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Casa abiorta al tiempo

i Formato SS-T
e LI TENA SOLICITUD DE TERMINO

DE SERVICIO SOCIAL

Mtra. Maria Elena Contreras Garfias

Directora de la Division de Ciencias Bioldgicas y de la Salud
PRESENTE

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

Dia Mes Afo Dia Mes Afo
Fecha de Recepcidn I l Fecha de Aprobacion

Datos del Alumno

Nombre : ESpinoza Rojas Braulio Alejandro

Matricula : 207233062 Licenciatura : Quimica Farmacéutica Bioldgica E]
Domiclio : Francisco Villa 15, Col. Emiliano Zapata, Chalco México; CP 56608
Teléfono : 5626696945 Celular: 5576960122
_ Correo Electrénico : bespinoza263@outlook.com CURP: EIRB820326HDFSIR02 )

Datos del Proyecto

nalisi imico a elari ' AN osy de al 1S )
Nombre del Proyecto :A lisis quimico arancelario de compuestos inorganicos purosy gunas
preparaciones

Lugar donde se realiz el Servicio Social : yniversidad Auténoma Metropolitana- Xochimilco y Administracién de Regulacién Aduanera

Dependencia : Servicio de Administracién Tributaria, Secretaria de Hacienda y Crédito PUblico
Entidad Federativa : Distrito Federal

Municipio : Alcaldia Miguel Hidalgo Localidad :
Dia Mes Afio Dia Mes Afo
Fecha de Inicio 1 |3 |2012 Fecha de Término 6 | 11 | 2012
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Sector: 3-- Pblico [~]
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Orientacién: 10.- Otros
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Braulio Alejan%Espinoza Rojas

Alumno

Vo. Bo. de la Comision
Nombre, firma Nombre y firma de la persona que auloriza
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Administracion General de Recursos y Servicios setrernnia b HACIEnDA
Administracion Central de Operacion de Recursos y Servicios ¥ Eriorve piistico
Administracion de Operacion de Recursos y Servicios "6"

Subadministracion de Reclutamiento, Seleccion y Contratacion

2
SO SAT @&
Servicio de Administracién Tributaria

300-06-06-04-00-7210

Asunto:  Término de Servicio Social.
México D.F., noviembre 07 de 2012.

C.D.E. Ma. De los Angeles Martinez Cardenas,

Coordinadora Divisional de Servicio Social de CBS
U.A.M. "Unidad Xochimilco"

Informo a usted que el (la) C. Braulio Alejandro Espinoza Rojas, estudiante de la carrera Quimica

Farmacéutica Biologica , con nimero de matricula 207233062 , finalizé la prestacién de su Servicio
Social, de acuerdo con los siguientes datos:

Dependencia:  Secretaria de Hacienda y Crédito Publico.

Subdependencia: Servicio de Administracién Tributaria.
Unidad Admva Administracion General de Aduanas

Programa: Apoyo Técnico y Administrativo al Servicio de Administracién Tributaria
Periodo: Del 01/03/2012 al 06/11/2012.

Horario: de 09:00 a 15:00 hrs. de lunes a viernes. 1040 hrs. total.

Actividades: Apoyar en el proceso de infraestructura para retroalimentacion del banco de

muestras. Apoyar en la aplicacion de buenas practicas de laboratorio, asi como la
aplicacién de la normatividad correspondiente. Apoyar en la recopilacion de
muestras. Apoyar en la recopilacion de informacion técnica para los analisis y
fundamentacién de dictamenes. Colaborar en la implementacién de técnicas
Espectrofotométricas y Cromatograficas.

Lic. Raquel Diaz Jasso, SERVICIO DE
La Subadministradora.  ~IMINISFRACION TRIBUTARIA

Cjﬂh@}\ﬂ/e%v. Cuauhtémoc No. 602 piso 1 Col. Narvarte / C.P. 03020 Delegacién Benito Juarez Meéxico D.F. / Tel. 1203 1536



m Ciudad de México a 12 de Julio de 2022

Casa abierta al tiempo

DR. JUAN ESTEBAN BARRANCO FLORIDO
JEFE DEL DEPARTAMENTO SISTEMAS BIOLOGICOS
PRESENTE

Por medio de la presente me permito comunicar a usted que el alumno Braulio Alejandro
Espinoza Rojas con matricula 207233062 concluyé el proyecto de Servicio Social:

Andlisis quimico arancelario de compuestos inorganicos puros y de algunas preparaciones
que se realizd en la Universidad Auténoma Metropolitana-Xochimilco y en la
Administracién de Regulacién Aduanera, Laboratorio de Aduanas del 01 de Marzo al 06 de

Noviembre de 2012 cubriendo un total de 1040 h.

