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Ablandamiento

Calcinacion

Dureza del agua

Indicador

Incrustacion

Ligando

Ligando quelante

GLOSARIO

Proceso que elimina los iones metéalicos de calcio y
magnesio por medio de intercambio id6nico con

compuestos especificos.

Proceso en el cual se provoca la descomposicion
térmica de un compuesto, aumentando la

temperatura.

Concentracion de elementos alcalinotérreos en el
agua, generalmente expresados en equivalentes mg
CaCOs/ L.

Compuestos quimicos generalmente acidos y bases
débiles que puede cambiar su color ante el cambio

de concentracién de determinado ion.

Aglomeraciones de compuestos organicos o

inorganicos que se forman en ciertas superficies.

Molécula o ion con por lo menos un par de electrones
compartidos disponibles para formar enlaces

covalentes coordinados con cationes.

Ligando que puede unirse a un ion metdlico mediante

mas de un atomo.
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Neutralizacion

Quelato

Valoracion

Reaccion quimica que ocurre entre un acido y una

base produciéndose una sal y agua.

Compuesto quimico que forma complejos con iones

metalicos.

Procedimiento mediante el cual una disolucion
estandar reacciona con un analito de estequiometria
conocida hasta el punto de equivalencia en el punto

final.



RESUMEN

El presente disefio de investigacidn muestra la metodologia para analizar
la formacion de incrustaciones en las tuberias que se encuentran en una linea
de produccién de hipoclorito de sodio; teniendo en cuenta que los reactivos
activos utilizados en la produccion de blanqueador son el hidroxido de sodio
(NaOH) y cloro gaseoso (Clz). El andlisis de incrustaciones en tuberias de
produccién de hipoclorito de sodio requiere de la utilizacion de métodos

cuantitativos especificamente, titulaciones acido-base y complejométricas.

El proyecto incluye el planteamiento de las hipétesis que fundamentan el
fenémeno de las incrustaciones. La formacion de las incrustaciones inicia
debido a la precipitacion de iones debido a la sobresaturacion, variaciones en la
alcalinidad de la solucién de hipoclorito y la dureza del agua que se suministra a
la planta donde se fabrica hipoclorito de sodio (NaClO); ademas, de la probable
sobresaturacién de hidroxido de sodio (NaOH) en la elaboracién del hipoclorito.
La caracterizacién tanto de compuestos hidroxido/carbonato como de iones
Ca*? y Mg*? existentes en la muestra de material incrustado se realiz6 mediante
la identificacion por medio de titulaciones complejométricas.

El andlisis de los compuestos se realizé por medio del método de
Winkler: se tituld la mezcla carbonato/hidréxido con un acido estandar y se
verificd el viraje en el punto final por medio de dos indicadores: la fenolftaleina y

el naranja de metilo.
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Mediante el procedimiento de pérdida por calcinacién, se cuantifico la
cantidad de carbonato de calcio en las incrustaciones a partir de la diferencia de
peso de diéxido de carbono producida.

La forma de manejar los datos fue por medio de la tabulacién para
realizar comparaciones entre los volumenes de acido o EDTA desplazados en

las titulaciones de la muestra de incrustacion disuelta.
Luego de determinar el compuesto, se realizaron pruebas de solubilidad;

con el uso de la estadistica descriptiva y el muestreo aleatorio se graficaron los
resultados de las pruebas de solubilidad en un rango de temperaturas.
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OBJETIVOS

General

Analizar y caracterizar las incrustaciones en las tuberias de produccién de

hipoclorito de sodio.

Especificos

1. Determinar el origen de las incrustaciones en las tuberias de produccion
de hipoclorito de sodio (NaClO).

2. Determinar la composicion de las incrustaciones por medio de

valoraciones de neutralizacion.

3. Analizar los Kps de los compuestos para determinar si existe
precipitacion.

4, Caracterizar los compuestos presentes en las incrustaciones por medio

de una curva de solubilidad.

5. Determinar la dureza total del agua mediante la titulacién

complejométrica.
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Hipotesis

La presencia de hidréxido de sodio en el agua puede provocar
incrustaciones en las tuberias debido a una sobresaturacién con hidréxido de
sodio que es parte de la composicion del blanqueador a base de hipoclorito de
sodio o bien provocar la precipitacion de compuestos de Ca y Mg debido a un
aumento de alcalinidad. El hidréxido de sodio y los carbonatos en exceso
forman una soluciéon sobresaturada en las tuberias que gradualmente se
cristaliza (precipitado) y forma aglomeraciones que se endurecen y crean las

incrustaciones.
Hipoétesis nula

El hidroxido de sodio se encuentra en una concentracion en equilibrio en
solucién acuosa, por lo tanto, no presenta sobresaturacién debido a su dilucién

total; ademas, la alcalinidad alta de la solucién de hipoclorito de sodio no

precipita la dureza temporal o total.
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INTRODUCCION

La formacién de incrustaciones se debe a la presencia de cationes (dureza
total) con cargas multiples y pueden formar compuestos comunmente
conocidos como sarro que obstruyen las paredes internas de las tuberias,
puede existir también la presencia de hidréxidos y carbonatos que debido a una
sobresaturacién de estos, se cristalizan en las paredes de las tuberias
bloqueando el flujo del fluido transportado, por lo tanto, generan pérdidas

econdmicas.

En la fabricacion de blanqueador se da el exceso de acumulacién de
sales en los contenedores o tuberias debido a la sobresaturacién del hidréxido
de sodio necesario en la produccién de blanqueador a base de hipoclorito de
sodio o debido a la precipitacion de otros metales debido a la alta concentracion
de carbonatos o soda cdaustica; provoca aglomeraciones que por medio de
intercambio idnico forman incrustaciones; las incrustaciones obstruyen las
tuberias, ademds, afectan a todos los accesorios en los cuales fluye el
hipoclorito de sodio (blanqueador). No todos los minerales o compuestos
poseen una misma tendencia de solubilidad con la temperatura, tal es el caso

de algunos carbonatos que son mas solubles al disminuir la temperatura.

La saturacion del hidréxido de sodio (s6lo puede encontrarse en un 50 %
p/v en la solucion) crea grupos de atomos en desequilibrio que forman
pequefios cristales; cada atomo representa una semilla que propicia la
cristalizacion, el crecimiento de los cristales se da por el proceso de adsorcion
hasta formar una incrustacién mayor; el tratamiento de estas incrustaciones

suele realizarse con agentes secuestrantes.
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El Kps permite determinar si un compuesto analizado precipitara,
mediante la comparacion con el Qps (producto de las concentraciones
molares), dicho producto es considerado un Kps experimental; si Qps es mayor
a Kps, el compuesto analizado precipita.
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1. ANTECEDENTES

Se enumeran los estudios de investigacion relacionados al analisis de
incrustaciones en diversos equipos industriales y métodos de ablandamiento

para eliminar las incrustaciones.

En 2014, Mario José Linares Morales, realiz6 la presentacién de los
resultados de la investigacion de tesis titulada Evaluacion comparativa técnica y
economica de los métodos de limpieza hidrocinética y limpieza quimica para
evaporadores tipo Roberts en ingenios azucareros, en la Universidad de San
Carlos de Guatemala; en dicho trabajo de investigacibn se mencionan los
problemas de incrustaciones presentes en las tuberias y otras partes no lisas de
los evaporadores, para eliminar las incrustaciones se utilizan dos métodos: uno
que implica una limpieza quimica con hidroxido de sodio y acido sulfamico;
mientras el otro método requiere de una limpieza hidrocinética que requiere de

agua a alta presion y soda caustica.

En 1999, lvonne Susseth Godinez Miranda, realizé la presentacién de los
resultados de la investigacion de tesis titulada Automatizacion de la
alimentacion y purga de un ablandador del tipo cal-intercambio ionico a
elevadas temperaturas, en la Universidad de San Carlos de Guatemala; dicho
trabajo de graduacién menciona los procesos de precipitacion que ocurren al
realizar un procedimiento de ablandamiento mediante cal — carbonato, que
explica que para dicho proceso pueden utilizarse otros compuestos hidréxidos
distintos al hidréxido de calcio Ca(OH)2, para provocar la precipitacién de la

dureza de calcio y magnesio.






