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Se ha recopilado toda la documentacién y legislacidén que afectaba al proyecto.

Se ha realizado un catadlogo de todos los vertidos que se realizan en el laboratorio, tanto
cualitativa como cuantitativamente.

Se ha disefiado un proceso selectivo de recogida, en seis recipientes distintos, y de ellos
se ha llevado a cabo el estudio del llamado recipiente 2.

Se han recogido los residuos, del recipiente 2, durante dos cursos, en dos laboratorios
distintos, y se ha Hevado a cabo un procedimiento de recogida de vertidos y un
procedimiento de tratamiento. Se comprueba que las concentraciones de los iones en
los distintos periodos de recogida varian; se ha estudiado que la conductividad resulta
similar, con lo que el tratamiento se puede generalizar.

Se adquirié un equipo, de reactor con agitacion, que funciona correctamente para el
tratamiento efectuado.

Se ha comprobado fehacientemente, que el método ensayado, denominado de ferritas, es
un procedimiento vélido, para tratar los residuos de los cationes que hemos recogido y
ensayado. Se ha comprobado que las condiciones de temperatura, y pH previstas, eran
adecuadas para las conductividades de iones tratadas. Se ha comenzado utilizando la
cantidad de sulfato de hierro (1), calculada mediante la formula descrita en la memoria.
Esta ecuacion ha sido modificada, y después en el trabajo se ha modificado la cantidad
calculada inicialmente. Se han ido ensayando distintas concentraciones, hasta llegar a
un valor al final del trabajo, en funcién de las concentraciones que se tienen en nuestros
laboratorios.

La caracterizacion inicial de los vertidos, y los andlisis de las concentraciones de iones
se han llevado a cabo por Espectrofotometria de Absorcién Atdmica. Se han
desarrollado procedimientos de utilizacion de equipo y de preparacion y andlisis de los
distintos iones estudiados. Se han disefiado y utilizado, hojas de célculo para célculo y
presentacion de resultados y asi agilizar y mantener el proceso a lo largo del tiempo.

Se han dado los pasos para hacer un seguimiento y control del trabajo efectuado, donde
habra que mejorar el proceso de filtrado, debido al tiempo que Heva el realizar las
filtraciones e todo los residuos tratados. Se disefiara para poder llevarlo a cabo en
continuo.

Por lo tanto consideramos, que se ha conseguido el objetivo:

Caracterizar los tipos de vertidos en laboratorios de docencia no universitaria.

Aplicar un método de tratamiento, consiguiendo establecer las condiciones de trabajo
para distintos tipos de vertidos. Consideramos que es viable llevar a cabo este
tratamiento en otros laboratorios de ensefianza secundaria, lo que parece que podria ser
mas sencillo de tratar por ser menos contaminantes.

Desde el punto de vista medioambiental, se ha mejorado notablemente la calidad
de las aguas que se vierten, pues todos los vertidos se recogen y algunos se tratan.

Resaltar también el interés pedagdgico del proyecto. Buena parte del trabajo, se
ha realizado con la colaboracidn de nuestros alumnos, procurando integrar la actividad
en el proceso cotidiano de ensefianza, poniendo en evidencia que existen soluciones
técnicas eficaces, y mostrandoles cual debe ser la metodologia.
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1. INTRODUCCION.

En el desarrollo del Proyecto, distinguiamos cuatro fases:

1°. Recogida de vertidos.

2°. Caracterizacion de vertidos.
3°, Tratamiento.

4°, Gestion de los residuos.

En la Memoria Intermedia, se informaba de que se habia comenzado el inicio de
la tercera fase, concerniente al Tratamiento, a nivel experimental, atn sin el reactor. En
¢l momento actual, se han concluido todas las fases del Proyecto. No se detallard en
esta Memoria, todo lo que se ha documentado con suficiente amplitud en la memoria
intermedia. A continuacién se detallan las fases seguidas:

Busqueda de Documentacion:

Legislacion relacionada con residuos.

Legislacion internacional, europea, nacional, de nuestra comunidad auténoma y local.
Normas técnicas de prevencion.

Bibliografia relacionada con el trabajo en laboratorios.

Bibliografia y trabajos sobre el procedimiento a aplicar en el tratamiento.

Bisqueda de reactor adecuado y presupuestos de material a adquirir para llevar a cabo
el Proyecto.

Recogida de vertidos.

Se ha realizado un inventario de todos los reactivos usados en el laboratorio y de los
residuos generados.

Elaboracién de un Procedimiento para la recogida de los residuos en el laboratorio.

Se ha llevado a cabo la recogida de los residuos segun el Procedimiento claborado,
durante dos cursos.