Agradeciendo de antemano se atencidn, le envio un cordial saludo.

ATENTAMENTE

P
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M. en C. José Raul Medina Lépez

Asesor Interno No. Ec. 23981

ccp. Mtra. Maria Elena Contreras Garfias.
Directora de la Division de CBS UAM-X.



.‘ Ciudad de México a 12 de Julio de 2022

SAT

Servicio de Administracion Tributaria
SECRETARIA DE HACIENDAY CREDITO PUBLICO

DR. JUAN ESTEBAN BARRANCO FLORIDO
JEFE DEL DEPARTAMENTO SISTEMAS BIOLOGICOS
PRESENTE

Por medio de la presente me permito comunicar a usted que el alumno Braulio Alejandro
Espinoza Rojas con matricula 207233062 concluyé el proyecto de Servicio Social:

Andlisis quimico arancelario de compuestos inorganicos puros y de algunas preparaciones
que se realizo en la Administracion de Regulacién Aduanera, Laboratorio de Aduanas
ubicado en Calzada Legaria 608, Col. Irrigacion alcaldia Miguel Hidalgo, CP 11500, Ciudad
de México del 01 de Marzo al 06 de Noviembre de 2012 cubriendo un total de 1040 h.

Agradeciendo de antemano se atencidn, le envio un cordial saludo.

ATENTAMENTE

M
Q. Rosa Maria Garcia Cordova.

Jefe del Departamento de Andlisis Inorgénicos Especiales.
Cédula Prof.: 742910

ccp. Mtra. Maria Elena Contreras Garfias.
Directora de la Division de CBS UAM-X.



AT UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA

Casa abieria al tiempo

UNIDAD XOCHIMILCO

DIVISION DE CIENCIAS BIOLOGICAS Y DE LA SALUD
DEPARTAMENTO DE SISTEMAS BIOLOGICOS
QUIMICO FARMACEUTICO BIOLOGO

INFORME DE ACTIVIDADES DEL SERVICIO SOCIAL:
“ANALISIS QUIMICO ARANCELARIO DE COMPUESTOS INORGANICOS
PUROS Y DE ALGUNAS PREPARACIONES”

PERTENECE AL PROYECTO GENERICO:
EVALUACION DE PRODUCTOS RELACIONADOS CON LA SALUD

ALUMNO:
ESPINOZA ROJAS BRAULIO ALEJANDRO
MATRICULA: 207233062

ASESORES:
M. EN C. JOSE RAUL MEDINA LOPEZ
Q. ROSA MARIA GARCIA CORDOVA

LUGAR DE REALIZACION:
ADMINISTRACION DE REGULACION ADUANERA, LABORATORIO DE

ADUANAS.

FECHA DE INICIO: 01 DE MARZO DE 2012.
FECHA DE TERMINACION: 06 DE NOVIEMBRE DE 2012.

JULIO 2022
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Introduccion

Actualmente la cantidad de operaciones de comercio exterior entre paises es sumamente
grande, por consiguiente, las operaciones relacionadas con la industria quimica se han
incrementado considerablemente. Todas las mercancias que ingresen o que salen de México
deben destinarse a un régimen aduanero, establecido por el contribuyente, de acuerdo con la
funcién que va a presentar en el territorio nacional o en el extranjero. Cuando una mercancia
es presentada en la aduana para su ingreso o salida del pais, se debe informar en un
documento oficial (pedimento) el destino que se pretende dar a dicha mercancia, asi como

la clasificacion arancelaria correspondiente.