2. MARCO TEORICO

2.1. Incrustacion

Proceso en el cual el material no deseado se deposita en una superficie,
dicho proceso puede ocurrir 0 no ante cambios de temperatura; los productos
de la incrustacion son un recubrimiento denso de precipitados regularmente de
origen inorganico formados por la precipitacion quimica de estos componentes
solubles en agua que se vuelven insolubles por cambios fisico-quimicos; dichos

precipitados al conglomerase en la superficie constituyen las incrustaciones.

2.2. Cristalizacion

Es la aglomeracién de particulas sélidas cristalinas en el seno de una fase
homogénea. La cristalizacion se desarrolla en dos etapas: la nucleacién y el

crecimiento.

Los mecanismos que permiten la cristalizacion son la sobresaturacion y la

diferencia de temperatura entre cristal y liquido.

2.3. Sobresaturacion

Es la diferencia entre la concentracion de un soluto en una disolucién y la
concentracion que tendria dicho soluto en una disolucion saturada en equilibrio.
En dicha condicion de sobresaturacion la solucion contiene cierta cantidad de
un soluto que excede la solubilidad de equilibrio; el exceso de soluto aparece
regularmente como precipitado.



2.3.1. Solubilidad

Es la medida de la cantidad de cierto soluto que puede disolverse en
determinado disolvente a ciertas condiciones para formar una solucién

saturada.

2.3.1.1. Solubilidad de equilibrio

Es el equilibrio que se da entre un compuesto idnico y sus iones en una
disolucion; cualquier cantidad adicional del compuesto provoca la
sobresaturacion de este, dicho equilibrio de solubilidad se expresa mediante la
constante de equilibrio de solubilidad. Una solucién se encuentra saturada

cuando el soluto disuelto y el no disuelto estan en equilibrio dinamico entre si.

2.3.1.2. Producto de solubilidad

Este producto determina la saturacion de la solucién, se representa con
Kps; representa el equilibrio estando en funcidn de la presion, la actividad iénica
y temperatura.

2.3.1.3. Kps
Es la representacion matematica de una reaccién quimica en la que se

presenta al sélido ibnico como reactivo y los iones disueltos del sélido en agua
como productos.



2.4. Proceso de formacion de incrustaciones

2.4.1. Nucleacion

Las incrustaciones se forman debido a un proceso conocido como
nucleacion mediante el cual se crea una nueva fase estable, creando una
superficie de contacto sélido-liquido, seguido del crecimiento del cristal hasta

formar una incrustacién. La nucleacién existe en dos formas:

J Nucleacion homogénea: se crea cuando se unen varios atomos y forman

un nucleo o semilla rodeado totalmente de liquido.

o Nucleacién heterogénea: en este caso el nucleo se forma en materiales
considerados impurezas o en las paredes del contenedor del liquido, son
el tipo de nucleacién mas comun debido a iones caracteristicos de la

dureza del agua.
2.4.2. Crecimiento
Es el proceso que se desarrolla luego de la nucleacién y en el cual el
nucleo cristalino aumenta de tamano debido a la adicién de nuevos iones o
particulas.
2.5. Compuestos formadores de incrustaciones
La determinacién de las incrustaciones en tuberias generalmente

conocidas como sarro, permiten verificar la dureza del agua o sobresaturacion

de un soluto, identificando regularmente tres principales compuestos: el



carbonato de sodio, bicarbonato de sodio e hidréxido de sodio; aunque suelen

encontrase compuestos similares de calcio y magnesio.

Figura 1. Formacion de cristales de incrustacion
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Fuente: Nucleacion. http://cienciamaterials.wikifoundry.com/page/Reports+G12. Consulta: 13 de
enero de 2016.

2.6. Analisis e identificacion de compuesto incrustantes

2.6.1. Método de Winkler (titulaciéon acido/base)

Es un método de analisis cuantitativo para carbonatos/hidréxidos, en
donde se titulan ambos componentes en una muestra, con un &acido
estandarizado como el acido clorhidrico hasta el punto final con un indicador de
intervalo acido en la primera alicuota. Una cantidad de cloruro de bario no
medida se agrega a una segunda alicuota para precipitar el ion carbonato,
después el ion hidroxido es titulado hasta el punto final de la fenolftaleina;
basicamente el cloruro de bario (BaClz), hace precipitar los iones carbonato
como carbonato de bario (BaCOs) para asi titular el hidroxido de sodio (NaOH)

remanente con acido clorhidrico (HCI), la titulacién con la fenolftaleina como



indicador representa la alcalinidad parcial (alcalinidad P) y la titulacién con
naranja de metilo representa la alcalinidad total (alcalinidad M)

2.6.1.1. Reactivos
. Acido clorhidrico (HCI)
Es un liquido incoloro humeante, posee un tono amarillento. Es un acido
fuerte de alta estabilidad térmica, es obtenido mediante la reaccién de cloro e
hidrégeno gaseosos en agua.
2.6.1.2. Indicadores
. Indicador fenolftaleina
Es un indicador de pH que en soluciones &cidas es incoloro, pero en
presencia de bases se torna rosa o violeta, su rango de viraje es entre un pH =

8.2 (incoloro) y pH = 10 (rosado).

Figura 2. Estructura de la fenolftaleina

Fuente: Los colores y la quimica de los indicadores de pH.
http://www.compoundchem.com/2014/04/04/the-colours-chemistry-of-ph-indicators/.
Consulta: 13 de febrero de 2016.



o Indicador naranja de metilo

Es un compuesto colorante indicador azoderivado con viraje de rojo a
naranja-amarillento desde un pH = 3,1 hasta un pH = 4 4.

Figura 3. Estructura naranja de metilo
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Fuente: Naranja de metilo.
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/sial/114510?lang=en&region=GT. Consulta: 13 de
febrero de 2016.

2.6.1.3. Reacciones de determinacion
. A continuacién, para determinar el hidroxido de sodio (NaOH):
o Precipitar el carbonato

C03_2 (ac) + Ba+2(ac) = BQCO3(S)



o Para titular el hidroxido

OH_(aC) +H+(ac) = HZO(ac)

[Rosado] [Incoloro]
o A continuacién, para determinar el carbonato de sodio (Na2CO3):
o Titulacién del carbonato
. Primera etapa

C0;"* 4+ H* s HCO3

[Amarillo] [Naranja]

. Segunda etapa

HCO,~ + HY 5 H,CO,

[Rosado] [Incoloro]

2.6.2. Valoracion complejométrica

Son las titulaciones en las cuales los iones metdlicos reaccionan con un
ligando apropiado para formar un complejo; identificando el punto de
equivalencia mediante el uso de un indicador de iones metalicos al aplicar un
método analitico de titulacién volumétrica con acido etilendiaminotetraacético
(EDTA).



2.6.2.1. Reactivos
J EDTA
El acido etilendiaminotetraacético es el titulante complejométrico mas
utilizado. Para preparar soluciones de EDTA estandar se utiliza el
etilendiaminotetraacético disddico dihidrato (NazH2Y<2H20).
J Cloruro de amonio (NH4Cl)
Es un compuesto quimico que se encuentra comercialmente como un

polvo blanco o incoloro, es inodoro e higroscopico; ademas, reacciona
violentamente con nitrato de amonio y clorato de potasio.

o Hidroxido de amonio (NH4OH)

Es una solucién incolora de amoniaco en agua con un olor acre.
Generalmente se encuentra en concentraciones del 30 % y se utiliza en
productos de limpieza y en fertilizantes.

2.6.2.2. Indicadores
o Indicador negro de eriocromo T

El negro de eriocromo T se comporta tanto como indicador acido/base y

como indicador de iones metalicos; dicho compuesto tiene un &cido sulfénico

que se disocia por completo en agua y dos grupos fendélicos que se disocian

parcialmente.
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Figura 4. Estructura del negro de eriocromo T
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Fuente: Determinaciéon complejométrica.
http://www.escritoscientificos.es/trab21a40/durezagua/pagina09.htm. Consulta: 13 de febrero de
2016.

