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Mtra. Maria Elena Contreras Garfias

Directora de la.Division de Ciencias Biolégicas y de la Salud
PRESENTE

Por este medio le informo del término del Servicio Social, cuyos datos son los siguientes :

Dia Mes Afio Dia Mes Adc A
Fecha de Recepcion I l . Fecha de Aprobacion I ! J

\..

Datos del Alumno

Nombre : Tania Gonzalez Gutiérrez

Matricula : 2153024467 Licenciatura : Quimica Farmacéutica Biolégica =1

Domicilio :  Anillo periférico Sur No. 7666, casa 184, colonia Granjas Coapa, unidad habitacional Dr. Ignacio Chévez,
delegacion Tlalpan, C.P. 14339, Ciudad de México. ~

Teléfono: 74545521 64 ‘ Celular: 745 124 43 32

Correo Electronico : tid2015taniagonzalez@gmail.com CURP : GOGT970403MGRNTNO3

Datos del Proyecto

N

Nombre dei Proyecto : Andlisis fisicoquimico de mercancias de dificii identificacién para su clasificacién arancelaria en los

Capitulos 28 y 31 de la Ley de los Impuestos Generales de Importacion y Exportacién.

Lugar donde se realizo el Servicio Social : Departamento de Analisis Inorganicos Especiales de! Laboratoric de Aduanas

Dependencia : SAT (Administracién General de Aduanas)

Entidad Federativa : Distrito Federal ' L

Municipio : Cazada Legaria 608, colonia Irrigacién, C.P- 11500, Ciudad de México. | | neatidad - Alcaldia Miguel Hida]go

Dia Mes Afio Dia Mes Afio
Fecha de Inicio 4 {2 ]202 | Fecha de Término 4 |8 |2020
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Dr. Emesto Sanchez Merfdoza, nimero econémico: 35036 1.Q. Jessica Jazmin Arteaga Sanchez
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Asunto: Término de Servicio Social.

Ciudad de México, agosto 05 de 2020.
"2020, Afio de Leona Vicario, Benemérita Madre de la Patria”

Mtro. Jesus Obdulio Lépez Murillo,
Coordinador Divisional de Servicio Social Div. C.B.S

U.AM. Unidad Xochimilco
Presente.

Informo a usted que el (la) C. Gonzalez Gutiérrez Tania, estudiante de la carrera Licenciatura
en Quimica Farmaceutica Bioldgica , con numero de matricula 2153024467 , finalizd la
prestacion de su Servicio Social, de acuerdo con los siguientes datos:

Sin otro particular, aprovecho la ocasidn para enviar un cordial saludo.

Dependencia: Secretaria de Hacienda y Crédito Publico.

Subdependecia:  Servicio de Administracion Tributaria.

Unidad Admva. Administraciéon General de Aduanas

Programa: Apoyo Técnico y Administrativo al Servicio de Administracion Tributaria
Periodo: Del 04/02/2020 al 04/08/2020 .

Horario: de 09:00 a 13:00 hrs. de lunes a viernes. 480 hrs. total.

Actividades: Apoyar en el proceso de infraestructura para el banco de muestras. Apoyar

en la aplicacién de practicas de laboratorio. Apoyar en la recopolacion
técnica bibliografica. Colaborar en la implementacién de técnicas analiticas
cualitativas y cuantitativas. Colaborar en la implementacién de técnicas de
esprectofotometricas y cromatograficas.

Atentamente. @ @
D0

SAT

Servicio de
Administracién Tributaria

Analizd

Ay, Cusuhiémoo 602 Piso 1, Col Narvarie, ;
rosalindarodiauezr@® '

aob.mx,
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Casa abierta al tiempo

UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA

Ciudad de México a 14 de abril del 2021.

Dr. Juan Esteban Barranco Florido
Jefe del departamento de Sistemas Bioldgicos
PRESENTE

Por medio de la presente me permito comunicar a usted que la alumna Tania
Gonzalez Gutiérrez con matricula 2153024467 concluy6 el proyecto de Servicio
Social “Analisis fisicoquimico de mercancias de dificil identificacién para su
clasificacién arancelaria en los Capitulos 28 y 31 de la Ley de los Impuestos
Generales de Importacion y de Exportacion” que se realizé en el departamento de
Analisis Inorganicos Especiales del Laboratorio de Aduanas ubicado en Calzada
Legaria 608, Colonia Irrigacion, Miguel Hidalgo, Ciudad de México, del 04 de febrero
al 4 de agosto del 2020, bajo mi asesoria, cubriendo un total de 480 horas.

ATENTAMENTE

Dr. Emnesto Sanchez Mendoza

Niumero econémico: 35036

c.c.p. Mtra. Maria Elena Contreras Garfias. Directora de la DCBS UAM-X
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Ciudad de México a 16 de abril del 2021.

~ Dr. Juan Esteban Barranco Florido
Jefe del departamento de Sistemas Biol6gicos

PRESENTE

Por medio de la presente me permito comunicar a usted que la alumna Tania Gonzalez
Gutiérrez con matricula 2153024467 concluy6 el proyecto de Servicio Social “Analisis
fisicoquimico de mercancias de dificil identificacion para su clasificacién arancelaria en
los Capitulos 28 y 31 de la Ley de los Impuestos Generales de Importacion y de
Exportacion” que se realiz6 en el departamento de Analisis Inorganicos Especiales del
Laboratorio de Aduanas ubicado en Calzada Legaria 608, Colonia Irrigacion, Miguel
Hidalgo, Ciudad de México, del 04 de febrero al 4 de agosto del 2020, bajo mi asesoria,
cubriendo un total de 480 horas.

ATENTAMENTE

A [

1.Q. Jessica Jazmin Arteaga Sanchez

Cédula profesional: 5894674

c.c.p. Mtra. Maria Elena Contreras Garfias. Directora de la DCBS UAM-X
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informe de servicio social

“Analisis fisicoquimico de mercancias de dificil identificacion
para su clasificaciéon arancelaria en los Capitulos 28 y 31 de la
Ley de los Impuestos Generales de Importacion y de
Exportacion”

DiVisién: Ciencias Bioldgicas y de la Salud
Licenciatura: Quimica Farmacéutica Biologica
Alumna: Tania Gonzalez Gutierrez

Matricula: 2153024467 |

Lugar de realizacion: Departamento de Analisis Inorganicos Especiales del
Laboratorio de Aduanas.

Asesor interno: Dr. Ernesto Sanchez Mendoza

Asesor externo: 1.Q. Jessica Jazmin Arteaga Sanchez

Vo. Bo. de los asesores con respecto a los contenidos académicos

=2

Dr. Ernesto ?émhez Mendoza

Técnico Académico Titular E, tiempo completo

Numero econdmico: 35036

I.Q. Jessica Jazmin Arteaga Sanchez

Jefa del departamento de Andlisis Inorganicos Especiales del Laboratorio de
Aduanas.

Cédula profesional: 5894674



“Analisis fisicoquimico de mercancias de dificil identificacién para su
clasificacion arancelaria en los Capitulos 28 y 31 de la Ley de los Impuestos
Generales de Importacion y de Exportacion”

Proyecto: Evaluacion de productos relacionados con la salud.

Etapa: Evaluacion fisicoquimica y de estabilidad de farmacos, medicamentos,
productos biolégicos y otros insumos.

Antecedentes
El SAT y sus atribuciones

El Servicio de Administracion Tributaria (SAT) surgi6 el 1° de julio de 1997 como un
organo desconcentrado de la Secretaria de Hacienda y Crédito Publico, con
caracter de autoridad fiscal con atribuciones y facultades vinculadas con la
determinacién y recaudacion de las contribuciones federales que hasta entonces
habia ejercido la Subsecretaria de Ingresos.

El SAT nace como respuesta a demandas y necesidades que surgen de la propia
dinamica econdémica y social del pais, y se enmarca en la tendencia mundial
orientada a modernizar y fortalecer las administraciones tributarias, como
herramienta para que la actividad de recaudacion de impuestos se realice de
manera eficaz y eficiente y, ante todo, en un marco de justicia y equidad contributiva
(SAT, s.f.).

La mision del Servicio de Administracion Tributaria es recaudar las contribuciones
federales y controlar la entrada y salida de mercancias del territorio nacional,
garantizando la correcta aplicacion de la legislacién y promoviendo el cumplimiento
voluntario y oportuno (SAT, s.f.).

Regulaciones arancelarias y no arancelarias

Las regulaciones arancelarias se refieren a los impuestos (aranceles) que se aplican
por la entrada o salida de las mercancias. Estos aranceles pueden ser:

« Ad valorem: Expresados en términos porcentuales y aplicados sobre el valor
en aduana de la mercancia,

o Especificos: Expresados en términos monetarios por unidad de medida

e Mixtos: Combinacion de los dos anteriores

Las regulaciones no arancelarias se refieren a las medidas establecidas por los
gobiernos para controlar el flujo de mercancias entre los paises y se dividen en dos
clases:

Regulaciones no arancelarias cuantitativas: Se aplican a cantidades de productos
gue se permiten importar a un pais, o a establecer contribuciones cuantificables a
los que se sujetan esas mercancias distintas del arancel.



e (Permisos de exportacion e importacion, cupos, medidas contra practicas
desleales de comercio internacional).