El reconocimiento aduanero es una practica muy comun realizada por la autoridad aduanera
que consiste en el examen fisico y documental de las mercancias de importacién y
exportacion, si durante el reconocimiento aduanero se encuentra mercancia de dificil
identificacion se procede a realizar toma de muestras, para reunir elementos que ayuden a

precisar la veracidad de lo declarado en la documentacion.

La mercancia de dificil identificacion en el comercio exterior es aquella mercancia que se
presenta ante la autoridad aduanera y puede ser un liquido, un sélido, un polvo o cualquier
otra forma no coherente y que a simple vista o mediante el equipo tecnolégico con que cuente
la aduana no es posible identificar con certeza su naturaleza. Cuando esto sucede es necesario
realizar analisis fisicos y/o quimicos de caracter cientifico y técnico para establecer
caracteristicas especificas, composicion, naturaleza, usos, funciones y todo lo necesario para

precisar su identificacion.

Las mercancias de dificil identificacion o cualquier otra mercancia respecto de la cual existan
dudas razonables sobre su exacta naturaleza son muestreadas por la autoridad aduanera y
enviadas al Laboratorio Central de Aduanas para ser identificadas cualitativa y
cuantitativamente. En el caso de productos inorganicos el analisis realizado en laboratorio
es por via himeda, mediante técnicas como ensayo a la flama, formacion de precipitados,
espectrofotometria  infrarroja, titulacion argentométrica, titulacion yodométrica,

determinacion de cenizas, cromatografia idnica, entre otro tipo de técnicas.

Una vez identificada la mercancia se clasifica de acuerdo con la Tarifa de la Ley del

Impuesto General de Importacion y Exportacion, tomando en cuenta las principales



caracteristicas de la mercancia como descripcién, uso, naturaleza, estado, composicién

quimica, entre otras, asignandole asi una fraccién arancelaria.

En algunos casos el objetivo de analizar muestras en el Laboratorio Central de aduanas no
es solo el determinar una fraccion arancelaria sino dictaminar la presencia de

estupefacientes, psicotropicos, sustancia controladas o ilicitas.



Marco Teorico

Servicio de Administraciéon Tributaria

El Servicio de Administracion Tributaria (SAT) es un 6rgano desconcentrado de la
Secretaria de Hacienda y Crédito Publico, con el caracter de autoridad fiscal, y con las
atribuciones y facultades ejecutivas que sefiala esta Ley. El SAT tiene la responsabilidad de
aplicar la legislacion fiscal y aduanera con el fin de que las personas fisicas y morales
contribuyan proporcional y equitativamente al gasto publico, de fiscalizar a los
contribuyentes para que cumplan con las disposiciones tributarias y aduaneras, de facilitar e
incentivar el cumplimiento voluntario de dichas disposiciones, y de generar y proporcionar

la informacidn necesaria para el disefio y la evaluacién de la politica tributaria.!

Sistema Armonizado de Designacion y Codificaciéon de Mercancias

La Organizacion Mundial de Aduanas (OMA), establecida en 1952 como el Consejo de
Cooperacion Aduanera (CCA) es un drgano independiente intergubernamental cuya misién
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 de Designacién y
Codificacién de Mercancias (Sistema Armonizado o SA) cuya entrada en vigor fue el 1 de
enero de 1988. Su objetivo es promover el comercio internacional, mejorar la recoleccion,
comparacion y anélisis de estadisticas, asi como facilitar las negociaciones de comercio y la

elaboracion de aranceles.?

Los codigos fijados por el Sistema Armonizado permiten dar cuenta de las especificaciones
de las mercancias en cuanto a su origen, materia constitutiva y aplicacion, es un sistema que
clasifica todos los bienes tangibles comerciados, atin si estos no existian al momento en que
se establecio el Sistema Armonizado. El SA también ha sido utilizado por los Miembros de
la Organizacién Mundial de Comercio (OMC) como una herramienta para definir los
productos comprendidos en Acuerdos Comerciales, por lo tanto, los cambios introducidos
en el SA tienen importantes efectos juridicos para los miembros de la OMC, en particular

con respecto a los Anexos de los Acuerdos. Esta nomenclatura internacional estd basada en



una clasificacién de mercancias conforme a un sistema de c4digos de 6 digitos, aplicado por