° Indicador de calcon

Es un compuesto conocido como eriocromo azul y su nombre IUPAC es
acido 2-hidroxi-1-(2-hidroxinaftil-1-azo) naftaleno-4-sulfénico, sal sodica, se
utiliza como indicador complejométrico para analisis de iones metalicos de Al,

Cao Zr.
Figura 5. Estructura calcon
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Fuente: Indicador para complejometria.
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/fluka/45550?lang=en&region=GT. Consulta: 13 de
febrero de 2016.
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2.6.2.3. Reacciones de complejamiento

| Con NET

La siguiente reaccion muestra el complejo formado del metal con el
indicador (Min) disolucién roja, luego con el primer exceso de EDTA la

disolucion se vuelve azul y se forma un complejo metalico con el EDTA MY-=2.

MIn~ + HY 3 s HIn™%2 + MY~2
[Rojo] [Azull

En esta reaccién de complejamiento se determina la concentracién de

iones Ca*?y Mg*2, como un equivalente de carbonato de calcio (CaCO3).

o Con calcén (ACC)

La siguiente reaccién muestra el complejo formado del metal con el
indicador (Min) disolucién roja, luego con el primer exceso de EDTA la
disolucion se vuelve purpura y se forma un complejo metalico con el EDTA
(MY-).

MIn~ + HY 3 s HIn™? + MY~2
[Rojo] [Purpura]

En esta reaccién de complejamiento se determina la concentracién de

iones Ca*2.

2.7. Factores que influyen en la formacion de incrustaciones

Los factores principales que determinan la formacién de incrustaciones

son:
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e Temperatura
e Dureza del agua en el sistema de produccion
¢ Nivel de alcalinidad o acidez

¢ Niveles de iones formadores de incrustaciones

2.8. Dureza del agua

Propiedad del agua que permite medir la capacidad de formar
incrustaciones si existen cantidades disueltas de sales de magnesio y calcio.

Los tipos de dureza de agua segun los compuestos presentes son los
siguientes:

2.8.1. Dureza total
Denominada también titulo hidrotimétrico (TH). Mide el contenido total de
iones Ca** y Mg**. Se puede analizar mediante la dureza del calcio, THCa, y la
dureza de magnesio, THMg.
2.8.2. Dureza permanente
Este tipo de dureza existe mientras el agua no contenga carbonatos. Mide
el contenido de Ca** y Mg** después de someter el agua a ebullicién durante

media hora, filtracion y recuperaciéon del volumen inicial con agua destilada. El
método es de poca exactitud y depende de las condiciones de ebullicion.
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2.8.3. Dureza temporal

Es la dureza que se determina a partir de la presencia en el agua de los
iones HCO32+, se elimina por ebulliciéon. Es la diferencia entre la dureza total y la

permanente.
2.9. Métodos de ablandamiento

Ablandar el agua de produccién permite eliminar los minerales que le dan
sus caracteristicas al agua dura; las reacciones quimicas para ablandar el agua,
eliminan los iones Ca*?y Mg*2, conocidos como minerales duros.

2.9.1. Método cal — carbonato

Mediante este proceso compuestos totalmente solubles se transforman en
compuesto insolubles que se precipitan eliminando los metales Ca*? y Mg*? una
vez formados sus compuestos inorganicos.

El método cal — carbonato requiere la utilizacion de dos compuestos para
ablandar el agua: hidréxido de calcio, Ca(OH)z, que elimina la dureza temporal
provocada por carbonatos/bicarbonatos y el carbonato de sodio, Na2COs, que

se utiliza para eliminar la dureza permanente que representa los compuestos

gue no son carbonatos. Las reacciones son las siguientes:

J Eliminar dureza temporal

Ca(HCO3), + Ca(OH), — 2CaC0; | + 2H,0
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Mg(HCO3), + 2Ca(OH), - Mg(OH), 1 + 2CaC03 | +2H,0

. Eliminar dureza permanente

CaS0, + Na,C0O; = CaCO; ! + Na,SO0,

2.10. Proceso de produccion de hipoclorito de sodio

El proceso de produccion de hipoclorito de sodio (NaClO) requiere de los

reactivos: hidréxido de sodio (NaOH) y cloro gaseoso (Clz).

2.10.1. Hidroéxido de sodio (NaOH)

El hidréxido de sodio es un solido blanco e industrialmente se utiliza como
disolucion al 50% p/v 0 como escamas solidas. Es soluble en agua, mientras se
diluye en agua se crea una reaccion exotérmica (libera calor), absorbe
humedad y es corrosivo en metales y tejidos.

2.10.2. Cloro gaseoso (Cl2)

Es un compuesto quimico que se utiliza ampliamente en la industria como
blanqueador y para purificar agua, en condiciones normales de presion y
temperatura es un gas amarillento.

2.10.3. Reaccion para obtener hipoclorito de sodio (NaClO)
El blanqueador mas comun que se utiliza en las actividades cotidianas es

la que contiene como ingrediente activo al hipoclorito de sodio que

comercialmente se encuentra en proporciones de entre 3 % y 6 % en masa,
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preparandose por medio de la reaccion de cloro gaseoso (Clz2) y una solucion
fria de hidréxido de sodio (NaOH).

Cly(g) + 2NaOH(ac) —— NaCl(ac) + NaClO(ac) + H;0(])

El hidroxido de sodio se disuelve en agua en grandes contenedores que
realizan produccion por lotes; luego, de disolver el NaOH se inyecta el gas cloro
(Clz) continuando la mezcla en un periodo de tiempo hasta obtener un
compuesto amarillento que tiene el olor caracteristico del hipoclorito de sodio,
NaCIO.

Figura 6. Diagrama de flujo de la planta de produccién de hipoclorito
de sodio
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Fuente: elaboracion propia.
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2.10.4. Reacciones mas comunes de precipitacion de
compuestos insolubles en el proceso de mezcla previo
a inyectar gas cloro (Cl2)

Estas reacciones ocurren basicamente debido a un proceso similar al
ablandamiento mediante cal-carbonato, con la diferencia de utilizar hidroxido de
sodio (NaOH) en vez de hidréxido de calcio (Ca (OH)2).

o Reacciones de precipitacion al agregar el carbonato de sodio, Na2COs
CaS0, + Na,C0O; = CaCO; ! + Na,S0,
J Reacciones de precipitacion al agregar el hidroxido de sodio, NaOH
MgS0O, + 2NaOH - Mg(OH), | + Na,SO0,

Ca(HCO3), + 2NaOH - CaCO3; ! + Na,C0; | +2H,0

Mg(HCOs), + 4NaOH — Mg(OH), | + 2Na,C05 L +2H,0

2.11. Calcinacion de minerales

La calcinacion es la descomposicién térmica y quimica de un compuesto
por efecto de la energia calorifica, generalmente al realizar cualquier

procedimiento de calcinacion se obtendra un éxido y un gas.

La temperatura permite realizar la descomposicién del carbonato de calcio

selectivamente mediante la elevacién de temperatura hasta aproximadamente
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850 °C se da la descomposicion total del carbonato de calcio (CaCQOs), en 6xido
de calcio (CaO) y didéxido de carbono (COz2), cuya reaccion inicia desde una
temperatura de 700 °C. Cuando la temperatura se acerca a los 900 °C ya no se
produce mas CO:2 a partir del carbonato de calcio, aunque si de otros
compuestos.