« Regulaciones no arancelarias cualitativas: Se aplican al producto en si mismo
y/o sus accesorios (envase, embalaje, entre otros), sin importar la cantidad;
se aplican a todos los productos que se deseen introducir a un pais y no solo
a una cierta cantidad de ellos (Regulaciones de etiquetado, regulaciones de
envase y embalaje, marcado de pais de origen, regulaciones sanitarias)
(Sistema Nacional de Informacion de Comercio Exterior (SNICE), s.f.).

Clasificacién arancelaria

La Organizacibn Mundial de Aduanas (OMA) es un 6rgano independiente
intergubernamental cuya misibn es mejorar la eficacia y eficiencia de las
administraciones aduaneras. Ante la necesidad de contar con un mecanismo
adecuado para identificar, clasificar y regular las mercancias objeto de comercio,
dado el incremento mundial de intercambio, la OMA establece una nomenclatura
internacional denominada Sistema Armonizado (SA), cuyo objetivo es promover el
comercio internacional, mejorar la recoleccién, comparacion y andlisis de
estadisticas. En dicho sistema se hace uso de cddigos de 6 digitos para la
clasificacion de las mercancias, los codigos fijados por el SA permiten dar cuenta
de las especificaciones de éstas en cuanto a su origen, materia constitutiva y
aplicacion.

En México la clasificacion arancelaria (codificacion numérica) consta de 8 digitos, a
la cual se le conoce como fraccion arancelaria ademas de un quinto par de digitos
para fines de facilitar la identificacibn comercial y tener una mayor precision en la
informacion de comercio exterior, llamado Numero de Identificacion Comercial
(NICO). La fraccion arancelaria y el Namero de Identificacibn Comercial estan
constituidos de la siguiente manera:

e Capitulo: dos digitos.

e Cada capitulo se subdivide en grupos llamados partidas: cuatro digitos.

e Cada partida se subdivide en especialidades llamadas subpartidas: seis
digitos.

e Fraccion arancelaria: constituida por ocho digitos.

e NICO: constituido por diez digitos, los ocho digitos correspondientes a la
fraccion arancelaria y dos digitos afiadidos con fines de identificacion
comercial (SIICEX), s.f.; SNICE, s.f.).

Esta clasificacion se reglamenta en la Ley de los Impuestos Generales de
Importacion y de Exportacion (L.I.G.1.E), la cual cuenta con 2 articulos:

1. En el primero se define la Tarifa o impuesto de dicha Ley —mejor conocida
como T.I.G.L.E (Tarifa de la Ley de los Impuestos Generales de Importacion
y de Exportacion). La T.I.G.1.E contiene el cédigo de la fraccion arancelaria,


http://www.diputados.gob.mx/LeyesBiblio/pdf/LIGIE.pdf
http://www.diputados.gob.mx/LeyesBiblio/pdf/LIGIE.pdf

descripcion, unidad de medida y la tasa aplicable para la importacién y
exportacion de todas las mercancias.

2. En su segundo articulo se establecen las Reglas Generales y
Complementarias para interpretarla (Sistema Integral de Informacion de
Comercio Exterior (SIICEX), s.f.).

Aduanas: proceso de despacho

Una aduna es la oficina de la Administracién Publica Federal (Oficina de gobierno)
encargada de la aplicacion de la legislacion relativa a los regimenes aduaneros, asi
como de verificar el cumplimiento de las restricciones y regulaciones de mercancias
de comercio exterior, con el objetivo de aplicar las politicas establecidas por el
gobierno del pais para regular la entrada y salida de mercancias al territorio
nacional, asi como, la de asegurarse del pago de las contribuciones y cuotas
compensatorias causadas por las citadas mercancias de comercio exterior (Portal
de Servicios de Aduanas-SAT, s.f.).

El despacho aduanero es el conjunto de actos y formalidades relativos a la entrada
de mercancias al territorio nacional y a su salida del mismo, que de acuerdo con los
diferentes traficos y regimenes aduaneros establecidos, deben realizar ante la
aduana, las autoridades aduaneras y quienes introducen o extraen mercancias del
territorio nacional, ya sea los consignatarios, destinatarios, propietarios, poseedores
o tenedores en las importaciones y los remitentes en las exportaciones, asi como
los agentes aduanales, empleando el sistema electronico aduanero. Elaborado el
pedimento y efectuado el pago de las contribuciones, se presentaran las mercancias
con el pedimento ante el médulo del mecanismo de seleccion automatizado en las
instalaciones de la aduana y se activara el mecanismo de seleccién automatizado
que determinara si debe practicarse el reconocimiento aduanero de las mismas. En
caso afirmativo, la autoridad aduanera efectuara el reconocimiento ante quien
presente las mercancias (SNICE, s.f.).

El reconocimiento aduanero es la revisidbn documental y el examen de la mercancia,
asi como de sus muestras que llevan a cabo las autoridades para reunir los
elementos que ayuden a cerciorarse de la veracidad de lo declarado ante la
autoridad aduanera, asi como del cumplimiento de las disposiciones que regulan la
entrada o salida de mercancias del territorio nacional. El reconocimiento aduanero
se practica en la aduana por verificadores aduanales (SNICE, s.f.).

Durante el reconocimiento aduanero el verificador podra solicitar que bajen las
mercancias del medio de transporte para revisar sus caracteristicas fisicas a efecto
de constatar que la fraccion arancelaria declarada en el pedimento sea correcta;
revisara la documentacion anexa al pedimento que fue transmitida de manera



electronica para constatar que sea congruente y ampare la mercancia que se
presenta; verificard que se cumpla con las regulaciones y restricciones no
arancelarias correspondientes para que la mercancia puedan importarse vy
finalmente, comprobard que se hayan pagado de manera correcta las
contribuciones aplicables (SNICE, s.f.).

De acuerdo con el Manual de Operacion Aduanera, en los casos de mercancias de
dificil identificacién, el reconocimiento incluira invariablemente el muestreo de las
mismas.

Las muestras se tomaran por triplicado, salvo que esto no sea posible por la
naturaleza o por el volumen de las mercancias. Un ejemplar se enviara para su
analisis a la Administracion Central de Laboratorio y Servicios Cientificos de la
Administracion General de Aduanas, acompafado de copias de la documentacion
que ampare la mercancia y del acta de muestreo, otro ejemplar quedara bajo
custodia de la aduana y el tercero sera entregado al Agente o Apoderado Aduanal;
estos dos ejemplares deberan ser conservados hasta que se determine lo
procedente por la autoridad aduanera.

Si el resultado del dictamen técnico, concluye que el interesado declar6
correctamente la clasificacion arancelaria en el pedimento, se dara por concluida la
operacion. Cuando el resultado del dictamen técnico, concluye que la mercancia es
diferente a la declarada en el pedimento o que la fraccién arancelaria dictaminada
no es la declarada en el pedimento, el Administrador de la Aduana tomard las
medidas necesarias para que se informe a la Administracion Local de Auditoria
Fiscal tal situacion, para los efectos conducentes (Manual de Operacién Aduanera,
s.f.).

Laboratorio de aduanas

El Laboratorio de Aduanas se encarga de emitir dictamenes técnicos basados en
los andlisis quimico y fisico-quimico realizados a muestras de mercancias de
comercio exterior, remitidas por las aduanas, a muestras de mercancias enviadas
para una consulta sobre clasificacién arancelaria y a muestras resultado del ejercicio
de facultades de comprobacion de la autoridad aduanera, asi como determinar su
clasificacion arancelaria, y proporcionar los servicios de asistencia técnica en el
manejo y muestreo de mercancias de dificil identificacion (SAT, s.f.). Dicho
laboratorio esta conformado por diversos departamentos, entre ellos el de Analisis
Inorganicos Especiales, en el que se sugiere la correcta clasificacién arancelaria de
las mercancias que han sido declaradas dentro de los capitulos 28 y 31 de la Ley
de los Impuestos Generales de Importacion y de Exportacion.


http://www.diputados.gob.mx/LeyesBiblio/pdf/LIGIE.pdf
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En dichos capitulos se clasifican las siguientes mercancias:

Capitulo 28: Productos quimicos inorganicos; compuestos inorganicos u organicos
de metal precioso, de elementos radiactivos, de metales de las tierras raras o de
isétopos. Capitulo 31: Abonos, en este capitulo se incluyen abonos de origen
animal o vegetal, incluso mezclados entre si o tratados quimicamente; abonos
procedentes de la mezcla o del tratamiento quimico de productos de origen animal
0 vegetal, abonos minerales o quimicos nitrogenados, abonos minerales o0 quimicos
fosfatados, abonos minerales o quimicos potasicos, abonos minerales o quimicos,
con dos o tres de los elementos fertilizantes: nitrdgeno, fosforo y potasio, entre otros
(SNICE, s.f.; SIICEX, s.f.).