206 paises, territorios y uniones econdmicas o aduaneras.>

Clasificacion Arancelaria en México

En México la clasificacién arancelaria (codificacion numérica) consta de 8 digitos, a la cual
se le conoce como fraccion arancelaria. Esta clasificacion se acompafia de las notas
explicativas del Sistema Armonizado y de notas nacionales, las cuales son creadas en apoyo
a la interpretacion de las notas explicativas. La clasificacion arancelaria en México se
reglamenta en la Ley de los Impuestos Generales de Importacién y de Exportacion (LIGIE),
la cual cuenta con 2 articulos: En el primero se define la Tarifa de los Impuestos Generales
de Importacién o Exportacién (TIGIE). En su segundo articulo se establecen las Reglas
Generales y Complementarias para interpretarla. La TIGIE es un instrumento juridico
mediante el cual se define la politica comercial de un pais, no s6lo permite indicar los
impuestos a la exportacion e importacion de los diferentes productos que se comercian, sino
que también brinda estadisticas del comercio con el objeto de establecer y evaluar distintas

politicas publicas, asi como realizar analisis econdmicos més especificos.?

Proceso de Despacho en Aduanas

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.*

Elaborado el pedimento y efectuado el pago de las contribuciones y cuotas compensatorias
determinadas por el interesado, se presentaran las mercancias con el pedimento o aviso
consolidado, ante la autoridad aduanera y se activard el mecanismo de seleccion
automatizado que determinard si debe practicarse el reconocimiento aduanero de las mismas.
En caso afirmativo, la autoridad aduanera efectuara el reconocimiento ante quien presente
las mercancias en el recinto fiscal. Sino se detectan irregularidades en el reconocimiento

aduanero o que den lugar al embargo precautorio de las mercancias, o el resultado del



mecanismo de seleccion automatizado determina que no debe practicarse el reconocimiento

aduanero, se entregaran éstas de inmediato.’

En aquellos casos en los que por las caracteristicas de la mercancia ésta sea de dificil
identificacion y no se tenga certeza respecto a la clasificacién arancelaria (ejemplo:
productos quimicos, textiles, etc.) la autoridad podra tomar una muestra de la mercancia para
enviarla a un laboratorio del SAT, con la finalidad de que sea analizada y se pueda
determinar la fraccién correspondiente. Una vez que la mercancia ha cumplido con las
formalidades del despacho aduanero, con o sin reconocimiento aduanero, se podra retirar la
mercancia de la aduana. Para tal efecto en la mayoria de los casos el importador coordina
con el Agente Aduanal la contratacion del transporte que llevara la mercancia a su destino
final, o puede realizarse el traspaleo de la mercancia a otro medio de transporte fuera de la
aduana. Finalmente, es importante mencionar que, conforme a las facultades de
comprobacion que tiene la autoridad aduanera, es factible que una vez que la mercancia se
encuentre fuera de la aduana le sea practicada una orden de verificacion en transporte y la

mercancia tenga que regresar a la aduana para someterse a una revision.®

Administracion Central de Laboratorios y Servicios Cientificos

El Laboratorio de Aduanas se encarga de emitir dictimenes técnicos basados en los analisis
quimico y fisicoquimico 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
identificacién. Dicho laboratorio est4 conformado por diversos departamentos, entre ellos el
de Analisis Inorganicos Especiales, donde se dictaminan muestras de mercancias que han
sido declaradas dentro del capitulo 28 de la LIGIE donde se clasifican las siguientes

mercancias:’

Productos quimicos inorganicos; compuestos inorganicos u orgénicos de metal precioso, de