La reaccion general para la calcinacién de un carbonato es la siguiente:

MC03 (s) AH MO(S) + COZ (g)

Donde:

o M, representa al metal (Ca, Mg, Fe, etc.)
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables
Tabla . Analisis de variables (dureza temporal)
Factor de analisis Factor de control
Férmula
No. Variable o . No
quimica Constante | Variable | Controlable
controlable
Determinacion de iones hidréxido, carbonato o bicarbonatos
1 Hidroxido de sodio [NaOH] X X
2 | Carbonato de sodio [Na2COs] X X
Bicarbonato de
3 ] [NaHCO3] X X
sodio
4 Hidréxido de sodio / [NaOH]/ X X
Carbonato de sodio [Na2COs3]
Carbonato de sodio
[Na=COs)/
5 / Bicarbonato de X X
) [NaHCO3]
sodio
Fuente: elaboracion propia.
Tabla Il. Analisis de variables (dureza total)
Formula Factor de andlisis Factor de control
No. Variable P . No
quimica Constante | Variable | Controlable Controlable
Determinacién de concentracion de iones Ca*? y Mg+?
1 ppm Ca*? Cat? X X
2 ppm Mg+? Mg+? X X

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla lll. Variables dependientes de analisis
Factor de analisis Factor de control
Variable Unidad . No
Constante | Variable | Controlable controlable
_Concentramon Pgrt’es por mg/L X X
iones millén
Gramos
Solubilidad /100 g/100mL X X
mililitros
Volumende | priito | mL X X
valoracion
Fuente: elaboracion propia.
Tabla IV. Variables independientes de analisis
Factor de analisis Factor de control
Variable Unidad . No
Constante | Variable | Controlable controlable
Temperatura Grac!os °C X X
Celsius
Fuente: elaboracion propia.
Tabla V. Variables a medir
Variable Unidad Dispositivo
Grado i
Temperatura °C ) Termometro
Celsius
Volumen mL Mililitro Probeta/pipeta/bureta
Masa G Gramos Balanza analitica

Fuente: elaboracion propia.
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3.2. Delimitacién del campo de estudio

. Area: desinfeccion y limpieza.
o Industria: detergentes y desinfectantes.
o Proceso: realizar un analisis de los depédsitos de incrustaciones en las

tuberias que transportan blanqueador para proponer un sistema o medio
de limpieza.

J Etapa del proceso: evaluacion de los métodos mecanicos y quimicos de

remocion de incrustaciones, tratar la dureza o evitar la sobresaturacion.

o Ubicacién: la verificacién del problema se desarrollara en una planta de
produccién de blanqueador en la ciudad capital de Guatemala. En tanto
que el analisis de las muestras se realizara en el laboratorio de la fabrica
y algunas muestras en los laboratorios de la Escuela de Ingenieria
Quimica de la Facultad de Ingenieria.

o Factores de analisis: la temperatura contribuye a que los procesos de
sobresaturacion se desarrollen ademas de las reacciones de
precipitacion.

3.3. Recursos humanos disponibles

e Investigador: Edin Elias Morales Lima

e Asesor: Ing. Victor Manuel Monzén Valdez
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e Profesional responsable de la planta: Ing. Sergio Echigoyen

3.4. Recursos materiales disponibles

3.4.1. Materia prima

3.4.1.1. Determinacién de la dureza del agua de
produccion, % de Ca*? y % de Mg*?en una

muestra de incrustacion

o Indicador negro de eriocromo T

. Indicador de calcédn

J Solucién estandar de EDTA 0,01M
J Solucion de NaOH 1 M

o Buffer amoniacal de pH= 10
° Trietanolamina
3.4.1.2. Determinacion de carbonatos/hidroxidos
. Indicador fenolftaleina
o Indicador naranja de metilo

o Agua destilada
J Cloruro de bario (BaClz)
J Solucion de HCI de 0.1M

3.4.2. Cristaleria

° 2 matraces volumétricos 500 mL

o 4 matraces Erlenmeyer 250 mL
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o Soportes con pinzas para bureta
o 2 buretas 25 mL
J 2 pipetas 10 mL

J 1 desecadora

| 5 beacker 100 mL

o 4 matraces Erlenmeyer 125 mL
o 7 tubos de ensayo

o 1 probeta de 250 mL
o 1 probeta de 10 mL

. 3 crisoles

3.5. Técnica cualitativa-cuantitativa

Para analizar la formacion de las incrustaciones se utilizan los métodos
analiticos de dureza temporal y dureza total, ademas, de pérdidas por
calcinacion; se cuantifican de esta manera los iones presentes en el fluido que
circula por tuberias, bombas y otros dispositivos; se verifican, ademas, las
reacciones que dan productos insolubles en agua o hipoclorito que provocan
una precipitacion subita.

Mediante valores de concentracién de iones Ca*?>, Mg*? y mezclas

hidréoxido/carbonatos.

o Método de Winkler: consiste basicamente en dos valoraciones acido-
base que mediante los cambios de color del indicador utilizado en cada
alicuota proporciona los volumenes desplazados por titulaciéon para una
comparacién de estos y asi determinar la mezcla hidroxido/carbonato

existente.
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Andlisis de dureza total: se determina mediante una titulacién
complejométrica con la cuantificacion de los volumenes desplazados en
la formacion de los complejos de EDTA con los iones metalicos,
mediante el viraje de los respectivos indicadores.

Pérdida por calcinacion: por medio de una extraccién de humedad y un
proceso de calcinacion se determina el didxido de carbono (COz2)
eliminado de la muestra que mediante la estequiometria permite

determinar la cantidad de carbonato disponible.

Figura 7. Técnica cualitativa-cuantitativa

Inicic

Preparacian de
musstras para el
andlisis

:

Preparacidn de la
cristaleria

l

Prepararios
reactivas para fa
titulacian

l

Determinar los
compuestios
farmadares de
Incrustaciones con
el métoda de
winkler y el analisis
de dureza tazal

\ 2 b 4
Werificar el valuren Ewaluarla
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de los Indicadores Incrustacidn

C D

Fuente: elaboracion propia.
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3.6. Recoleccion y ordenamiento de los datos

Figura 8. Procedimiento para determinar la dureza total (agua de

produccion)
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' can EDTA 0.01 M

b

Y
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 9. Procedimiento para determinar la dureza calcica (agua de
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 10. Procedimiento para determinar mezclas hidréxido/carbonato
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 11.
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 12. Procedimiento para determinar iones calcio en una muestra
de incrustacion
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 13. Procedimiento para determinar iones calcio y magnesio en
una muestra de incrustacion
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Fuente: elaboracion propia.
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Figura 14. Procedimiento de pérdida por calcinacion para determinar
los carbonatos
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Fuente: elaboracion propia.
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3.6.1. Preparacion de soluciones a utilizar

Solucién de acido clorhidrico (HCI) 0,1M (200 mL): se agregan 1,65 mL
de HCI a un matraz de 200 mL hasta aforar.

Solucién de hidréxido de sodio (NaOH) 1 M (200 mL): se disuelven 8
gramos de NaOH en un beacker y posteriormente se agrega dicha

solucién a un matraz de 200 mL hasta aforar.

Solucion de EDTA 0,01 M (1 000 mL): pesar y agregar 3,8 g de
Na.H2Y+*2H20 en un matraz de un litro, luego agregar entre 600 y 800 mL
de agua destilada, mezclar por 15 minutos, después de disolver todo
aforar hasta 1 000 mL.

Solucién buffer amoniacal, pH = 10 (100 mL): diluir 57 mL de NHs

concentrado y 7 g de NH4Cl en agua destilada, aforando hasta 100 mL.

3.6.2. Identificacion de mezclas hidroxido/carbonatos

mediante los volumenes encontrados

Componentes en la Relaciones entre V; y Vypc €n la valoracion de un
muestra volumen igual de muestra
NaOH Vi=Vioe
Na2COs Vi =2 Ve
NaHCO3 Vi=0, Vwe>0
NaOH, Naz=COs Vi > V2 Vune
Na2COs, NaHCO3 Vi< V2 Vine

Fuente: SKOOG, Douglas; WEST, Donald. Fundamentos de quimica analitica. p. 391.
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3.7. Determinacion de las corridas a realizar

Se determina la cantidad de corridas a realizar, con un nivel de confianza
de 95 %, una confiabilidad de 1,96, un nivel de significancia de 5 % y un error
estimado de 21 %.