Adquisicion de material para empezar a desarrollar el tratamiento.

Caracterizacion de vertidos.
Conclusion de los jones que se generan en los laboratorios.
Andlisis de caracterizacion de residuos de los vertidos a tratar, del llamado recipiente 2.

Tratamiento de residuos.

Estudio ¢ investigacion de los pardmetros adecuados para el tipo de nuestros residuos.
Partiendo de la informacion existente, y de la ecuacién inicial se observé que las
condiciones de trabajo eran adecuadas, pero no asi la cantidad de sulfato de hierro a

utilizar que se ha modificado.

Andlisis de los productos tratados. Estudio de la eficacia obtenida y variaciones a
introducir. Se han ensayado distintas cantidades y concentraciones hasta obtener unos
rendimientos, que como se expondrd mas adelante en la mayoria de los casos se
consideran aceptables.



Gestion de los residuos y continuidad.

Se ha realizado el analisis de resultados, hasta conseguir estabilizar el proceso, y
establecer un procedimiento para darle continuidad, tanto a Ja recogida de los residuos,
como a su tratamiento y se ha estudiado la forma de levar a cabo la gestion final del
residuo obtenido.

Como se tecoge en la memoria con detalle y en el resumen, se consideran alcanzados
los objetivos iniciales, y se valora muy positivamente la experiencia, tanto en su aspecto
técnico y aplicado como en su vertiente pedagogica de trabajo con nuestros alumnos.

2. RECOGIDA DE RESIDUOS GENERADOS EN EL. DEPARTAMENTO
DE QUIMICA.

2.1.Tipos de residuos generados

SOLIDOS:

Los residuos s6lidos que se originan en las distintas actividades llevadas a cabo
en los laboratorios del Departamento de Quimica son de naturaleza muy variada
y estan constituidos por: Precipitados procedentes de filtraciones, reactivos
desechados (caducados, deteriorados, etc) , envases vacios de reactivos de
vidrio , plastico y metal, trapos, papeles o materiales adsorbentes utilizados
en recoger derrames , material de vidrio roto _residuos procedente de cultivos de
analisis microbiolégico, material metalico fuera de uso, cartuchos de impresoras,
fluorescentes...etc

LIQUIDOS

Inorganicos: Disoluciones acuosas de dcidos , bases y sales de cationes y aniones
disueltos muy variados.

Organicos: Reactivos y disolventes: hidrocarburos aromaticos, alifaticos, alcoholes,
4cidos, ésteres, cetonas, aldehidos, ete

2.2. Recogida y destino de los residuos

En el cuadro N° 1 se resume la recogida selectiva, el tratamiento y el destino
final de cada tipo de residuo y una referencia a la gestion propuesta para cada caso.

En este cuadro se ve como en unos casos se realizardn tratamientos de
detoxificacién (recipientes 1, 2, 3, y 4) y su vertido posterior a la red de desagiie , pero
inevitablemente existiran residuos peligrosos cuyo destino serd vertedero a través de
gestor autorizado (contenedor III) y otros residuos no peligrosos (vidrio, papel ) cuyo
destino son los contenedores municipales correspondientes.

El procedimiento detallado que se ha elaborado para la recogida y gestion de los
residuos del laboratorio se incluye como Anexo I de esta memoria.



Los Residuos liquidos se segregan en cinco tipos en funcion de la gestion
que se les va a dar , para lo que se dispone de 5 recipientes de caracteristicas acordes
con la naturaleza de residuos que vayamos a introducir.

Los residuos objeto de este tratamiento se recogen en el “Recipiente 27, se trata de
un bidén de plastico de 5 1de capacidad con un cierre estanco .

En el recipiente 2 se verterdn disoluciones de compuestos inorganicos peligrosos,
en concreto se incluyen disoluciones de metales pesados tales como: As, Cd, Cr (11I),
Pb, Hg, Ni, Zn, Co, Cu, Ag, Al ,Sn, Sb, Se, Te, , ¥, compuestos de fosforo, peréxidos ,
cloratos y percloratos .

Se excluyen el cromo hexavalente (Cr'®) y el ion cianuro (CN' ) que por sus
particulares caracteristicas de peligrosidad se recogen aparte..

El etiquetado de los envases que contengan residuos peligrosos se debe de hacer de
acuerdo con el Real Decreto RD 363/1995, debiendo figurar:

Pictogramas con indicaciones de peligro : Toxico e irritante

y las frases de riesgo (Frases R) @ R 26/27 (muy toxico por ingestion y en
contacto con la piel

Consejos de prudencia (Frases S).: 87 (manténgase en recipiente bien cerrado) ;
$37 ( Usen guantes adecuados)

Para el seguimiento y control de los residuos que se recogen en el recipiente 2 se
registrarén datos de cada vertido que se haga en el mismo en una ficha cuyo modelo
que se adjunta en el ANEXO 1. Esta ficha se encontraré al lado de cada contenedor y
debera reflejarse en ella cada vertido que se realice al contenedor correspondiente.