elementos radiactivos, de metales de las tierras raras o de isétopos.®



Objeto y Division de la Quimica Analitica

La Quimica Analitica es la parte de la Quimica que tiene por objeto el estudio de los
principios cientificos, metodologia e instrumentacion necesarios para establecer la
naturaleza quimica, cualidades, estructura y composicion de la materia. Se divide la Quimica
Analitica en cualitativa y cuantitativa; trata la primera de establecer cuales son los
componentes de la sustancia analizada y la segunda la proporcién en que se encuentran
dichos componentes e incluso la distribucién y estructura de los mismos. La identificacién
que persigue la Quimica Analitica Cualitativa a través del Analisis Quimico Cualitativo, se
logra mediante la observacion de las propiedades que exhiben las muestras que se pretende
analizar pudiendo servir cualquier tipo de propiedad caracteristica o fenémeno potencial:
aparicion de un color o precipitado caracteristico al aplicar una reaccién quimica, absorcién
de radiacion electromagnética, retencion en una columna cromatogréfica, etc. La primera
condicion para el éxito en la identificacion de compuestos inorganicos es el conocimiento
previo de las propiedades de estos compuestos y, por consiguiente, la necesidad de conocer
suficientemente los fundamentos de la Quimica Fisica, Inorganica y Organica, para poder
sistematizarlos y aprovecharlos para dicha identificacion. En el analisis quimico cualitativo
se puede operar mediante dos métodos generales de trabajo: via seca y via himeda.

Via seca: utiliza los ensayos que pueden hacerse con la sustancia sélida, con o sin adicién
de reactivos igualmente sélidos en general, y con la ayuda de un foco calorifico que, en la
mayor parte de los casos, es una llama de gas butano, propano o de gas de alumbrado, llama
que puede ser reductora, debido al C y CO originados si, durante la combustién, hay efecto
de aire y oxidante cuando la combustion se lleva a cabo en un exceso de éste.

Via himeda: opera con la sustancia problema disuelta, generalmente, en agua o en 4acidos y
emplea reactivos igualmente en solucién. Constituye la base del Analisis Quimico
cualitativo clasico actual. Los principales procesos‘y tipos de reaccion que utiliza son los
siguientes: precipitacion, coloracion y decoloracidn, catalisis, induccidn, enmascaramiento

y extraccién.’

Determinacion de pH

El pH es un indice numérico que se emplea para expresar el grado de acidez de una solucién.
Por definicion, pH = -log an+, donde an-+ es la actividad del i6n hidronio. La determinacién
de pH se realiza mediante la medicion de la diferencia de potencial entre un par de electrodos

adecuados sumergidos en una misma solucién. Uno de ellos es un electrodo indicador

8



sensible a la actividad del i6n hidronio, como el electrodo de vidrio, y el otro, es un electrodo
de referencia de potencial constante, por ejemplo, calomel o plata-cloruro de plata. El pH de
una solucién a ser examinada se relaciona con el de una solucién de referencia mediante la

siguiente ecuacion:

(Ex - Er)

pHX = pHr + k

en la cual pHx es el pH de la Soluciéon muestra, pH; es el pH de la Solucién de calibracion,
Ex y E: son los potenciales medidos cuando la celda contiene Solucién muestra y Solucién
de calibracion, respectivamente. El valor k es el cambio en el potencial por cada unidad de
pH y es tedricamente [0,0591631 + 0,000198(t — 25 °C)] voltios a la temperatura t. La
determinacién de pH se realiza empleando un medidor del pH, calibrado y capaz de
reproducir valores con variaciones maximas de + 0,05 unidades de pH. La resolucion del
instrumento debera ser de por lo menos 0,01 unidades de pH. Las mediciones se realizan a

25+ 2 °C, a menos que se especifique de otro modo en la monografia correspondiente. '

Espectroscopia Infrarroja IR

La espectroscopia se fundamenta en la absorcion de la radiacién IR por las moléculas en
vibracién. Una molécula absorbera la energia de un haz de luz infrarroja cuando dicha
energia incidente sea igual a la necesaria para que se dé una transicién vibracional de la
molécula. Es decir, la molécula comienza a vibrar de una determinada manera gracias a la
energia que se le suministra mediante luz infrarroja. Pueden distinguirse dos categorias
bésicas de vibraciones: de tension y de flexion. Las vibraciones de tensién son cambios en
la distancia interatémica a lo largo del eje del enlace entre dos 4tomos. Las vibraciones de

flexion estan originadas por cambios en el angulo que forman dos enlaces.!!

En principio, cada molécula presenta un espectro IR caracteristico (huella dactilar), debido
a que todas las moléculas (excepto las especies diatomicas homonucleares como O, y Brz)
tienen algunas vibraciones que, al activarse, provocan la absorcién de una determinada
longitud de onda en la zona del espectro electromagnético correspondiente al infrarrojo.