Z’p
N = ¢
E2

° Z = confiabilidad

° P = nivel de confianza
o Q = nivel de fracaso
° E = error estimado

Se determina el niumero de corridas:

1,96)2(0,95)(0,05
_ (L992(099)(009) _,
(0,21)2
N = 4 corridas
3.8. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion
Tabla VI. Concentraciones promedio de hidroxido/carbonato medidas

segun registros mensuales previo a agregar gas cloro (Cl2)

Mes Concentracion NaOH (mol/L) Concentracion Na,COs (mol/L)
Analisis en fabrica Promedio Analisis en fabrica Promedio
Enero
Febrero

33



Continuacioén de la tabla VI.

Marzo
Abril
Mayo
Junio
Julio
Fuente: elaboracién propia
Tabla VIl.  Volumenes determinados en la valoracion complejométrica
del agua de produccion
Muestras de agua de | Vner Vaac [Ca*?] [Mg+?] [CaCOs]
tuberias (mL) (mL) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
Promedio
Muestras de agua de | Vner Vaac [Ca*]] [Mg+?] [CaCO3]
contenedores (mL) (mL) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
Promedio
Fuente: elaboracion propia.
Tabla VIIl.  Volumenes desplazados en analisis de Winkler

No. de analisis | Vi (mL) Vnm (ML)
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Continuacioén de la tabla VIII.

Promedio

Fuente: elaboracion propia.

Tabla IX. Solubilidad de las incrustaciones a distintas temperaturas

analizadas

Solubilidad (g/100mL) | Temperatura (°C)
35
47
83
88

Fuente: elaboracion propia.

Tabla X. Porcentaje de perdida por calcinacién

Corrida % de pérdida %CaCOs;
1
2

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XI. Porcentajes de iones calcio en las incrustaciones

Corrida %Ca0l %Ca
1

2
3
4

Fuente: elaboracion propia
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Tabla Xll.  Porcentajes de iones magnesio en las incrustaciones

Corrida %MgO %Mg
1
2
3

Fuente: elaboracion propia.

3.9. Metodologia y calculos

3.9.1. Determinar la concentracion de NaOH y Na2COs al inicio
de la produccion

Donde:

o Cg= concentraciéon de NaOH/Na2COs (mol/L)
o mg= masa de compuesto (mol)

o Vp= volumen de cada lote de produccién (3936,40 L)

Nota: la masa del compuesto se obtiene de la siguiente manera:

_ %c xmy
B = "py
Donde:
| %c = porcentaje de NaOH/Na2COs segun proveedor
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m, = masa total del lote (g)

PM= peso molecular del compuesto (g/mol)

3.9.2. Determinar dureza total

C
Ceaco, = Vipr X = x 1000 x 100,09

alicuota

Donde:

Ccaco, = concentracion de carbonato de calcio (mg/L)

Vner= volumen de EDTA con indicador negro de eriocromo T (mL)
Cepra= concentracion de EDTA (mol/L)

Vauicuota= VOlumen de alicuota de agua de produccion (mL)

1000 = factor (mmol/mol)

100,09 = peso molecular CaCOs (mg/mmol)

3.9.3. Determinar la dureza total calcica

CE DTA

Cearz = Vace X x 1000 X 40,08

alicuota

Donde:

C.q,+2 = concentracion de iones calcio (mg/L)

Vace= volumen de EDTA con indicador de calcén (mL)
Crpra= concentracion de EDTA (mol/L)

Vaicuota= VOlumen de alicuota de agua de produccion (mL)
1 000 = factor (mmol/mol)

40,08 = peso molecular de Ca (mg/mmol)
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3.94. Determinar la dureza magnésica

C
X 1000) — (Vace X —224 % 1000))

alicuota alicuota

CE DTA

CM +2 = 24)31((VNET X

g

Donde:
o Cug+2 = concentracion de iones de magnesio (mg/L)
J 24,31 = peso molecular de Mg (mg/mmol)
3.9.5. Determinar la solubilidad de la incrustacion

S = i
~ 100 mL H,0

Donde:

e S =solubilidad (g/100 mL)

e m; = masa incrustacion (g)

3.9.6. Calcular % de CaCOs a partir del valor de pérdida por
calcinacion proporcionado por el analisis de las
incrustaciones en el laboratorio LAFIQ

% CaC0O5; = LOI x 2,274 x 100

Donde:

J LOI = pérdida por ignicién (g de CO2 formados)
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o 2,274 = factor (100,089 g/mol CaCOs/ 44,011 g/mol COz2)

3.9.7. Calcular el Kps experimental de CaCOs

Kps = [Ca*?][C0;7%]

Donde:
J [Ca*?] = concentracién de iones calcio (mol/L)
J [COs 2] = concentracion de iones carbonatos (mol/L)

3.10. Analisis estadistico

x1 +x2+"'+xi

X =
n
Donde:
. X = valor promedio
o x; = valor por corrida i
J n = numero de corridas
o = /Zilﬂ()_(—xi)z
n-1

Donde:
o o = Desviacion estandar
J x = promedio de corridas realizadas
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3.11.

x; = valor por cada corrida realizada

n = nUmero de corridas realizadas

Plan de analisis de resultados

3.11.1. Métodos utilizados segun el tipo de variables

Método de Winkler para analizar mezclas de carbonatos/hidréxidos.
Método de analisis de dureza total del agua de produccion mediante
complejometria.

Digestion acida para poder analizar la muestra de las tuberias.

Anadlisis de incrustaciones por medio de la calcinacién de la muestra de
material sélido.

Analisis de la solubilidad de las incrustaciones respecto de cambios de

temperatura.

3.11.2. Programas a utilizar para analisis de datos
Microsoft Visio: software que permite la realizacion de diagramas de flujo
de los procedimientos requeridos para el analisis de las incrustaciones en
las tuberias de produccién de hipoclorito de sodio (NaClO).
Microsoft Excel: hoja de célculo que permite realizar las operaciones
mediante férmulas, ademas, de las graficas que permiten describir los

comportamientos o tendencias en la investigacion.

Microsoft Word: procesador de texto que permite redactar el contenido

del trabajo de graduacion.
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Tabla XIII.

4. RESULTADOS

Concentraciones promedio de hidréoxido/carbonato medidas

segun registros mensuales previo a agregar gas cloro (Cl2)

Concentracion NaOH (mol/L)

Concentraciéon Na;CO; (mol/L)

Mes
Andlisis en fabrica Promedio Andlisis en fabrica Promedio
Enero | 1,567 | 1,568 | 1,568 | 1,566 1,567 0,001 | 0,002 | 0,001 | 0,002 0,0015
Febrero | 1,569 | 1,569 | 1,568 | 1,566 1,568 0,002 | 0,001 | 0,002 | 0,002 0,0017
Marzo 1,566 | 1,569 | 1,569 | 1,565 1,567 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,002 0,0020
Abril 1,565 | 1,564 | 1,564 | 1,565 1,564 0,001 | 0,002 | 0,001 | 0,002 0,0015
Mayo 1,563 | 1,565 | 1,564 1,564 0,001 | 0,001 | 0,002 0,0014
Junio 1,562 | 1,565 | 1,568 1,565 0,002 | 0,001 | 0,001 0,0014
Julio 1,565 | 1,565 | 1,565 | 1,564 1,565 0,002 | 0,002 | 0,001 | 0,001 0,0014
Fuente: elaboracion propia.
Figura 15. Concentraciones de NaOH previo a agregar el gas cloro (Cl2)
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o
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==
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=
=
2 1,565 -
e
E 1,564 -
© 1,563 -
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m Concentracion de hidréoxido de sodio por mes

Julio

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 16.