Después del tratamiento se obtiene una gran cantidad de precipitado de oxidos
de hierro y de los diferentes metales precipitados . Este precipitado estd caracterizado
como residuo peligroso , después de seco se recoge en el Contenedor II. Este
debidamente envasado se metera el Contenedor lIf el cual se cedera a un gestor
autorizado para su gestion externa. Los detalles sobre el proceso de recogida ,
almacenamiento y cesién se reflejan en el anexo 1.

La informacién de referencia nos dice que estos Oxidos ferriticos podrian ser
aprovechados para distintos usos, por ejemplo como pigmentos .

Almacenamiento: Segin la legislacion vigente sobre residuos peligrosos el
tiempo de almacenamiento de estos no podra exceder de seis meses

Debido a las pequefias cantidades de residuos sélidos peligrosos ,se propone
solicitar permiso de almacenamiento de un afio para el contenedor I1I de forma que se
ceda al gestor externo al final de cada curso académico.
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2.3. Prevenci6n de riesgos en la manipulacién de los residuos

Habra de tenerse en cuenta posibles incompatibilidades quimicas de los
compuestos que se vierten en el recipiente 2, para evitar que reaccionen dando
productos indeseados peligrosos para la salud o el ambiente.

e Asi hay que asegurarse que el Ph del sea 4cido en todo momento ya que a PH
basico se podria formar amoniaco a partir de derivados amoniacales NHy" OH

<> NH; (g) gaseoso a temperatura ambiente, por lo que se emitiria al aire.

e En el recipiente 2 hay presencia de aniones como, fosfatos, halogenuro,
cloratos , percloratos y podrian darse reacciones indeseables :

Existe incompatibilidad de halogenuros y oxidantes (perdxidos, cloratos
,percloratos..) pues los halogenuros podrian ser oxidados a halégeno que se
emitirfan al ambiente, contaminandolo.

e Se evitard la presencia de sulfuros pues a PH acido se puede formar 4cido
sulfhidrico que es poco soluble y volatil.

En todas las actividades que suponen la manipulacion de los residuos se usaran
los guantes e goma ldtex y gafas que habitualmente se utilizan en las practicas de
laboratorio.

Los recipientes de recogida de vertidos liquidos se dispondréan sobre bandejas
para retener posibles derrames.



3. TRATAMIENTO : METODO DE FORMACION DE FERRITAS

3.1. Fundamento del tratamiento de precipitacion de ferritas compuestas
Los jones metédlicos precipitan con sulfato ferroso en medio alcalino
formando compuestos de tipo ferritico MeyFe;«  insolubles con eficacias de
eliminacion del orden del 99,9% cuando se realiza en condiciones de pH, T% agitacion
y tiempo adecuadas.

Las condiciones de trabajo sou:

- pH=10,0+ 0,4

- [Fe™[Me™=15

- Flujo de aire=30 L/min ~
- Velocidad de agitacién = 560 rpm
- T%=60°C

- Tiempo=1 hora

1a secuencia de reacciones que explica este proceso de precipitacion es:

{. En ausencia de metales con la alcalinizacién del medio y de
oxigeno capaz de producir una oxidacion parcial tiene lugar la
formacion de la magnetita segln:

3FeSO4 + 6 NaOH + 40; ----> Fes0a+ 3Na,SO4 +3 H,O

2. En presencia de iones metalicos tiene lugar la incorporacién de
estos a las estructuras cristalinas del tipo espinela que se forman
de acuerdo con:

AMe™ 4+ 3FeSO4 + 6NaOH + % Oy > MexFes Osl +3 NapSOs + 3 H0+ X[ Fe™

total ]

~

3. Los iones Fe'” y Fe* que son desplazados de las espinelas en
formacién y con los OH en exceso del medio, provocan a
formacién de mas magnetita.

Fe'? + 2 Fe'? + 8 OH ——-> Fe;04 +3 H0
Gracias a la cual aumentan las propiedades magnéticas de las
solidos ferriticos que se forman.