A fin de establecer la clasificacion arancelaria correcta de las mercancias incluidas
en los capitulos 28 y 31 de la L.I.G.I.E, el departamento de Analisis Inorganicos
Especiales lleva a cabo la primera etapa de su andlisis fisicoquimico, ésta consiste
en realizar el andlisis quimico cualitativo pertinente dependiendo del tipo de
mercancia que se trate.

Analisis quimico cualitativo

La quimica analitica cualitativa trata de identificar a los componentes de una
sustancia o mezcla analizada. La identificacion que persigue la quimica analitica
cualitativa se logra mediante la observacion de las propiedades que exhiben las
muestras que se pretende analizar, pudiendo servir cualquier tipo de propiedad
caracteristica o fendmeno potencial: aparicion de un color o precipitado
caracteristico al aplicar una reaccion quimica.

Todos los métodos analiticos se fundamentan en la observacion de ciertas
propiedades de los grupos quimicos que permitan deducir su presencia. Todas las
propiedades que pueden ser observadas por algin medio tienen aplicacion en el
analisis. Sin embargo, la reaccién quimica sigue constituyendo la base en la que se
fundamenta la mayoria de los procesos analiticos clasicos (Jimeno et al., 2002).

El objetivo del andlisis cualitativo inorganico es identificar los cationes y aniones
presentes en una sustancia de composicion desconocida. Los datos conseguidos
mediante el analisis cualitativo son imprescindibles para poder elegir posteriormente
el método de analisis cuantitativo mas apropiado (Ubeda, 2020). Muchos
laboratorios quimicos cuentan con una impresionante variedad de instrumentos
para la identificacion de componentes en casi todo tipo de sustancias desconocidas.
Sin embargo, el andlisis cualitativo clasico (via himeda) continda siendo un método
practico para analizar sustancias desconocidas debido a que a menudo éste
proporciona la informacion necesaria de manera mas rapida y es menos costoso
que los métodos instrumentales (Metz, 2012).



Identificacidén de cationes y aniones

En el laboratorio de Andlisis Inorganicos Especiales se identifican de manera
rutinaria los siguientes cationes y aniones, entre otros mas: K*, Na *, NHs*, NO3»
S042, PO43, CO32, CI-.

En la tabla 1 se indican los reactivos empleados en las pruebas para su
identificacion asi como las observaciones esperadas para una prueba positiva.

Tabla 1. Pruebas para la identificacion de aniones y cationes.

Anion/cation Reactivos Prueba positiva Referencia
Solucién de Desprendimiento de NHs, que es
NH4* detectado por su olor | (Ubeda, 2020).
NaOH e
caracteristico.
NO?* Solucién de Formaciéon de un anillo café
H2S04 debido a (FENO)SOa. (Metz, 2012)
FeSOq4
SO47? HNOs3 Aparicion de un precipitado | (Quigg, 2015)
Solucién de blanco (BaSOa).
BaCl2
PO43 HNOs Se precipita la sal de color | (Diaz, 2002).
(NH4)sM07024 | amarillo:
(NHa4) 3 P (M03010)4.2HNO3.H20.
CI HNOs diluido Formacién de un precipitado | (Quigg, 2015)
Solucién de blanco (AgCl) (Diaz, 2002).
AgNO3
COs? HCl Efervescencia debida a la| (Carretal.,
liberacion de CO:2 2012).

Ensayo a la flama

El ensayo a la flama sirve para detectar algunos iones metalicos. Es particularmente
atil para identificar los iones metalicos del grupo 1 (como sodio y potasio), que de
otra manera son muy similares (Curtis et al., 2015)

La energia térmica de la flama ocasiona que los electrones dentro de los atomos se
exciten. Cuando éstos regresan a niveles de menor energia emiten luz de
frecuencias caracteristicas y por lo tanto de color caracteristico (Beavon & Jarvis,
2003).

Algunos compuestos metalicos imparten un color caracteristico a la flama de un
mechero (Holman & Stone, 2001). Los cloruros de estas sustancias hacen mas
visible este fendmeno (Getman, 2019). Los cloruros se evaporan mas facilmente y
por lo tanto el color de sus flamas es mas fuerte que la de compuestos menos
volatiles (Curtis et al., 2015).



Asi, los compuestos que contienen sodio dan una flama amarilla-naranja mientras
gue aquellos compuestos que contienen potasio dan una flama lila (violeta) (Holman
& Stone, 2001).

Andlisis quimico cuantitativo

Los métodos analiticos cuantitativos son tradicionalmente clasificados como
meétodos de andlisis quimico y métodos de analisis instrumental. Los métodos de
andlisis quimico se basan en las reacciones quimicas e incluyen los analisis
gravimétricos y volumétricos (Li et al., 2013).

Titulaciones

Una titulacién es un método comun de analisis quimico cuantitativo que es usado
para determinar la concentracion de un analito (Medwick and Kirschner, 2010 como
se citdé en Li & Liu, 2018). Debido a que las medidas del volumen desempefian un
papel clave en la titulacion, ésta también es conocida como analisis volumétrico. En
una titulacién, un volumen definido de una solucidon de concentracion conocida de
un reactivo llamado valorante reacciona con una solucién del analito (Li & Liu, 2018).
En una valoracion se afiaden incrementos de la disolucion valorante hasta que la
reaccion se completa. A partir de la cantidad de valorante gastada se puede calcular
la cantidad de analito que habia en la muestra (Harris & Navarro, 2007).

La validez de un resultado analitico depende de que se conozca la cantidad de uno
de los reactivos usados. La concentracion del valorante se conoce si fue preparada
disolviendo una cantidad conocida de reactivo puro en un volumen conocido de
disolvente. En ese caso el reactivo se llama patron primario, porque es
suficientemente puro para ser pesado y usado directamente. De muchos valorantes
usados, como el HCI, no se dispone de un patrén primario. En su lugar, se usa una
disolucién que tiene aproximadamente la concentracion deseada y se valora con un
patrén primario. Por este procedimiento, llamado estandarizacion, se determina la
concentracion del valorante destinado a un analisis. Se dice entonces que el
valorante es una disolucién estandar (Harris & Navarro, 2007).

Los principales requisitos de una reaccion para que sirva de base a una valoracion
son que tenga una constante de equilibrio grande y que transcurra rapidamente. Es
decir, cada nueva adicion de valorante debe consumirse completa y rapidamente
por el analito. Las valoraciones mas comunes estan basadas en reacciones acido-
base, oxidacion-reduccion, formacion de complejos y precipitacion (Harris &
Navarro, 2007).

Las titulaciones &cido-base dependen de la neutralizacion de un acido y una base
cuando se mezclan en solucion (Li & Liu, 2018). La reaccion de neutralizacion entre
un acido y una base es una de las reacciones mas comunmente explotadas en
analisis volumétrico. A partir de las titulaciones acido-base se puede determinar la
cantidad de un acido o base presente en una solucion. En éstas, a medida que el



valorante es afiadido el pH de la solucion que contiene el analito cambia
(McPherson, 2014).

El punto de equivalencia es el punto en el que la cantidad de valorante afiadida es
exactamente la necesaria para que reaccione estequiométricamente con el analito.
El punto de equivalencia es el resultado ideal (tedrico) que se busca en una
valoracion, lo que en realidad medimos es el punto final, indicado por un brusco
cambio de una propiedad fisica de la solucion.

Entre los métodos para determinar cuando ha sido consumido el analito se pueden
citar: detectar un cambio brusco de voltaje entre un par de electrodos, observar un
cambio de color del indicador y seguimiento de la absorcion de la luz (Harris &
Navarro, 2007).

El empleo de indicadores para determinar el punto final de una titulacion no esta
exento de limitaciones, incluyendo imprecision en la deteccion o errores visuales
humanos, por lo que, los métodos instrumentales como potenciometria presentan
una mayor precision. (Chowrasia & Sharma, 2017)

Titulaciones potenciométricas

Las titulaciones potenciométricas involucran la medicion del cambio de potencial o
pH de una solucion tras afiadir titulante con la ayuda de electrodos altamente
sensibles, un electrodo indicador (indica el potencial o pH) y un electrodo de
referencia (su potencial se mantiene constante durante el proceso). Durante un
proceso titrimétrico, la adiccion de titulante a una disolucién problema resulta en el
cambio en la concentracion de iones presentes en dicha disolucién y por lo tanto en
el potencial o pH. El punto final de la titulacion es detectado por un cambio brusco
en el potencial. El tipo de electrodo empleado depende del tipo de reaccidon que se
lleve a cabo durante la titulacion, asi, en una titulacién potenciométrica 4cido-base
se emplea un electrodo de vidrio sensible a los iones H* (Chowrasia & Sharma,
2017).