(Cl2)
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0,0025 -

0,002 -

1

|

Concentracion Na,CO5(mol/L)

0,0015 -
0,001
0,0005
o

Enero

Febrero

Marzo

Abril Mayo

Junio

m Concentracion de carbonato de sodio por mes

Julio

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIV. Concentraciones de Ca*?y Mg*?en el agua de produccion

Corrida (tuberias) (mf; (\r,‘:f_(; (L?;/ﬂ (mgg/ﬂ [(i?n(;c/)lﬂ
1 6 3,1 24,85 14,10 120,11
2 6 2,8 22,45 15,56 120,11
3 5,9 2,5 20,04 16,53 118,11
4 5,9 2,9 23,25 14,59 118,11
Promedio 22,65 15,19 119,11
Corrida VNET Vace | [Ca*?] [Mg*3] [CaCO3]
(contenedores) (mL) (mL) | (mg/L) (mg/L) (mg/L)
1 5,7 2,9 23,25 13,61 114,10
2 5,5 2,9 23,25 12,64 110,10
3 5,6 2,9 23,25 13,13 112,10
4 5,6 2,8 22,45 13,61 112,10
Promedio 23,05 13,25 112,10
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Tabla XV.

Tabla XVI.

Tabla XVII.

Volumenes analizados, método de Winkler

Corrida | Vi (mL) | Vnm(mL)
1 4,60 6,00
2 5,50 8,10
3 7,50 11,00
4 4,90 9,50
Promedio 5,63 8,65
Fuente: elaboracion propia.

Concentraciones promedio de hidréxido de sodio y carbonato

de sodio en el blanqueador

Corrida | [NaOH] (mol/L) | [Na2CO3] (mol/L)
1 0,035 0,025
2 0,058 0,028
3 0,075 0,035
4 0,049 0,046
Promedio 0,053 0,034

Fuente: elaboracion propia.

Porcentajes de oxido de calcio y 6xido de magnesio en las

incrustaciones

Compuesto - lon | Porcentaje (%)
CaO 50,60
Ca*? 36,17
MgO 4,70
Mg*2 2,84

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVIII. Porcentajes de pérdida por ignicion

% de CO2 | % CaCOs
38,30 87,09

Fuente: elaboracion propia.

Tabla XIX. Comparacion de Kps experimental y teérico del carbonato de

calcio, CaCOs

Kps tedrico 2,9 X10°
Qps experimental 0,39

Fuente: elaboracion propia.

Figura 17. Efecto de la temperatura sobre la solubilidad de las

incrustaciones

=
N

=
o

co

Solubilidad (g/100 mL H,0)
o]

(0] 20 40 60 80 100

Temperatura (°C)

Fuente: elaboracion propia.

Ecuacion resultante de la gréfica en la Fig. 7: S = 1,4051e%02"7(T) con R? =
0,894.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

La tabla XIII muestra los valores de las concentraciones tanto de hidréxido
de sodio como de carbonato de sodio; dichas concentraciones se establecieron
mediante los porcentajes de estos compuestos en los registros del proveedor
de hidroxido de sodio; al multiplicar el peso de cada saco (25 kg) por el
porcentaje se obtuvo la masa de cada compuesto; esta cantidad de compuestos
se disolvid en un volumen de agua V = 3936,40 L /dia. La concentracién de
NaOH fue alta en febrero con un valor de Cnaon = 1,57 M y fue baja en los
meses de abril y mayo con un valor de CnaoH = 1,56 M; en tanto que la
concentracion del Na2COs fue alta en el mes de marzo con una Cnazcos = 1,56
M y la concentracion mas baja fue reportada en los meses de mayo hasta julio
con un valor de Cna2cos = 1,56 M; dichos valores se pueden visualizar en las
figuras 10 y 11, estas mediciones permiten evaluar los compuestos que se
agregan a la mezcla para producir hipoclorito de sodio previo a inyectar el gas
cloro (Clz), y al existir una mezcla de Na2COs y NaOH de concentraciones
similares se cre6 un sistema o proceso de ablandamiento que se desarrolla en

cada lote de produccion.

Antes de inyectar el gas cloro, la existencia de hidréxido de sodio (NaOH)
y carbonato de sodio Na2COs que mediante la agitacion provocan un proceso
de ablandamiento que gradualmente precipité iones de metales calcio y

magnesio.

Los iones metdlicos se precipitan mediante reacciones de ablandamiento y
variaciones de pH en el caso del carbonato de calcio CaCOs; en la tabla XIV se
presentan los valores de las concentraciones de Ca*?> y Mg*? en el agua de
produccién tanto de los contenedores como del agua que fluye en las tuberias;
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una titulacién complejométrica con EDTA para determinar la dureza calcica y
magneésica sirvié para analizar las muestras de agua en los contenedores como
en las tuberias; el agua de mezcla de los contenedores presenté los valores
promedio, [CaCOs] = 112,10 mg/L; mientras que en el fluido que circula por las
tuberias la concentracién promedio es [CaCOs] = 119,11 mg/L; esto demuestra
un aumento de la dureza total mientras el fluido circula por las tuberias de pre-
produccién, estos valores expresados en ppm demuestran que el agua de

proceso es moderadamente dura.

Mientras el fluido circula por las tuberias la concentracion de carbonato
aumenta; ademas, existe un leve aumento de las concentraciones de iones de
Mg? segun la tabla XIV; en los contenedores el valor promedio de la
concentracion de Mg*?> es [Mg*] = 13,25 mg/L y en las tuberias [Mg*’] =
15,19mg/L, esto refleja que los métodos mecanicos de limpieza (raspado) no
eliminan totalmente las incrustaciones de las tuberias y eso provoca el aumento
de estos iones metalicos; regularmente, los compuestos disueltos que provocan
la dureza del agua (Mg?y Ca™@) se encuentran como bicarbonato de calcio
Ca(HCOa3)2 y bicarbonato de magnesio Mg(HCOz3)2 y en determinados casos
como precipitados de CaCOs que modifican su solubilidad ante cambios de pH 'y

temperatura.

En la tabla XV se muestran los valores de volumen al analizar las
muestras de producto terminado, mediante el método de Winkler, dado que el
promedio de valores son volumen de HCI desplazado con indicador
fenolftaleina, Vr = 5,63 mL, y volumen de HCI desplazado con indicador naranja
de metilo, Vnm = 8.65 mL, que permite establecer que existe una mezcla NaOH
y Na2COs y mediante estos valores se determinaron las concentraciones
[NaOH] = 0,053M y [Na2COs] = 0,034 M, en la tabla XVII; esto permite

establecer que los compuestos basicos para un ablandamiento estan presentes
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en el blanqueador, como producto terminado, por lo tanto, precipitaran
compuestos de calcio y magnesio.

El proceso de ablandamiento al ocurrir durante el proceso de produccion
de blanqueador provoca la precipitacion de los compuestos insolubles y ocurre
el proceso de nucleacion que permite el desarrollo de los cristales de tales
compuestos de magnesio y calcio hasta formar las aglomeraciones de

incrustaciones que obstruyen las tuberias.

Se analizaron los porcentajes de iones Ca*? y Mg*? e" las incrustaciones
extraidas de las tuberias; se presentan en la tabla XVI, cuyos valores
determinados mediante volumetria son % m/m Ca*? = 36,17 y % m/m Mg*? =
2,84, obtenidos de la tabla XVII. Los porcentajes de iones calcio y magnesio se
determinaron mediante factores estequiométricos a partir de los porcentajes de
oxido de calcio % m/m CaO = 50,60 y 6xido de magnesio, % m/m MgO = 4,70,
el analisis previo de los compuestos de calcio y magnesio como 6xidos requirié
de un ataque &cido previo; cuantificar los iones Ca*® y Mg*?> en las
incrustaciones demuestra que se desarrolla un proceso de ablandamiento que
precipita gradualmente estos iones.