Usos y aplicaciones de los 4xidos ferriticos formados:

o Pueden ser utilizados como pigmentos para pinturas de base blanca, para to
que deben ser micronizados y dependiendo del color tratados térmicamente.

o Debido a la capacidad adsorbente que presentan, pueden utilizarse para la
adsorcidn de H2S gaseoso (capacidad de adsorcion de 0,8mg de H25/g)

o Otras posibilidades de aplicacion puede ser la preparacion de polvos para
méquinas fotocopiadoras, de materias primas para la fabricacién de cintas
magnéticas © como material base para la fabricacion de nucleos para
transformadores eléctricos.



DIAGRAMA DE PROCESO

/

Dilucién 1/50 del vertido

'

Ajustar el conductimetro con patrones

L

Medir la conductividad del
vertido 1/50 ..y Bidon

.

Encender el bafio de agua a 60°C ‘j

!

Caleular 3, [Me ™]; y obtener g de FeSOa -
7H,0 necesarios para la reaccion

‘

Introducir en reactor 3 L de vertido y los g
requeridos de FeSO, - 7TH0

:

Ajustar pH = 10 con NaOH (10N hasta pH =8
y 2N hasta pH = 10)

.

Recircular el agua del bafio por la camisa T

.

Conectar el aire al reactor ‘
Regutar el reactor & 560 rpm J

!

Llevar a cabo la reaccién durante una hora
manteniendo la temperatura = 60°C y agitacion
constante dentro del reactor.

!

Dejar enfriar, vaciar el reactor y filtrar con
bombas eléctricas de vacio

Recoger la torta en recipiente
metdlico y tirar las aguas madres
a nH = neutro

Encender el espectrofotometro de absorcion
atémica con la lampara y datos
correspondientes

Preparar recta por adicion estandar con:
- Matriz de! bidén { 11 625 ml)
- Patrones de 0, 5, 10, 15, 20, 25 ppm
o bien 0, 2, 4, 6, 8, 10 ppm de cada
elemento metalico (Cu, Ni, Mn, Co,
Zn) :
- Agua destilada hasta 50 mi

]
+

Analizar el erlenmeyer i en A.A.

-

Representar en Excel y ajustar minimos
cuadrados (r = 07999}

) Obtener la concentracién del metal en la
matriz J

l Repetir para cada uno de los metales

Realizar el mismo proceso de
A.A. con las aguas madre del
filtrado




La condiciones ambientales del ensayo son :

P = 706 mm Hg
T=18-20°C
Reactivos

1. Sulfato ferroso heptahidratado , Fe $04.7 H,0, de calidad comercial.

2. Hidréxido sédico, Na OH 10 Ny 0,1 N, de calidad comercial.

1. Acido clorhidrico diluido, H C1 0,1 N (para limpieza de las varillas de vidrio
utilizadas en el compresor de aire).

Aparatos -

» Matraz redondo de cinco bocas de 5l de capacidad con camara 0 camisa
para termostatizar.’

» Gomas para conectar el bafio y el reactor

» Agitador de hélice (agitador de Heidolph cuyas instrucciones figuran en el
anexo 1)

% Peachimetro de campo

» Conductimetro de campo

» Bafio termostatico

» Compresor de aire

» Aparato de absorcion atomica

> Erlenmeyers, matraces, pipetas, ... para preparar la linea de calibrado

» Kitasatos, embudos, bombas de vacio y pape! de filtro

» Recipiente para recoger residuos solidos de la filtracion.

3.2. PROCEDIMIENTO OPERATORIO

Se comienza determinando la conductividad del vertido para calcular la
concentracion de metales en la disolucion y calcular asi la cantidad de sulfato
ferroso que necesitaremos.

Para no saturar el electrodo del conductimetro diluiremos 50 veces el vertido.
Después de ajustado con los patrones que viener con ¢l equipo, introducimos la
celda en la disolucién diluida. Calcularemos la concentracion de metales
presentes = [ Me+nji a partir de la conductividad AS/cm utilizando para ello la
siguiente ecuacion:

Y = 0,167% + 52,422x +17,2 Donde:
o x=Y[Me"};
o Y =AB/cm
Con esto podemos calcular la cantidad de reactivo sulfato ferroso necesario, a
partir de la conductividad AB/em y sabiendo que para realizar la precipitacion en
condiciones 6ptimas la relacion entre las concentraciones de los reactivos deben
cumplir la siguiente relacion:[Fe+2]/[Me+n]=15

Tomamos 3 litros del vertido del bidén 11 y los introduciremos en el reactor,
junto con los gramos necesarios de sulfato ferroso.

