de 100 y 250 ml.

» Pipeta

= Propipeta

Estas soluciones se usaron en el aparato de espectrofotometria de absorcion

atdmica, para realizar las curvas de calibracion. Posteriormente se determinaron las

concentraciones de metales en el lixiviado.
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