El punto final potenciométrico es ampliamente aplicable y proporciona datos mas
exactos que el método correspondiente que utiliza indicadores. Es en patrticular (til
para la titulacion de soluciones coloreadas o turbias y para detectar la presencia de
especies insospechadas en una solucion. Pero requiere mas tiempo que una
titulacién que utilice un indicador, a no ser que se utilice un titulador automatico
(Skoog et al., 2008).

Electrodo de referencia

Los electrodos de referencia son también conocidos como electrodos estandar,
tienen un potencial estable y bien definido. Universalmente, a los electrodos de
referencia se les asigna un potencial arbitrario de cero a cualquier temperatura. Un
electrodo de referencia constituye media celda de reaccion y ayuda en la
determinacion del potencial de la otra media celda de reaccion (potencial del



electrodo indicador) durante la titulacién. Los electrodos de hidrégeno son los mas
antiguos y globalmente aceptados como electrodos de referencia, algunas veces
también son denominados como electrodos de referencia primarios mientras que
los deméas electrodos empleados con el mismo fin son conocidos como electrodos
de referencia secundarios. Generalmente los electrodos de referencia secundarios
se prefieren sobre los primarios debido a su menor costo de mantenimiento, facil
preparacion y facilidad de manejo (Chowrasia & Sharma, 2017).

El electrodo de calomel es el mas comunmente utilizado como electrodo de
referencia debido a su facil preparacion, tamafio compacto y mantenimiento de un
potencial constante durante la titulacion (Chowrasia & Sharma, 2017).EI electrodo
de calomel (electrodo de calomel saturado) estd constituido por mercurio en
contacto con una solucidon que esta saturada con cloruro de mercurio (l) y que
ademas contiene una concentracion conocida de cloruro de potasio (McPherson et
al., 2011).

Electrodo indicador

Como su nombre sugiere, estos electrodos indican el cambio de potencial o pH en
la solucion analizada tras la adicién de titulante. El potencial del electrodo indicador
varia conforme varia la concentracion del analito (Chowrasia & Sharma, 2017).

Los electrodos de vidrio fueron los primeros y siguen siendo los electrodos mas
comunmente empleados para medir la actividad del ion hidrogeno (pH). Un
electrodo para medir pH esté constituido por un pequefio bulbo hecho de capas de
vidrio hidratadas y no hidratadas, el cual contiene un buffer de ion cloruro. El buffer
tiene una concentracién conocida de ion hidrogeno. Un electrodo interno,
generalmente plata-cloruro de plata, funciona como un electrodo de referencia
interno mientras que un electrodo de calomel saturado es empleado como un
electrodo de referencia externo (McPherson et al., 2011). Los electrodos selectivos
de iones, incluido el electrodo para medir pH de vidrio, responden a un ion que
interacciona selectivamente con la membrana intercambiadora de iones del
electrodo. La diferencia de potencial a través de la membrana depende de la
actividad del ion al que es sensible la membrana y que se encuentra en la solucion
exterior (Harris & Navarro, 2007).

El electrodo de vidrio es, sin duda alguna, el electrodo indicador mas importante
para medir pH. Es cdmodo de usar y tiene menos interferencias que otros electrodos
sensibles al ion hidrégeno. Por otra parte, el sistema de electrodo de
vidrio/calomelano (electrodo combinado para medir pH) es una herramienta muy
versatil para medir el pH en condiciones muy diversas (Skoog et al., 1997).

Automatizacion de las titulaciones potenciométricas

Diversas compafiias fabrican tituladores automéaticos. Estos dispositivos estan
equipados con un depodsito de titulante, un despachador de titulante, como una
bomba con jeringa y un acomodo de tubos y valvulas para servir volimenes



medidos de titulante a una velocidad aceptable. El titulador obtiene la informacion
de una sonda de pH u otro sensor para supervisar el avance de la titulacion (Skoog
et al., 2008). Existen numerosos tituladores automaticos que emplean la deteccion
potenciométrica del punto final. Por lo regular pueden registrar automaticamente la
primera o la segunda derivada de la curva de titulacion y desplegar la lectura del
volumen de punto final (Christian, 2009). Muchos de estos instrumentos son
capaces de calcular las concentraciones de analito a partir de datos de
concentracion del patron que el mismo usuario introduce (Skoog et al., 2008).

Aplicacion de la espectroscopia de infrarrojo en la identificacion de
compuestos inorganicos

La espectroscopia de infrarrojo (IR) es ciertamente una de las técnicas analiticas
mas importantes que se encuentra disponible para los cientificos de hoy en dia. Una
de las grandes ventajas de la espectroscopia de infrarrojo es que practicamente
cualquier muestra en cualquier estado puede ser estudiada a través de ésta (Stuart,
2004).

El uso primario de la espectroscopia de infrarrojo se centra en la identificacion de
compuestos organicos e inorganicos (Robinson et al., 2004).

Desde el punto de vista de las aplicaciones e instrumentacion, la regién del infrarrojo
se puede dividir en infrarrojo cercano, medio y lejano. Los instrumentos mas
extendidos y utilizados son aquellos cuyo intervalo de trabajo, en términos de
numero de onda, se encuentra entre 4000 y 400 cm (Ruiz et al., 2009). Hasta
principio de los 80, los espectrdmetros de IR eran espectrometros de rejilla
dispersiva, similares en operacion al sistema de doble haz para la espectrofometria
de UV-Visible. Estos instrumentos han sido reemplazados casi en su totalidad por
espectrometros FTIR (espectrometros de infrarrojo con Transformada de Fourier)
debido a las ventajas en rapidez, relacion sefal-ruido y precisibn en la
determinacién de la frecuencia espectral (Robinson et al., 2004).

La aplicacién de la espectroscopia de infrarrojo en la identificacibn de compuestos
inorganicos ha sido de alguna manera menos exitosa que su uso en la identificacion
de compuestos organicos. Muchos compuestos como boruros, nitruros y éxidos no
absorben radiacion en la regiéon entre 4000 y 600 cm-?, la cual por muchos afios fue
la extension de la region cubierta por la mayoria de los espectrometros comerciales.
La disponibilidad de instrumentos que incluyen la regién por debajo de los 600 cm-
L'y el desarrollo de instrumentacién que cubra el infrarrojo lejano (200 -10 cm™) se
ha dado recientemente. Estas son las regiones en las cuales la mayoria de los
compuestos inorganicos absorben radiacion infrarroja.

La regién que abarca 4000-600 cm™ ha probado ser muy util para la identificacion
de aniones poliatémicos del tipo CO3?, SO42, NOs', entre otros. Cuando se dispone
de espectros de estandares, un compuesto como KNOs puede ser facilmente
distinguido de NaNOs o (CaNOs)2, sin embargo, en ausencia del espectro de un



estandar, la identificacién especifica de un par catién-anién por espectroscopia de
infrarrojo usualmente no es posible (Nyquist & Kagel, 2012).

Con el desarrollo de nueva instrumentacion y accesorios para la espectroscopia de
infrarrojo, la aplicacion de esta técnica se ha expandido a diversas areas, son
numerosas las investigaciones que emplean la espectroscopia de infrarrojo para la
identificacion de compuestos inorganicos. Asi, Vahur et al. (2009), emplearon
satisfactoriamente la espectroscopia de infrarrojo con Transformada de Fourier-
Reflectancia Total Atenuada en el rango de nimero de onda de 500-230 cm™ para
la identificacién de pigmentos inorganicos rojos en muestras de pinturas, puesto que
es el rango en el que la mayoria de los pigmentos inorganicos presenta absorciones
caracteristicas y ninguno de los aglutinantes organicos cominmente empleados en
las pinturas absorbe en esa region.

Por otra parte, He et al. (2019) emplearon la espectroscopia de infrarrojo con
Transformada de Fourier para identificar varias sales inorgéanicas oxidantes
presentes en muestras de explosivos hechos en casa confiscados en una tienda
clandestina (incluyendo NOs-, COs?, ClOs’, ClO4, SO42 y NH4*) como los autores
del estudio apuntan, la identificacion de estos compuestos inorganicos es un
procedimiento necesario para los investigadores forenses puesto que les provee
evidencia criminal.

En un estudio llevado a cabo por Gargouri et al. (2010) se empleé la espectroscopia
de infrarrojo para la caracterizacion de fosfato monoamonico (NH4H2PO4) puro
proveniente de un fertilizante, para ello, obtuvieron espectros de IR del fosfato
diaménico antes y después de su recristalizacion, para finalmente comparar el
espectro obtenido después de la recristalizacién con un espectro obtenido a partir
de un estandar. Finalmente Gargouri et al. (2011) llevaron a cabo un estudio similar
para la caracterizacion de fosfato diamoénico ((NH4)2HPO4) puro a partir de un
fertilizante, en el que usaron la espectroscopia de infrarrojo entre otras técnicas para
tal proposito.