Se calibra el peachimetro con las disoluciones patron que le acompaiian y se
introduce la sonda por la boca correspondiente después iremos echando la sosa
10N, hasta alcanzar un pH proximo a 8 Para realizar ¢l “ajuste fino” hasta lograr



el pH 6ptimo de reaccion que se encuentra a pH =10 usaremos la sosa 2N. Se mide
el pH de la disolucion después de adicionar pequefias cantidades en agitacién
continua del reactor. Por encima de 40°C no introducir el electrodo de vidrio (se
dafiaria), por lo que a temperaturas superiores se deben de sacar muestras del
liquido y medir el pH fuera del reactor. Tampoco se debe dejar mucho tiempo el

electrodo dentro del reactor ya que tenemos una concentracion de protones grande

y podemos saturarlo (igual que antes con el conductimetro, por lo que diluimos la
muestra del bidon)

Durante todo este proceso se¢ calienta el bafio termostatico de agua hasta
alcanzar la temperatura optima de 60°C, y se permite el paso a la camisa del
reactor en circuito cerrado. Se conecta el compresor aire de modo que entre
directamente en el seno del fluido para favorecer el correcto aporte de O, y con ello
la oxidacién del vertido. Debemos asegurarnos que en el interior del reactor exista
una T = 60°C por lo que en una de las bocas del reactor tendremos ubicado un
termémetro que vigilaremos constantemente.

Se mantiene la reaccién durante una hora aproximadamente para que los iones metalicos
se precipiten ,y después de dejar enfriar un poco se filtra este precipitado a vacio con los

kitasatos de litro y las bombas eléctricas.

Las tortas de filtracion se dejan secar y se guardan en el contenedor II etiquetado

bajo el nombre de residuos solidos peligrosos.

La aguas madre filtradas una vez comprobado el rendimiento del proceso sc

neutralizan en caso necesario y se vierten al desagiie .

3.2.1. EQUIPO.

La mayor inversién del presupuesto ha ido a la adquisicién de equipos. Se describe a
continuacion el equipo utilizado.

- Reactor cilindrico de cinco bocas con camisa para termostatizar.

Es la parte fundamental para llevar a cabo el tratamiento. Se trata de un reactor
de 5 litros de capacidad, con posibilidad de medir pH, introducir agua para
termostatizar, medir temperatura, introducir aire y los reactivos. Se aporta la
fotografia 1 y 2, que dan idea perfecta del equipo. Un elemento esencial ha
sido el agitador de hélice, que debe de ser anticorrosivo, en teflon y que no
tiene que oscilar, luego una dificultad ha sido estabilizarlo, para lo cual la
cantidad de reactivos y de muestra a aportar hay que cuidarla, para que el

agitador tenga potencia suficiente. Ademas se han usado:

En el Anexo 11, se ha descrito con todo detalle el procedimiento de instalacion

del reactor y agitador.

Bafio termostatico y compresor de aire.

Peachimetro y electrodos combinados de vidrio.



Conductimeiro.

Equipo Espectrofotometria de Absorcién atémica de llama.

—

A continuacién se muestran fotografias, que muestran el proceso, y parte del equipo del
proceso de tratamiento y del analisis previo y final.

Fotografia 1. Reactor cilindrico de cinco bocas, con agitador montado para su
funcionamiento. :

Fotografia 2. Carga del reactor con pruebas del recipiente 2.
Fotografia 3. Preparacion del filtrado, con vacio.

Fotografia 4. Aspecto que presenta el residuo antes de! filtrado.
Fotografia 5. Equipo de espectrofotometria de Absorcién Atdmica.

Fotografia 6. Equipo de Espectrofotometria de AA, midiendo la concentracion de iones
metélicos, después del tratamiento.
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3.2.2 NORMAS DE SEGURIDAD.

Méxima precaucion con el hidroxido sédico ya que estamos preparando una disolucion
muy concentrada (10N) y a parte de ser caustica también nos podemos quemar durante
el proceso de disolucion de las lentejas o escamas. También hay que tener en cuenta el
material del envase de éste compuesto, ya que ataca al vidrio (debe ser un envase
plastico).

{ El procedimiento de instalacion del reactor se detalla en el Anexo 11 de esta memoria



4. CARACTERIZACION DE LOS VERTIDOS OBJETO DEL ESTUDIO

En la Memoria Intermedia, se presentd de manera exhaustiva un informe con todos los
reactivos que se utilizaban en todas las précticas que se realizaban a lo largo del curso.
Este estudio se informaba por ensefianzas y se calculaba el indice de significacion para
cada reactivo. Se han graficado todos esos resultados y a modo de ejernplo se presentan
dos gréficas, en las paginas siguientes, para reactivos inorganicos, y una para reactivos
orgénicos, con la significacion para el Modulo de AQL

De todo el estudio, se puede concluir que los metales, en forma i6nica, que se recogen
en el recipiente 11, objeto de este trabajo son los siguientes:

cobalto.
niquel.
cobre.
cine.
arsénico.
plata.
cadmio.
estafio.
antimonio.
mercurio.
plomo.
Hierro.
Aluminio.
Bismuto.
Manganeso.
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4.1 Método de determinacion cuantitativa del vertide

4.1.1. Método de estimacién de la concentracion global de iones metilicos por
conductimetria

Esta determinacion esta orientada al calculo de la cantidad de sulfato de hierr0
(I) necesaria para el tratamiento de precipitacion de los iones metélicos. la
concentracion global de iones metélicos esta a su vez relacionada con la conductividad ,
segun el documento referencia.