En la tabla XVIII, cuyo procedimiento se detalla en la figura 14 de la
seccion 3.6, la caracteristica mas importante de la calcinacion es la temperatura
y en dependencia de la temperatura se calcina de manera selectiva un
compuesto, la muestra se calent6 en la mufla a 850 °C descomponiendo el
carbonato de calcio, CaCOs, en 6xido de calcio, CaO y diéxido de carbono,
COg2, el porcentaje de pérdida es % m/m CO:z = 38,30, permitié encontrar el
porcentaje de carbonato de calcio, CaCOs, cuyo valor es % m/m CaCOs =
87,09; valor que implica que las incrustaciones presentes en las tuberias de la

produccién de blanqueador de hipoclorito de sodio son en mayor porcentaje
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carbonato de sodio, que al descomponerse mediante un ataque acido se puede
cuantificar como 6xido de calcio u otros compuestos de calcio.

En la figura 17 de los resultados se observa el comportamiento de la
solubilidad de las incrustaciones ante cambios de temperatura, se puede
verificar que la cantidad de material incrustante disuelto en agua aumenta al
aumentar la temperatura, compuestos como el carbonato de calcio precipitan a
temperaturas altas; sin embargo, el Kps experimental con valor de 0,39 es
mayor que su Kps tedrico con un valor de 2,90 X10° por lo que el carbonato de
calcio, CaCOs, precipita debido al pH de la solucién de hipoclorito de sodio con
un promedio de 10,48 ( pH alcalino), la comparacién de Kps se muestra en la
tabla XIX.
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CONCLUSIONES

El origen de las incrustaciones proviene de la dureza total del agua de
producciéon que contiene iones calcio, Ca*? en una concentracién de
22,65 ppm, ademas de iones magnesio, Mg*?> en una concentraciéon de
15,19 ppm, equivalentes a una concentracién de carbonato de calcio,
CaCOs, igual a 119,11 ppm al salir de las tuberias de agua de

produccion.

La composicién de las incrustaciones representa en porcentajes 50,60 %
de oOxido de calcio, CaO, y 4,70 % de éxido de magnesio, MgO;
simultaneamente, en un ensayo de pérdida por ignicidn, las
incrustaciones representan 87,09 % cuantificados como CaCOs, todos
los porcentajes son m/m; ademas, la existencia de concentraciones de
[NaOH] = 0,053 M y [Na2CQOs] = 0,034 en el blanqueador crea un medio

de ablandamiento.

El compuesto en mayor proporciéon en las incrustaciones, carbonato de
calcio, CaCOs precipita en las tuberias de produccién al tener un Qps
experimental con un valor de 0,39 mayor al Kps tedrico con un valor de
2,90 X109, el Qps experimental se determiné a un pH de 10,48

promedio.

Las incrustaciones de las tuberias de produccién se caracterizaron
mediante una curva de solubilidad que indica que dichas incrustaciones
se disuelven al aumentar la temperatura y se modelan con la siguiente

ecuacion logaritmica: S = 1,4051g0:0217(T),
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El andlisis de dureza del agua que circula por todo el sistema de
produccidn es moderadamente dura con un rango de dureza
comprendido entre [50 — 150] ppm de CaCOs; es la concentracion de
este compuesto mas alta en las tuberias que conducen el agua para
dilucién del producto 119,11 ppm de CaCQOs en comparacién a la dureza
medida en el depdsito de distribucion de agua con una concentracion de
112,10 ppm.
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RECOMENDACIONES

Para ampliar los datos proporcionados sobre el contenido de los
compuestos en las incrustaciones se debe hacer uso de espectroscopia
de adsorcion atomica que determinaria los % de los compuestos en las

muestras de incrustaciones.

Antes de la fabricacién de cada lote de hipoclorito de sodio (NaOClac)),
es conveniente realizar un proceso de ablandamiento del agua de
produccién por medio de cal-carbonato u otro proceso de intercambio

idnico.

Realizar una eliminacién perioddica de los residuos de compuestos de
los contenedores para evitar que dichos precipitados fluyan hacia las
tuberias e inicien procesos de cristalizacién dentro de estas.

Realizar un enchaquetado a la tuberia para provocar que los

compuestos permanezcan en disoluciébn durante el proceso de

fabricacion del blanqueador.
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APENDICES

Apéndice 1. Muestra de calculo
. Calculo de la concentracion de NaOH/Na2COa:
mpg
Cn = —
B A

Donde:

o Cg= concentracién de NaOH/Na2COs (mol/L)

o mg= masa de compuesto (mol)
o Vp= volumen de cada lote de produccion (3 936,40 L)
Ejemplo:

Para la muestra 1 del mes de enero en la tabla de los datos calculados en
el apéndice 2 se tiene:

0,99 x 250 000gg
o = 40,00 _mol _1c mol
B™  393640L 7 L
J Célculo de la concentracién de CaCOs en el agua de produccién
CEDTA

CCaCO3 = VNET X X 1000 x 100,09

alicuota

57



Continuacién del apéndice 1.

Donde:
o Ccaco, = concentracion de carbonato de calcio (mg/L)
o Vner= volumen de EDTA con indicador negro de Eriocromo T (mL)
o Cgpra= concentracion de EDTA (mol/L)
o Vaicuota= VOlumen de alicuota de agua de produccion (mL)
o 1 000 = factor (mmol/mol)
o 100,09 = peso molecular CaCOs (mg/mmol)
Ejemplo:

Para la muestra 1 de los volumenes que se encuentran en la tabla de los

datos calculados en el apéndice 3 se tiene:

0,01 mol
C = 6mL X L x1000mm01x10009 g _12011mg
Cacoy = O 50 mL mol “Tmmol T L
J Calculo de la concentracién de iones Ca*2 en el agua de produccién
CEDTA

Cogtz = Vace X x 1000 x 40,08

Valicuota

Donde:
o C-,+2 = concentracion de iones calcio (mg/L)
o Vacc= volumen de EDTA con indicador de calcén (mL)
o Cgpra= concentracion de EDTA (mol/L)
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Continuacién del apéndice 1.

o Vaicuota= VOlumen de alicuota de agua de produccion (mL)
o 1 000 = factor (mmol/mol)
o 40,08 = peso molecular Ca (mg/mmol)

Ejemplo:

Para la muestra 1 de los volumenes que se encuentran en la tabla de los
datos calculados en el apéndice 3 se tiene:

0.01 mol
C 3,1mL X L x 1000 mm0lx4008 g 2485mg
= ) m Ten T ) - 5 = ) -
Ca*e 50 mL mol mmol L
J Calculo de la concentracién de iones Mg*2 en el agua de produccién
_ CEDTA CEDTA
Cugtz = 24,31((Vygr X X 1000) — (Vace X X 1000))
alicuota Valicuota

Donde:
o Cug+2 = concentracion de iones de magnesio (mg/L)
o 24,31 = peso molecular de Mg (mg/mmol)

Ejemplo:

Para la muestra 1 de los volimenes que se encuentran en la tabla en el

apéndice 3 se tiene:
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Continuacién del apéndice 1.

mg mmol mol mol mg
Cpgtz = 24,31 x 1000 (1,20—) - (0,62 —) = 14,10 —
9 mmol mol L L L

° Anadlisis de volimenes mediante el método de Winkler

Existe mezcla NaOH/Na2COs si:

1
Vf > EVNM

Ejemplo:

Segun datos corrida 1, tabla en el apéndice 4:

1
4,6 mL > > (7.00 mL)

Lo que implica una mezcla de NaOH/Na2COs en el producto terminado

hipoclorito de sodio.