Planteamiento del problema

En las aduanas de nuestro pais diariamente se lleva a cabo el flujo de mercancias
para comercio exterior (importacion y exportacion), algunas de estas mercancias
son consideradas de dificil identificacion; cuando se presentan estos casos la Ley
Aduanera estipula su muestreo para llevar a cabo el andlisis fisicoquimico
correspondiente en el Laboratorio de Aduanas a fin de recabar los elementos
necesarios para su identificacion.

La identificacibn de estas mercancias constituye un paso clave para que las
aduanas cumplan con su funcién de apoyar a la seguridad nacional y a la par se
puede asignar la clasificacién arancelaria correcta con base en los resultados de los
andlisis que emite el Laboratorio de Aduanas para cumplir con el propdésito de
aplicar correctamente la legislacion fiscal y aduanera.

En particular, el departamento de Analisis Inorganicos Especiales, mismo que forma
parte del laboratorio de Aduanas, realiza el analisis de aquellas mercancias
susceptibles a ser clasificadas dentro de los capitulos 28 y 31 de la Ley de
Impuestos Generales de Importacion y Exportacion.

Debido al tipo de mercancias que se incluyen dentro del capitulo 28, en dicho
departamento se realiza el andlisis fisicoquimico de ciertos insumos para la salud,
asi como de algunos farmacos y materias primas.

Justificacion

Las aduanas del pais desempefian un papel clave en cuanto a seguridad nacional
se refiere, la revisibn documental y examinacion de las mercancias que son objeto
de comercio exterior apoya en las funciones de garantizar la seguridad nacional,
salvaguardar la salud publica y el medio ambiente, impidiendo el flujo de mercancias
peligrosas o ilegales hacia nuestro territorio (SAT, s.f.). Dentro de este contexto, es
de suma importancia la plena identificacion de aquellas mercancias, que por sus
caracteristicas, la autoridad aduanera no tiene a priori la certeza de que
correspondan con lo declarado por el contribuyente, dichas mercancias son
denominadas mercancias de dificil identificacion. De acuerdo con el Manual de
Operacion Aduanera, las mercancias clasificadas dentro de los capitulos 28 y 31 de
la Ley de Impuestos Generales de Importacién y Exportacion son consideradas
como mercancias de dificil identificacion. Para tener certeza en el proceso que han
de seguir las autoridades aduaneras correspondientes, las muestras tomadas por
los verificadores son enviadas al Laboratorio de Aduanas, donde se realiza su
analisis fisicoquimico y se sugiere con base en los resultados obtenidos la
clasificacion arancelaria correcta, misma que provee los elementos necesarios para
la asignacioén de los impuestos correspondientes.



Para reunir la informacion necesaria en la que se sustenta la sugerencia de la
fraccion arancelaria de las mercancias, un factor determinante es la implementacion
de la metodologia adecuada para el andlisis de las muestras, la eleccién de la
metodologia esta determinada por las caracteristicas fisicoquimicas de éstas.

Objetivos

Objetivo general: Realizar el analisis fisicoquimico de muestras de mercancias de
dificil identificacion a partir del cual el personal del laboratorio pueda sugerir su
correcta clasificacion arancelaria dentro de los Capitulos 28 y 31 de la L.I.G.I.E.

Objetivos especificos:

e Describir el aspecto fisico de las muestras.

e Determinar el pH de las muestras.

e Realizar el andlisis quimico cualitativo y/o cuantitativo de las muestras.

e Elaborar un informe final en el que se presenten los resultados
obtenidos del andlisis fisicoquimico de las muestras asignadas.

En este proyecto se presentard, por cuestiones de confidencialidad, soélo los
resultados obtenidos a partir del analisis fisicoquimico de las muestras, mismos que
permitiran al personal del laboratorio sugerir su clasificacion arancelaria.



Metodologia

Previo a su analisis fisicoquimico se realizé la descripcion de las caracteristicas de
la muestra (estado fisico, color, olor, entre otras).

Muestra 1 (declarada como NaOH)
1. Analisis quimico cualitativo
1.1Ensayo a la flama

Se depositd una pequefa cantidad de la muestra en un vidrio de reloj, a ésta se le
adicionaron unas gotas de HCI, se emple6 una varilla de vidrio para mezclar la
muestra y el &cido. Posteriormente se tomo parte de la mezcla con un asa de platino
y se expuso a la flama de un mechero durante algunos segundos.

1.2 Prueba para identificar cloruros (CI")

Se tomo una pequefia cantidad de la muestra con una espatula acanalada y se
depositoé en un tubo de ensayo, a continuacion se agreg6 aproximadamente 1.5 mL
de agua destilada y se agitd vigorosamente hasta disolver la muestra.
Posteriormente se adicionaron 5 gotas de HNOs diluido, la mezcla fue agitada y
finalmente se afiadieron 6 gotas de una disolucion de AgNOs.

1.3 Prueba para identificar carbonatos (COs?)

Se depositd una pequefia cantidad de la muestra en un vidrio de reloj y a
continuacion se afiadieron unas gotas de HCI sobre ésta.

1.4Prueba para identificar sulfatos (SO47?)

Se tomé una pequefia cantidad de la muestra con una espatula acanalada y se
deposité en un tubo de ensayo, a continuacion se agregé aproximadamente 1.5 mL
de agua destilada y se agit6 vigorosamente hasta disolver la muestra.
Posteriormente se adicionaron 5 gotas de HNOs, la mezcla fue agitada y finalmente
se afadieron 6 gotas de una disolucion de BaClz.

2. Medicion de pHy titulacion potenciométrica
2.1 Preparacion de la muestra

Se colocé un vaso de precipitados de 150 mL previamente etiquetado con los datos
de la muestra en una balanza analitica y se procedio a tarar. A continuacion
empleando una espatula acanalada se depositaron pequefias cantidades de la
muestra en el vaso de precipitados hasta completar un peso de 0.2548 g.
Posteriormente se adicioné agua desionizada hasta un volumen aproximado de 100
mL. A fin de disolver la muestra, se introdujo un agitador magnético y ésta fue puesta
en agitacion en una parrilla de calentamiento durante 5 minutos.



2.2 Medicion de pH de la disolucion de la muestra

El pH de la disolucion de la muestra preparada como se indicd anteriormente se
midioé con un pH-metro integrado a un valorador automético. Para ello, se enjuago
el electrodo combinado para medir pH con suficiente agua destilada, el vaso de
precipitados que contenia la muestra fue puesto sobre el agitador del valorador
automatico, posteriormente el electrodo se sumergié en la disolucién de la muestra
hasta que la membrana de vidrio quedd cubierta. Finalmente la disolucidon de la
muestra fue puesta en agitacion y el pH fue medido.

2.3 Titulacién potenciométrica de la disolucion de la muestra

Se llevo a cabo la titulacién potenciométrica de la disolucién de la muestra antes
preparada en un valorador automéatico empleando como titulante una disolucion
estandar de HCI 1.033 N. Antes de comenzar la titulacion, el sistema de dosificacion
del titulante fue purgado, ademds, previo a la medicion del pH, el método de
titulacion fue seleccionado y los datos de la muestra y del titulante fueron
introducidos.

Muestra 2 (declarada como KOH)

1. Analisis quimico cualitativo

1.1Ensayo a la flama

Se depositdé una pequefa cantidad de la muestra en un vidrio de reloj, a ésta se le
adicionaron unas gotas de HCI, se emple6 una varilla de vidrio para mezclar la
muestray el acido. Posteriormente se tomo parte de la mezcla con un asa de platino
y se expuso a la flama de un mechero durante algunos segundos mientras se
observaba la flama a través de un vidrio azul de cobalto.

1.2 Prueba para identificar cloruros (CI")

Se tomo una pequefia cantidad de la muestra con una espatula acanalada y se
deposito en un tubo de ensayo, a continuacion se agrego aproximadamente 1.5 mL
de agua destilada y se agitd6 vigorosamente hasta disolver la muestra.
Posteriormente se adicionaron 5 gotas de HNOz3 diluido, la mezcla fue agitada y
finalmente se afadieron 6 gotas de una disolucién de AgNOs.

1.3 Prueba para identificar carbonatos (CO3?)

Se depositd una pequefia cantidad de la muestra en un vidrio de reloj y a
continuacion se afladieron unas gotas de HCI sobre ésta.

1.4 Prueba para identificar sulfatos (SOa4?)

Se tomo una pequefia cantidad de la muestra con una espatula acanalada y se
depositdé en un tubo de ensayo, a continuacion se agreg6 aproximadamente 1.5 mL
de agua destilada y se agitd vigorosamente hasta disolver la muestra.



Posteriormente se adicionaron 5 gotas de HNOs, la mezcla fue agitada y finalmente
se afadieron 6 gotas de una disolucion de BaClz.