La ecuacion que relaciona estos parametros es la siguiente

Y = -0,167x% + 52,422% +17,2

Donde:
o x=Y[Me™
Y = M/cm

En nuestro estudio hemos comprobado ( ver memoria intermedia) que al aplicar
esta ecuacion para valores de conductividad mayores de aproximadamente 4000 iB/cm
no obtenemos valores reales de concentracion global de iones metalicos.

Como las disoluciones a tratar estan dentro de este rango, se decidimos corregir
la ecuacidon cambiando el signo del primer termino, habiéndose aplicado en este estudio
la ecuacién corregida

Y = 0,167%" + 52,422x +17,2

La determinacion practica de la conductividad se lleva acabo segin el procedimiento
Incluido como anexo 7.3

4.1.2.Método de determinacion cuantitativa

Esta determinacion estd encaminada a conocer el rendimiento de la reaccion de
precipitacién que se realiza en el tratamiento, por lo que se llevara a cabo el andlisis
cuantitativo de algunos elementos metalicos Zine, cobalto, niquel manganeso, plomo y
cobre,. antes y después del tratamiento. Esta determinacion se¢ realiza mediante
espectroscopia de absorcién atémica AA,  siguiendo procedimiento analitico de
“adicion patrén”



Se aplica el método de la adicién del patrén porque tiene la ventaja que tiende a
compensar las variaciones debidas a las interferencias fisicas y quimicas en la solucién
de Ja muestra y se utiliza ampliamente en espectroscopia de A.A

4.1.2.1 Método de “adicién patrén” por espectroscopia de absorcién atémica

Se transfieren dos o mas alicuotas de la muestra a matraces aforados. Se diluye
una de las muestras al volumen previsto y se obtiene la absorbancia de la solucién. A la
segunda, se agrega una cantidad conocida del analito y luego de diluirla al mismo
volumen que la anterior, se mide su absorbancia. También se pueden obtener datos para
otras adiciones de concentraciones conocidas del analito. Si existe una relacion lineal
entre al absorbancia y la concentracién (lo que debe establecerse por medio de varias
adiciones de concentraciones conocidas de analito), se aplica la siguiente relacion:

Ax=K Cx
At =K (Cs+ Cx)

Donde Cx, es la concentracién del analito en la muestra diluida y Cs es la
contribucién a la concentracién del analito agregado como patrén; Ax y At son las dos
absorbancias medidas. La combinacion de las dos ecuaciones da:

Cx = Cs Ax /(At - Ax)

Si se realizan varias adiciones, se puede graficar At en funcién de Cs. La recta
resultante se puede extrapolar a At = 0. La sustitucién de este valor en la ecuacién
anteriormente expuesta revela que en la interseccion Cx = - Cs



5. ESTUDIO DE ADAPTACION DEL TRATAMIENTO A NUESTRO TIPO DE
RESIDUOS
5.1 INTRODUCION:

En una primera fase del estudio se ha aplicado el tratamiento descrito en el apartado
3 dando unos resultados aceptables. no obstante la cantidad de reactivo utilizado de
sulfato de hierro (II) era elevada, por lo que en la segunda fase el estudio se ha
dirigido a ensayar este tratamiento con diferentes cantidades de dicho reactivo con
objeto de ajustar mejor el consumo de este.

Para realizar este estudio se ha hecho el seguimiento de varios iones Zinc,
cobalto, niquel manganeso, plomo y cobre, midiendo su concentracion mediante
espectroscopia de absorcién atémica AA, antes y después del tratamiento a la vez
que se variaba la concentracion de reactivo.