. Caélculos de la solubilidad
m;

S= —--——
100 mL H,0
Donde:

o S = solubilidad (g/100 mL)

o m; = masa incrustacion (g)
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Continuacién del apéndice 1.
o 100 mL H,0 = volumen de agua utilizado

Ejemplo:

Segun valor 1 a T = 35 °C de la tabla en el apéndice 6:

_ 25g _ s g
~ 100 mL H,0 "~ 100 mL H,0

o Calcular % de CaCOs a partir del valor de pérdida por calcinacion
proporcionado por el analisis de las incrustaciones en el laboratorio

LAFIQ

% CaC0O; = LOI X 2,274 X 100

Donde:

o LOI = pérdida por ignicién (g de CO2 formados)
o 2,274 = factor (100,089 g/mol CaCOs/ 44,011 g/mol COz2)

Ejemplo:
LOI = 0.383
% CaC0O; = 0.383 x 2.274 x 100 = 87,09 %

Segun tabla en el apéndice 9.

o Calcular el Kps experimental de CaCOs
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Continuacién del apéndice 1.
Kps = [Ca*?][C057%]
Donde:

o [Ca*?] = concentracion de iones calcio (mol/L)

o [COs 2] = concentracion de iones carbonatos (mol/L)
° Ki=4,44 x 1077

o Ko=4,69 x 10°11

o [H*] = 107PH

Ejemplo:
[Ca®™®] = 0,565 mol/L
[603_2] =X [CTc03]

oo = KK,
27 [HY2H[HY]K 4K Ky
mol mol
Kps = (0,565 T) (1,19 T) (0,597) = 0,401
Segun valores de concentracion de iones en el Apéndice 3 se tiene:

o Promedio

- x1+x2+"'+xl’

X =

n

Donde:
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Continuacién del apéndice 1.

o X = valor promedio

o x; = valor por corrida i

o n = numero de corridas
Ejemplo:

Segun valores de ppm Mg*?en el apéndice 3 se tiene:

14,100 + 12,641 + 16,531 + 13.614
xX= 2 = 14,221

o= ’Z,il=1()_(_xi)2
n-1

° Desviacion estandar

Donde:
o o, desviacion estandar
o x, promedio de corridas realizadas
o x;, valor por cada corrida realizada
o n, numero de corridas realizadas
Ejemplo:

Segun valores de ppm Mg*?en el apéndice 3 se tiene:

J(14,221 —14,100)2 + (14.221 — 12,641)? + (14,221 — 16,513)2 + (14,221 — 13,614)?
0' =
4-1

o = 1,655

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 2.

Datos originales obtenidos en la fabrica

Mes % % Na2CO3 [NaOH] [Na-COs Prom, Prom, [Na2CO3]
NaOH (mol/L) ] [NaOH] (mol/L)
(mol/L) (mol/L)
Enero | 98,71 0,24 1,57 | 0,001
98,73 0,26 1,57 | 0,002
1,57 0,0015
98,76 0,22 1,57 | 0,001
98,65 0,32 1,57 | 0,002
Febrero | 98,76 0,26 1,57 0,002
98,84 0,22 1,57 | 0,001
1,57 0,0017
98,76 0,31 1,57 | 0,002
98,65 0,32 1,57 | 0,002
Marzo | 98,65 0,32 1,57 | 0,002
98,82 0,35 1,57 | 0,002
1,57 0,0020
98,82 0,35 1,57 | 0,002
98,56 0,28 1,56 | 0,002
Abril 98,58 0,21 1,57 0,001
98,49 0,29 1,56 | 0,002
1,56 0,0015
98,5 0,21 1,56 | 0,001
98,54 0,26 1,56 | 0,002
Mayo | 98,46 0,21 1,56 | 0,001
98,53 0,24 1,56 | 0,001 1,56 0,0014
98,52 0,26 1,56 | 0,002
Junio 98,4 0,27 1,56 | 0,002
98,57 0,21 1,57 | 0,001 1,57 0,0014
98,72 0,24 1,57 | 0,001
Julio 98,56 0,26 1,56 | 0,002
98,57 0,27 1,57 | 0,002
1,57 0,0014
98,53 0,19 1,56 | 0,001
98,51 0,24 1,56 | 0,001

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3. Volumenes determinados en la valoracion
complejométrica del agua de produccién

# Corrida Vner | Vacc | [CaCOs] | [Ca**]| [Mg*]| [Ca*}]| [Mg*’]| [CaCOq]
tuberias (mL) | (mL) (mol/L) | (mol/L) | (mol/lL) | (mg/L) | (mg/L) (mg/L)
1 6 3,1 1.20 0,62 0,58 24,85 14,10 120,11
2 6 2,8 1,20 0,56 0,64 22,45 15,56 120,11
3 5,9 2,5 1,18 0,50 0,68 20,04 16,53 118,11
4 5,9 2,9 1,18 0,58 0,60 23,25 14,59 118,11
Promedio 22,65 15,19 119,11
Desviacion 2,00 1,08 1,16
# Corrida Vner | Vacc | [CaCOgs] [Ca**] [Mg*] | [Ca*]] [Mg*?] | [CaCOs]
contenedores | (mL) | (mL) (mol/L) | (mol/L) | (mol/L) | (mg/L) (mg/L) (mg/L)
5 5,7 2,9 1,14 0,58 0,56 23,25 13,61 114,10
6 5,5 2,9 1,10 0,58 0,52 23,25 12,64 110,01
7 5,6 2,9 1,12 0,58 0,54 23,25 13,13 112,10
8 5,6 2,8 1,12 0,56 0,56 22,45 13,61 112,10
Promedio 23,05 13,25 112,10
Desviacion 0,40 0,47 1,64

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 4. Volumenes encontrados mediante método de Winkler
para determinar la mezcla hidréxido/carbonato

Corrida | Vi (mL) Vam (ML)
1 4,60 6,00
2 5,50 8,10
3 7,50 11,00
4 4,90 9,50

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5. Concentraciones de hidréxido de sodio y
carbonato de sodio en el producto terminado

Corrida | [NaOH] (mol/L) | [Na2COs] (mol/L)

0,035 0,025
0,053 0,028
0,075 0,035
0,049 0,046

Al Wl =

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 6. Determinacion de la solubilidad

Masa (g) | Temperatura (°C)
2,50 35
5,00 47
7,50 83
1,00 88

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 7. Porcentajes 6xido de calcio-porcentaje de iones
calcio

Corrida % CaO | % Ca*?
1 50,75 | 36,27
2 4745 | 33,87
3 52,71 | 37,68
4 51,64 | 36,87

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 8. Porcentajes 6xido de magnesio - porcentaje de iones
magnesio

Corrida | % MgO | % Mg*? |

1 4,49 2,70
2 3,82 2,30
3 5,82 3,50

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 9. Porcentaje de pérdida por ignicion

Corrida | % de pérdida (% m/m CO,)
1 36,76
2 39,80

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 10. Variacion de Kps de CaCOs segun el pH de una
solucion estabilizada de hipoclorito de sodio (NaOCI)

Corrida pH Kps
1 10,5 0,40

2 10,5 0,40

3 10,4 0,36

4 10,5 0,40
Promedio 10,48 0,39

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 11. Titulacion complejométrica con indicador

eriocromo T

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 12. Titulacion complejométrica con indicador
calcon™

Fuente: elaboracién propia.
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Apéndice 13. Titulacion neutralizacion acido/base

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 14. Calcinaciéon de muestra en la mufla

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 15. Muestras analizadas luego de digestion acida

para determinar iones Ca*?y Mg*2

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 16. Muestras de material incrustante calcinadas

Fuente: elaboracion propia.
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Requisitos académicos

Apéndice 17.
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Fuente: elaboracién propia.
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Diagrama de problemas

Apéndice 18.
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Fuente: elaboracion propia.
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ANEXOS

Anexo 1. Constantes de solubilidad de los compuestos
formados y precipitados a 25 °C

Compuesto Kps

Mg(OH). | 1,80 X10°""

CaCOs | 2,90 X10°

Fuente: Constantes de solubilidad. http://bilbo.chm.uri.edu/CHM112/index.html. Consulta: 14 de
abril de 2016.

Anexo 2. Solubilidad de algunas sales

Fuente: Tratamiento de aguas industriales.

https://books.google.es/books?id=fQcXUq9WFC8C&printsec=frontcover&hl=es#v=onepage&q=
sales%20&f=false. Consulta: 12 de marzo de 2016.
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Anexo 3. Solubilidad del carbonato de calcio

Fuente: Tratamiento de aguas industriales.

https://books.google.es/books?id=fQcXUq9WFC8C&printsec=frontcover&hl=es#v=onepage&q=
sales%20&f=false. Consulta: 12 de marzo de 2016.
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