2. Medicion de pH y titulacion potenciométrica
2.1 Preparacion de la muestra

Se colocé un vaso de precipitados de 150 mL previamente etiquetado con los datos
de la muestra en una balanza analitica y se procedié a tarar. A continuacion
empleando una espétula acanalada se depositaron pequefias cantidades de la
muestra en el vaso de precipitados hasta completar un peso de 0.2596 g.
Posteriormente se adicion6 agua desionizada hasta un volumen aproximado de 100
mL. A fin de disolver la muestra, se introdujo un agitador magnético y ésta fue puesta
en agitacion en una parrilla de calentamiento durante 5 minutos.

2.2 Medicion de pH de la disolucion de la muestra

El pH de la disolucion de la muestra preparada como se indicd anteriormente se
midié con un pH-metro integrado a un valorador automatico. Para ello, se enjuagé
el electrodo combinado para medir pH con suficiente agua destilada, el vaso de
precipitados que contenia la muestra fue puesto sobre el agitador del valorador
automaético, posteriormente el electrodo se sumergié en la disolucién de la muestra
hasta que la membrana de vidrio quedd cubierta. Finalmente la disolucién de la
muestra fue puesta en agitacion y el pH fue medido.

2.3 Titulacién potenciométrica de la disolucion de la muestra

Se llevo a cabo la titulacién potenciométrica de la disolucién de la muestra antes
preparada en un valorador automéatico empleando como titulante una disolucion
estandar de HCI 1.033 N. Antes de comenzar la titulacion, el sistema de dosificacion
del titulante fue purgado, ademds, previo a la medicion del pH, el método de
titulacion fue seleccionado y los datos de la muestra y del titulante fueron
introducidos.



Muestra 3 (declarada como HzPOa)

1. Analisis quimico cualitativo

1.1Prueba para identificar fosfatos (POa43)

Se empled una pipeta Pasteur para depositar 6 gotas de la muestra en un tubo de
ensayo, a continuacion se agrego agua destilada hasta cubrir una cuarta parte de
la capacidad de éste y se agit6 a fin de homogeneizar la disolucion. Posteriormente
se afiadieron 5 gotas de HNOs y un pequefio volumen de una disolucion de
molibdato de amonio. Finalmente el tubo se colocé en un vaso de precipitados con
agua que se habia puesto a calentar previamente en una parrilla eléctrica y se dejé
en calentamiento por algunos minutos.

2. Medicién de pH de la muestra original

El pH de la muestra original fue medido empleando un pH-metro integrado a un
valorador automatico. Para ello, se vertido un volumen aproximado de 50 mL de la
muestra en un vaso de precipitados de 100 mL, a continuacién se introdujo un
agitador magnético en el vaso de precipitados que contenia la muestra y se coloco
sobre el agitador del titulador automatico, el electrodo combinado para medir pH fue
enjuagado y sumergido en la disolucion hasta que la membrana se cubrio.
Finalmente la muestra fue puesta en agitacion y el pH fue medido.

3. Titulacién potenciométrica
3.1 Preparacion de la muestra

Se colocd un vaso de precipitados de 150 mL previamente etiquetado con los datos
de la muestra en una balanza analitica y se procedié a tarar. A continuacion
empleando una pipeta Pasteur se depositaron gotas de la muestra en el vaso de
precipitados hasta completar un peso de 0.2573 g. Posteriormente se adicion6 agua
desionizada hasta un volumen aproximado de 100 mL. A fin de homogeneizar la
muestra, se introdujo un agitador magnético y ésta fue puesta en agitacion en una
parrilla de calentamiento durante 5 minutos.

3.2 Titulacion potenciométrica de la muestra

Se llevod a cabo la titulacion potenciométrica de la muestra antes preparada en un
valorador automatico empleando como titulante una disolucion estandar de NaOH
0.9834 N. EI electrodo de vidrio fue enjuagado con suficiente agua destilada, a
continuacion el vaso de precipitados que contenia la muestra fue colocado en el
agitador del valorador automatico y el electrodo combinado para medir pH fue
sumergido en la muestra hasta que la membrana quedo cubierta. Posteriormente la
muestra se puso en agitacion y la titulacién dio inicio.



Antes de comenzar la titulacion, el sistema de dosificacion del titulante fue purgado,
ademas, el método de titulacion fue seleccionado y los datos de la muestra y del
titulante fueron introducidos.

Muestra 4 (declarada como NH4H2PO4) y muestra 5 (declarada como
(NH4)2HPOa4)

1. Anadlisis quimico cualitativo

Debido a la similitud de las muestras segun lo declarado en la informacion técnica
que recibi6 el departamento, el tratamiento y metodologia empleada para su analisis
fue el mismo para ambas.

Parte de las muestras fue pulverizada en un mortero para su posterior utilizacion en
el andlisis fisicoquimico.

1.1Prueba para amonio (NH4")

Se tomo6 una pequefia cantidad de la muestra y se deposité en un tubo de ensayo,
a continuacion se agregé agua destilada (aproximadamente 1.5 mL) y se agito
vigorosamente hasta que la muestra se disolvié por completo. Posteriormente se
afadié un pequefio volumen de una disolucion de NaOH y se emple6 una varilla de
vidrio para mezclar la muestra y el acido. Finalmente se sumergio la varilla de vidrio
en el tubo de ensayo, se colocé a una distancia prudente y con la mano se llevaron
los vapores hacia la nariz.

1.2Prueba para nitratos (NO3)

Se tom6 una pequefia cantidad de la muestra y se deposité en un tubo de ensayo,
a continuacion se agregdé agua destilada (aproximadamente 1.5 mL) y se agito
vigorosamente hasta que la muestra se disolvié por completo. Posteriormente se
afadio una pequeiia cantidad de FeSOa y se agito hasta su disolucion. Finalmente
se adicion6 lentamente un pequefio volumen de H2SO4 por las paredes del tubo.

1.3Prueba para fosfatos (PO473)

Se empled una microespatula para depositar una pequefia cantidad de la muestra
en un tubo de ensayo, a continuacion se agregd agua destilada hasta cubrir una
cuarta parte de la capacidad de éste y se agitd hasta que la muestra se disolvio.
Posteriormente se afiadieron 5 gotas de HNOs y un pequefio volumen de una
disolucion de molibdato de amonio. Finalmente el tubo se colocd en un vaso de
precipitados con agua que se habia puesto a calentar previamente en una parrilla
eléctrica y se dejo en calentamiento por algunos minutos.

1.4Prueba para sulfatos (SO472)

Se tomé una pequefia cantidad de la muestra con una microespatula y se depositd
en un tubo de ensayo, a continuacion se agregé aproximadamente 1.5 mL de agua
destilada y se agitdé vigorosamente hasta disolver la muestra. Posteriormente se



adicionaron 5 gotas de HNOs, la mezcla fue agitada y finalmente se afadieron 6
gotas de una disolucién de BaCla.

2. Medicién de pH de una disolucion de la muestra

Se coloco un vaso de precipitados de 100 mL previamente etiquetado con los datos
de la muestra en una balanza analitica y se procedio a tarar. A continuacién se
pesaron 2.487 g y 2.513 g de la muestra para NHs4H2POs y (NH4)2HPOa4
respectivamente. Se agrego6 agua destilada hasta un volumen de 50 mL, se introdujo
un agitador magnético y se puso en agitacion en una parrilla de calentamiento
durante 5 minutos.

Pasado este tiempo, el vaso de precipitados que contenia la muestra se coloco
sobre el agitador del titulador automatico, el electrodo combinado para medir pH fue
enjuagado y sumergido en la disolucion hasta que la membrana se cubrio.
Finalmente la muestra fue puesta en agitacion y el pH fue medido.

3. Analisis instrumental (espectroscopia de infrarrojo)

Para el analisis instrumental por espectroscopia de infrarrojo se empled un
espectrometro de infrarrojo con Transformada de Fourier y Reflectancia Total
Atenuada.

Se llevd a cabo la limpieza del cristal y de la barra de compresion empleando un
trozo de papel previamente humedecido con etanol. Posteriormente se traz6 el
espectro del ruido de fondo.

Para trazar el espectro de la muestra, se tomo una pequefia cantidad de ésta y se
colocé sobre el cristal, a continuacién se aplicé presion y se procedié a recoger el
espectro.

Los espectros obtenidos fueron cotejados con los espectros de los estandares
previamente trazados y almacenados.

Muestra 6: declarada como un abono NPK (abono que contiene nitrégeno,
fosforo y potasio)

1. Andlisis quimico cualitativo

1.1Ensayo ala flama

Se depositaron unas gotas de la muestra en un vidrio de reloj, a continuacién se
afiadieron 5 gotas de HCl y se mezclé con una varilla de vidrio. Se tomo parte de la
mezcla con un asa de platino y se expuso a la flama de un mechero durante algunos
segundos, el color que adquirio la flama fue observado a través de un vidrio azul de
cobalto.