5.2 Primera fase. Comprobacion del método de tratamiento del que partimos
Comenzamos aplicando las condiciones de reaccion descritas en el apartado 3:

o T260°C

o pHI100,4

o flyjo de aire 30 1/ min,

o velocidad de agitacion

e 560 r.p.my laconcentracién de sulfato ferroso calculada a partir de la
ecuacion que correlaciona esta con la conductividad de la disolucion a
tratar,

5.2.1 Calculo de sulfato ferroso necesario,

segun la ecuacion
Y = 0,167x% + 52,422x +17,2 Donde:
o x=Y[Me™

Y = AS/cm

Pm del FeSO, - TH,0 = 277,85

Conductividad Concentracion Concentracion de
iB/em global de iones Sulfato de hierro
metalicos FeSQ, - 7H,0
¥ [Me™ p.p.m (g/L)
Residuo 1 5.330 4031,5 300,89
Residuo 2 4910 3764,0 266,56




5.2.2- Caleulo y expresion de resultados.

Mediante los datos obtenidos al representar la absorbancia frente a la concentracion
de cada uno de los metales estudiados (ver los graficos en el Anexo 7.4), extrapolamos
la recta obtenida para un valor de la ordenada (absorbancia) y = 0,0bteniendo asi el
valor de la concentracion del analito correspondiente. A continuacién mostramos un o
ejemplo detallado de calculo.

Grafica de antes:

Determinacion de cing con 11 mL de matriz
0,65 1 y =0,0113x + 0,483
06 4 R? = 0,8735
g
‘G L
£ 055
o L J
3 05+
2
045 3
014 L] L L L L}
0 2 4 6 8 10
Concentracion (ppm)

Grafica de después:

Determinacidn de cinc con 2§ mL do matriz

0.1 y= 0,0084x + 0,005
R?=0,9902

Ahsorbancia

0 z 4 6 8 10

Concentracién (ppm}

Hallamos el porcentaje de cada metal que ha precipitado en la reaccion.
o Zinc
o Antes de la reaccion:
[Zn] = 42774 - 50/11 = 194°29 ppm
o Después de la reaccion:
[Zn] = 0’595 - 50/25 =119 ppm
=(’524 ppm (en 11 mL)

194729 — 0’524

- 100 = 9939 %
194°29



Ton Concentracion antes | Concentracion Rendimiento
del tratamiento después

Cu? 49°795 1,716 96.60 %

Zn% 47°51 0’524 99.39 %

5.2.3.Conclusién: Con estas condiciones de temperatura, pH, agitacion, tiempo de
reaccion a nuestros residuos se obtienen Buenos rendimientos

5.3 Segunda fase. Estudio de la concentracién de reactivo precipitante

5.3.1 Introduccion:

Hemos estudiado €l rendimiento del tratamiento aplicando las siguientes cantidades de
reactivo sulfato de hierro I : 4300 g, 2000 g, 1500 gy 1000 gy 700g para tratar 3
litros de agua contaminada.

Para este estudio se ha aplicado el tratamiento con las mismas condiciones de reaccién
que en la fase uno, aplicandose el mismo método de determinacion cuantitativa.

Los elementos seleccionados para hacer el seguimiento del rendimiento de la reaccion
han sido Zinc, manganeso, plomo y cobre porque son frecuentes en nuestros vertidos, ¥
el cobalto y niquel aleatoriamente del resto de los iones que pueden aparecer.

5.3.2 Datos y resultados del tratamiento con diferentes concentraciones

RENDIMIENTO DEL TRATAMIENTO PARA DIFERENTES CANTIDADES
DE FeSO, - 7H,0 g/ 31 DE RESIDUO TRATADO

ION [Me™] ppm 4300 g 1500 g 700g
TRATADO Antes del tratamiento

Zn 4312 26,77 363,3 73,14
Mn 43,25 0,23 0,61 2,10
Cu 12,29 0,00 1,56 0,00
Pb 3,56 0,00 0,00 0,00

En el andlisis de las muestras tratadas no se encontré presente Cobre y Niquel, razon
por la cual no se incluyen datos de después del tratamiento ni de los rendimientos

Por otra parte observamos que al hacer el tratamiento con 700 g de FeSO4 - 7HR0 para
3 litros de muestra se obtienen unos buenos resultados por lo cual se ha obviado el hacer
el tratamiento a concentraciones de 2000 y 1000 g de FeSO, - TH20




RENDIMIENTO DEL TRATAMIENTO PARA DIFERENTES CANTIDADES
DE FeSO, - 7H;0 g/ 31 DE RESIDUO TRATADO

ION TRATADO 4300 g 1500 g 700¢
FeSO4 - 7TH,0 FeSO,4 * 7TH,0 FeSOQ4 * TH,0
Zn 99,4 91,6 % 98.3 %
Mn 99,5 % 98,6 % 95,1 %
Cu 100,0 % 87.3 % 100,0 %
Pb 100,0 % 100,0 % 100,0 %

5.3.3 Conclusiones del estadio:

Segln los datos de la tabla anterior se pone de manifiesto los buenos rendimientos
obtenidos utilizando 700 g de FeSQj « 7H,0 para 3 litros de muestra tratada. IEsto nos
permite utilizar menos cantidad de reactivo precipitante que el que se establecia en el
método de partida.

Los resultados de nuestro estudio nos pone de manifiesto por un lado que es posible
utilizar cantidades menores de reactivo precipitante que el que se indicaba en el
procedimiento de partida con resultados entorno al 100% de rendimiento

Esto presenta la ventaja de por una lado de disminuir Jos costos del tratamiento y
por otro obtener menor cantidad de residuos y por lo tanto disminuir el tiempo de
filtracién que es la etapa mas lenta del proceso.

Respecto a la ecuacién utilizada para calcular la cantidad de reactivo precipitante
necesario hemos comprobado que se debe de cambiar el signo del término
cuadratico.

Para la aplicacion del tratamiento de nuestros residuos en lo sucesivo, resulta mas
operativo no utilizar la ecuaciéon mencionada, ya que la experiencia adquirida nos
permite conocer aproximadamente la cantidad de reactivo precipitante a partir de los
valores de la conductividad del residuo, dentro de unos rangos.

Este trabajo le damos aqui por concluido pero se puede seguir estudiando la
optimizacion de la concentracién del reactivo.

De este tratamiento se obtiene un lodo de los metales precipitados que es un residuo
peligroso, y que se debe gestionarse a traves de Gestor autorizado.




6. CONCLUSIONES FINALES.

Se ha recopilado toda la documentacién y legislacién que afectaba al proyecto.

Se ha realizado un catdlogo de todos los vertidos que se realizan en el laboratorio, tanto
cualitativa como cuantitativamente.

Se ha disefiado un proceso selectivo de recogida, en seis recipientes distintos, y de elios
se ha Hevado a cabo el estudio del llamado recipiente 2.

Se han recogido los residuos, del recipiente 2, durante dos cursos, en dos laboratorios
distintos, y se ha llevado a cabo un procedimiento de recogida de vertidos y un
procedimiento de tratamiento. Se comprueba que las concentraciones de los iones en
los distintos periodos de recogida varian; se ha estudiado que la conductividad resulta
similar, con lo que el tratamiento se puede generalizar.

Se adquirié un equipo, de reactor con agitacion, que funciona correctamente para el
tratamiento efectuado.

Se ha comprobado fehacientemente, que el método ensayado, denominado de ferritas, es
un procedimiento vélido, para tratar los residuos de los cationes que hemos recogido y
ensayado. Se ha comprobado que las condiciones de temperatura, y pH previstas, eran
adecuadas para las conductividades de iones tratadas. Se ha comenzado utilizando la
cantidad de sulfato de hierro (II), calculada mediante la formula descrita en la memoria.
Esta ecuacion ha sido modificada, v después en el trabajo se ha modificado la cantidad
calculada inicialmente. Se han ido ensayando distintas concentraciones, hasta llegar a

un valor al final del trabajo, en funcion de las concentraciones que se tienen en nuestros
laboratorios.

La caracterizacién inicial de los vertidos, y los andlisis de las concentraciones de iones
se han llevado a cabo por Espectrofotometria de Absorcion Atémica. Se han
desarrollado procedimientos de utilizacion de equipo y de preparacion y analisis de los
distintos iones estudiados. Se han disefiado y utilizado, hojas de calculo para calculo y
presentacion de resultados y asi agilizar y mantener el proceso a fo largo del tiempo.

Se han dado los pasos para hacer un seguimiento y control del trabajo efectuado, donde
habréa que mejorar el proceso de filtrado, debido al tiempo que lleva el realizar las
filtraciones e todo los residuos tratados. Se disefiard para poder llevarlo a cabo en
continuo.

Por lo tanto consideramos, que se ha conseguido el objetivo:

Caracterizar los tipos de vertidos en laboratorios de docencia no universitaria.

Aplicar un método de tratamiento, consigniendo establecer las condiciones de trabajo
para distintos tipos de vertidos. Consideramos que es viable llevar a cabo este
tratamiento en otros laboratorios de ensefianza secundaria, lo que parece que podria ser
mas sencillo de tratar por ser menos contaminantes.

Desde el punto de vista medioambiental, se ha mejorado notablemente la calidad de las
aguas que se vierten, pues todos los vertidos se recogen y algunos se tratan.



Resaltar también el interés pedagdgico del provecto. Buena parte del trabajo, se ha
realizado con la colaboracion de nuestros alumnos, procurando integrar la actividad en
el proceso cotidiano de ensefianza, poniendo en evidencia que existen soluciones
técnicas eficaces, v mostrandoles cual debe ser la metodologia.
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