1.2Prueba para identificar amonio (NHa4")

Se depositaron 6 gotas de la muestra en un tubo de ensayo, a este volumen se
agrego aproximadamente 0.5 mL de agua destilada y se agito a fin de homogeneizar
la disolucion. Posteriormente se afiadié un pequefio volumen de una disolucion de
NaOH y se empled una varilla de vidrio para mezclar la muestra y el acido.
Finalmente se sumergio la varilla de vidrio en el tubo de ensayo, se coloc6 a una
distancia prudente y con la mano se llevaron los vapores hacia la nariz.

1.3Prueba para nitratos (NO3)

Se depositaron 6 gotas de la muestra en un tubo de ensayo, a este volumen se
agrego aproximadamente 0.5 mL de agua destilada y se agito a fin de homogeneizar
la disolucion. Posteriormente se afiadio una pequefia cantidad de FeSOa4 y se agitd
hasta su disolucion. Finalmente se adiciond lentamente un pequefio volumen de
H2SO4 por las paredes del tubo.

1.4Prueba para fosfatos (PO43)

Se depositaron 6 gotas de la muestra en un tubo de ensayo, a este volumen se
agrego aproximadamente 0.5 mL de agua destilada y se agit6 a fin de homogeneizar
la disolucion. Posteriormente se afiadieron 5 gotas de HNOs3 y un pequefio volumen
de una disolucion de molibdato de amonio. Finalmente el tubo se coloc6 en un vaso
de precipitados con agua que se habia puesto a calentar previamente en una parrilla
eléctrica y se dejé en calentamiento por algunos minutos.

1.5Prueba para cloruros

Se depositaron 6 gotas de la muestra en un tubo de ensayo, a este volumen se
agrego aproximadamente 0.5 mL de agua destilada y se agit6 a fin de homogeneizar
la disolucién. Posteriormente se adicionaron 5 gotas de HNOz3 diluido, la mezcla fue
agitada y finalmente se afiadieron 6 gotas de una disolucion de AgNOs.

1.6 Prueba para sulfatos (SO47?)

Se depositaron 6 gotas de la muestra en un tubo de ensayo, a este volumen se
agrego aproximadamente 0.5 mL de agua destilada y se agit6 a fin de homogeneizar
la disolucion. Posteriormente se adicionaron 5 gotas de HNOs, la mezcla fue agitada
y finalmente se afiadieron 6 gotas de una disolucion de BaCl-.

2. Medicién de pH de la muestra original

El pH de la muestra original fue medido empleando un pH-metro integrado a un
valorador automatico. Para ello, se vertid un volumen aproximado de 50 mL de la
muestra en un vaso de precipitados de 100 mL, a continuaciéon se introdujo un
agitador magnético en el vaso de precipitados que contenia la muestra y se coloco
sobre el agitador del titulador automatico, el electrodo combinado para medir pH fue
enjuagado y sumergido en la disoluciébn hasta que la membrana se cubrid.
Finalmente la muestra fue puesta en agitacion y el pH fue medido.



Muestra 7 (declarada como abono NPK)

Parte de la muestra fue pulverizada para su posterior utilizacion en el analisis

fisicoquimico.

Como parte del analisis quimico cualitativo se realizaron pruebas para identificar
nitratos, amonio, cloruros, fosfatos, sulfatos y el ensayo a la flama. La metodologia
empleada para su analisis fue similar a la que se empled para el analisis de la
muestra 6 (declarada también como un abono NPK), con la adaptacion para una
muestra soélida, por lo que se usé pequefias cantidades de la muestra para cada
prueba, por otra parte, las cantidades y volimenes de los reactivos que se

adicionaron fueron similares.

La medicién del pH de la muestra se llevé a cabo de manera similar a la de las
muestras 4 y 5. El peso de la muestra fue de 2.518 g.

Resultados

Muestra 1: declarada como NaOH

Descripcién: soélido de color blanco en forma de escamas

1. Analisis quimico cualitativo

Prueba

Observaciones

Resultado de la prueba

Ensayo a la flama

Flama amarilla intensa-
anaranjada

Positiva para Na*

Se formé un precipitado

reactivos.

Cloruros (CI) Positiva
blanco.
Carbonatos (CO3%?) Se observg eferv,escenma Positiva
tras la adicion del 4cido.
No se observé ningdn
Sulfatos (SO4?) cambio tras la adicion de los Negativa

2. Medicion de pH

Se obtuvo un pH de 13.5 (disolucién de la muestra empleada para el andlisis cuantitativo).

3. Analisis quimico cuantitativo (titulacion acido-base potenciométrica).

Titulante Peso de la muestra Volumen gastado de Pureza de la
titulante muestra.
HCI 1.033 N 0.2548 g 5.810 mL 94.2%




Muestra 2: declarada como KOH

Descripcién: soélido en forma de escamas de color blanco e inodoro

1. Andlisis quimico cualitativo

Prueba

Observaciones

Resultado de la prueba

Ensayo a la flama

Flama rosa-violeta

Positiva para K*

Se form6 un precipitado

Cloruros (CI) Positiva
blanco.
Se observé efervescencia .
-2
Carbonatos (COs™) tras la adicién del cido. Positiva
Se observo la formacion de
Sulfatos (SO4?) un precipitado blanco tras la Positiva

adicion de los reactivos.

2. Medicién de pH

Se obtuvo un pH de 13.2 (disolucion de la muestra empleada para el andlisis cuantitativo).

3. Anadlisis quimico cuantitativo (titulacién acido-base potenciométrica).

Titulante Peso de la muestra Volumen gastado de Pureza de la
titulante muestra.
HCI 1.033 N 0.2596 g 3.699 mL 82.6 %

Muestra 3: Declarada como HsPOg4

Descripcién: liquido transparente, viscoso e inodoro.

1. Analisis quimico cualitativo

Prueba

observaciones

Resultado de la prueba

Fosfatos (PO43)

Se observo un precipitado de color
amarillo canario después de algunos
minutos de calentamiento.

Positiva

2. Medicion de pH
Se obtuvo un pH

de 2.4 (muestra original).

3. Analisis quimico cuantitativo

Titulante Peso de la Volumen gastado de Pureza de la
muestra titulante muestra.
NaOH 0.9834 N 0.2573 g 4.482 mL 83.9 %




Muestra 4: declarada como NH4H2PO,4

Descripcidn: granulos esféricos grisaceos

1. Andlisis quimico cualitativo

Prueba Observaciones Resultado de la prueba
Se percibié un olor caracteristico a
Amonio (NH4") NH; después de mezclar la muestra Positiva

con la disolucién de NaOH.
Se observo la formacion de un anillo

Nitratos (NOz) X Positiva
cafeé.
Se observé un precipitado de color

Fosfatos (PO42) | amarillo canario después de algunos Positiva
minutos de calentamiento.

Sulfatos (SO4?) No se observé ningin cambio tras la Negativa

adicion de los reactivos.

2. Medicién de pH

Se obtuvo un pH de 4.9 para una disolucion de la muestra preparada como se indica en
la metodologia.

3. Analisis instrumental (trazado de espectro de infrarrojo).

Se obtuvo un espectro de infrarrojo que muestra bandas caracteristicas para NH.*y para
PQO43. Se identifico una banda en 1410 cm™ y una banda ancha en 3090 cm™ atribuidas a
las vibraciones y estiramientos del NH4* respectivamente. Asimismo se identificaron bandas
en 558, 610, 9020 y 1030 cm™* atribuidas a estiramientos del PO43.

Ademas de las bandas esperadas para NHs* y para PO43, el espectro mostré bandas en
815y 1320 cm™ que sugieren la presencia de NOs™ en la muestra.

A partir de la comparacion del espectro obtenido y el espectro de infrarrojo del estandar, se
confirmo la identidad de la muestra al encontrarse similitud entre ambos.

Por cuestiones de confidencialidad no se pueden mostrar los espectros de infrarrojo de la
muestra y del estandar. Sin embargo, en la figura 1 se presenta el espectro de infrarrojo del
estandar (NHsH2PO,) obtenido de una base de datos, en el que se pueden observar las
bandas caracteristicas para NH." y para PO.>.



Transmitance

Figura 1

Espectro de infrarrojo del fosfato monoamaénico (NHsH2PO4)

0.8

=
]

=
o

=
n

0.4

03

4300 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Wavenumbers (cm-1)

Tomado de National Institute of Standards and Technology. COBLENTZ SOCIETY
Collection, 2018. Propiedad de U.S. Secretary of Commerce on behalf of the United States
of America.



Muestra 5: declarada como (NH.);HPO4
Descripcidn: Granulos esféricos grisaceos

1. Andlisis quimico cualitativo

Prueba Observaciones Resultado de la prueba
Se percibié un olor caracteristico a
Amonio (NH4") NH; después de mezclar la muestra Positiva

con la disolucion de NaOH.

No se observé ninglin cambio tras la
adicion de los reactivos.

Se observé un precipitado de color
Fosfatos (PO42) | amarillo canario después de algunos Positiva
minutos de calentamiento.

No se observd ninglin cambio tras la
adicion de los reactivos.

Nitratos (NOz) Negativa

Sulfatos (SO4?) Negativa

2. Medicién de pH

Se obtuvo un pH de 7.4 para una disolucion de la muestra preparada como se indica en la
metodologia.

3. Analisis instrumental (trazado de espectro de infrarrojo).

Se obtuvo un espectro de infrarrojo que muestra bandas caracteristicas para NH.*y para
PQO43. Se identifico una banda en 1408 cm™ y una banda ancha en 3110 cm™ atribuidas a
las vibraciones y estiramientos del NH4* respectivamente. Asimismo se identificaron bandas
en 554, 613, 890 y 1038 cm™ atribuidas a estiramientos del PO,3.

A partir de la comparacién del espectro obtenido y el espectro de infrarrojo del estandar, se
confirmd la identidad de la muestra al encontrarse similitud entre ambos.

Por cuestiones de confidencialidad no se pueden mostrar los espectros de infrarrojo de la
muestra y del estandar. Sin embargo, en la figura 2 se presenta el espectro de infrarrojo del
estandar ((NH.):HPO.) obtenido de una base de datos, en el que se pueden observar las
bandas caracteristicas para NH4" y para PO,>.



Figura 2

Espectro de infrarrojo del fosfato diamoénico (NH4):HPO4
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Muestra 6 (declarada como abono NPK)

Descripcién: liquido amarillento

1. Analisis quimico cualitativo

Prueba

Observaciones

Resultado de la prueba

Ensayo a la flama

Flama rosa-violeta

Positiva para K*

Se percibié un olor caracteristico a

Amonio (NH4") NHs después de mezclar la muestra Positiva
con la disolucion de NaOH.

Nitratos (NO) g:fgbservo la formacién de un anillo Positiva
Se observo un precipitado de color

Fosfatos (PO43) | amarillo canario después de algunos Positiva
minutos de calentamiento.

Cloruros (CF) No_ se observé ningun cambio tras la Negativa

adicion de los reactivos.
Se observé la formacion de un

Sulfatos (SO4?) precipitado blanco tras la adicién de Positiva

los reactivos.

2. Medicion de pH

Se obtuvo un pH de 3.6 (muestra original).

Muestra 7 (declarada como abono NPK)

1. Analisis quimico cualitativo

Prueba

Observaciones

Resultado de la prueba

Ensayo a la flama

Flama rosa-violeta

Positiva para K*

Se percibié un olor caracteristico a

adicién de los reactivos.

Amonio (NH4") NHs; después de mezclar la muestra Positiva
con la disolucién de NaOH.

Nitratos (NO=") faefé)bservo la formacion de un anillo Positiva
Se observo un precipitado de color

Fosfatos (PO43) | amarillo canario después de algunos Positiva
minutos de calentamiento.

Cloruros (CI) Se formo un precipitado blanco. Positiva
Sulfatos (SO4?) No se observd ningun cambio tras la Negativa

2. Medicion de pH
Se obtuvo un pH de 5.8 para la disolucion de la muestra preparada como se indico
en la metodologia.




Discusion de los resultados

La determinacion de la correcta clasificacion arancelaria de las mercancias a partir
del analisis fisicoquimico de sus muestras permite establecer tanto las regulaciones
arancelarias como las regulaciones y restricciones no arancelarias aplicables. El
adecuado cumplimiento de estas regulaciones contribuye a salvaguardar la salud
humana y los bienes del pais, asi como en la preservacién del medio ambiente.

Es importante sefialar que como parte del andlisis cualitativo de algunas muestras
que contenian potasio, se llevd a cabo el ensayo a la flama, la mayoria de las
sustancias daran de manera transitoria una flama del color caracteristico que
imparte el sodio (Discher et al., 1985) esto debido a la presencia de pequefas trazas
de éste, dichas trazas a menudo enmascaran el débil color del potasio en el ensayo
a la flama (Hirst, 2001), por lo que se empled un vidrio azul de cobalto para filtrar la
luz emitida por el sodio y asi eliminar su interferencia.

Por otro lado, el andlisis quimico cualitativo reveld también la presencia de ciertos
compuestos, aniones y cationes en las muestras de abonos NPK, esto se debe a
las materias primas empleadas para su elaboracion, las principales fuentes de las
gue se obtienen los tres macronutrientes (nitrégeno, fésforo y potasio) son urea,
nitrato de amonio, sulfato de amonio, nitrato de potasio, fosfato monoamaénico,
fosfato diamdnico, cloruro de potasio y fosfato monopotéasico.

Las propiedades fisicoquimicas de las mercancias determinan la metodologia
empleada para su andlisis. En este contexto, existen diversos métodos alternativos
o complementarios para el analisis fisicoquimico de las mercancias de dificil
identificacion pertenecientes al capitulo 31. Asi, Gargouri et al. (2010) emplearon
el método de Kejdahl para determinar el contenido de nitrégeno en un abono de
fosfato monoamonico, por su parte, Abrams et al. (2014) llevaron a cabo un estudio
en el que determinaron el contenido de nitrdgeno en diversos fertilizantes
empleando también el método de Kejdahl, que es el método aprobado por la
Association of Official Analytical Chemists (AOAC) para determinar el contenido de
nitrdgeno en los fertilizantes. Este método es universalmente aceptado y usado para
el analisis de nitrdgeno en una amplia variedad de materiales, incluyendo productos
de agricultura como los abonos (Saez-Plaza et al., 2013).

Existen diversos métodos para determinar el contenido de fosforo en los abonos, el
método gravimétrico que emplea el reactivo Quimociac (método del fosfomolibdato
de quinolina) y el método espectrofotométrico (método del fosfovanadomolibdato)
son los métodos oficiales de la Association of Official Analytical Chemists para
determinar fosforo en los fertilizantes (Yang et al., 2002).

Entre las técnicas para la cuantificacion del potasio se dispone de la
espectrofotometria de absorcion atomica, la fotometria de llama y la volumetria
(Ruiz et al., 2010).



Ruiz et al. (2010) determinaron el contenido de potasio en fertilizantes mediante
espectrofotometria de absorcién atomica, fotometria de llama y por analisis
volumétrico (método del tetrafenilborato de sodio).

Ademas de los métodos clasicos para la determinacion del contenido de fésforo y
potasio en los fertilizantes inorgénicos, hoy en dia se emplean con mayor frecuencia
técnicas analiticas instrumentales para tal propésito.

Yang et al. (2002) cuantificaron el fosforo en fertilizantes empleando espectrometria
de emision atémica por plasma acoplado inductivamente. La mayor ventaja de esta
técnica es su habilidad para determinar diversos elementos de manera simultanea
en un amplio rango de concentraciones (Yang et al., 2002). Asimismo, Viso &
Zachariadis (2018) realizaron la determinacion simultdnea de fosforo y boro
mediante espectrometria de emision atémica por plasma acoplado inductivamente,
concluyendo que el método desarrollado puede ser aplicado para una examinacién
rapida durante la produccion de los fertilizantes asi como en el andlisis de productos
comerciales.

Bartos et al. (2014) llevaron a cabo un estudio en el que determinaron el contenido
de fbsforo y potasio en fertilizantes inorganicos comerciales mediante
espectrometria de emisidbn Optica por plasma acoplado inductivamente,
concluyendo que el método es una opcion rapida, precisa y segura de determinar el
contenido de fosforo y potasio en estos productos. Los instrumentos de
espectrometria de emisién 6ptica por plasma acoplado inductivamente proveen la
determinacion simultdnea de fésforo y potasio, mientras que la mayoria de las
metodologias existentes requiere de la determinacién por separado de cada uno
(Bartos et al., 2014).

Con respecto a la técnica analitica instrumental empleada, cabe resaltar que la
Reflectancia Total Atenuada es una de las técnicas de muestreo mas populares
usadas por los espectroscopistas de infrarrojo debido a que es rapida, no destructiva
y no requiere preparacion de la muestra (Larkin, 2017).

El analisis rutinario de ciertas mercancias realizado por el departamento de Analisis
inorganicos Especiales hace factible la creacién de una base de datos de espectros
de infrarrojo de sus estandares para su uso en la identificacion de las muestras de
dichas mercancias.



Conclusiones

Se llevé a cabo el andlisis fisicoquimico de las muestras de las mercancias
asignadas, mismas que fueron declaradas en los Capitulos 28 y 31 de la Ley de
Impuestos General de Importacion y Exportacion. Los resultados obtenidos a partir
del andlisis fisicoquimico de las muestras de dificil identificacién asignadas proveen
la informacion necesaria para su correcta clasificacion arancelaria dentro de los
Capitulos 28 y 31 de la Ley de Impuestos General de Importacién y Exportacion.
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