De esta forma, analizando cuales son las longitudes de onda que absorbe una sustancia en la
zona del infrarrojo, podemos obtener informacion acerca de las moléculas que componen

dicha sustancia.!?



Tipo de vibracién Frecue.ncna Intensidad!
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Alsuenas (fuen cel pidno ce ficwidn) 1000-550 t j
Arcm3nioes (tenzda) 3150-3050 t ]
Arcmidtices (fuera gel plano de tiewda) 9L0-690 ¢ |
Alguino (tensién) €. 3200 t I
e 2500-2800 ¢ 1
2800-2700 d |

Alguencs No Intarpretabie I
Alzueno 1680-1600 me I
Arcmadticon 1600 v 1475 m-d l
Alguno 2230-2100 . mc j
Aechico 1740-1720 t ]
Cetees 1725-1705 t ]
|Azides carbexiicas 1725-1700 L ]
fEer 1750-1730 t ]
Amica 16701630 t ]
frNcreen 1810 v 1760 ' ]
Qenure 3ado 1500 t |
i::; :— Eeres, &teres 3660 CAEXICE, |[1300-1000 ¢ T
|Aloohales, fencies Livre 3650-3600 m 4]
Rlccholes, calace H 3500-3200 m_ |
[Acca carbexdicas 3400-2300 M|
?:.—?;ri AMICZ PrImanias y secuncanas 3500-3100 = ’
:431:;::), SMICIZ prmanias y socundana 16401550 ot AI
Aminaz 1350-10C0 mt ]
Iminas y cximas 165Q-1640 c-t 4‘
Nariae 2260-2230 m |
Alencs, Quetanas, Becianates, sotioclanatas 2270-193%0 m- ]
nero (R-NOL) 1550 y 1350 t ]
Hercapranos 255 g ]
Surdwicos 1050 t J
Sufones, donures ce suténicas 1375-1300 y t ]
Suifates, sulfoomicas 1200-1140 f ]
Fuonro 1300-1CC0 t ]
Qonuro 800-600 t ]
Bromuro, lccuro <57 ¢ |

Tabla 1. Frecuencias caracteristicas de grupos organicos poliatémicos; f:
fuerte, m: medio, d: débil."?
La espectroscopia infrarroja tiene su aplicacién mas inmediata en el analisis cualitativo:
deteccion de las moléculas presentes en el material. En la zona del espectro electromagnético
IR con longitudes de onda del infrarrojo medio (entre 4000 y 1300 cm™) se suelen observar
una serie de bandas de absorcién provocadas por las vibraciones entre tnicamente dos
atomos de la molécula. Estas vibraciones derivan de grupos que contienen hidrégeno o de
grupos con dobles o triples enlaces aislados. En la zona del espectro electromagnético IR
con longitudes de onda comprendidas entre 1300 y 400 cm™ (infrarrojo lejano), la asignacion
de las bandas de absorcion a vibraciones moleculares es mas dificil de realizar, debido a que
cada una de ellas estd generada por absorciones individuales sumadas (multiplicidad de las

bandas). Es la denominada zona de la huella dactilar (flexién de enlaces CH, CO, CN, CC,
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etc.). En esta zona de longitudes de onda, pequeiias diferencias en la estructura y constitucién

de las moléculas dan lugar a variaciones importantes en los maximos de absorcién.!

Identificacion de Cationes

Estos ensayos se realizan tomando un poco de la sustancia problema humedecida con acido
clorhidrico (mayor volatilidad de los cloruros) con el extremo de un hilo de platino e
introduciéndolo en la base de la llama de un mechero de gas. Pueden observarse las

coloraciones siguientes:

Li":  rojo carmin, muy persistente.

Na®:  amarillo, muy sensible. Invisible a través de un vidrio azul.
K" violeta, poco sensible. Visible a través de un vidrio azul.
Ca:  rojo-anaranjado. Verde a través de un vidrio azul.

Sr*2:  rojo-escarlata, fugaz.

Ba™: verde-amarillento, poco sensible.

Cu™: azul bordeado de verde (compuestos halogenados).

Identificacion de Aniones

El andlisis de aniones se lleva a cabo en una muestra liquida que contiene varios iones en
solucién acuosa. De todos los aniones comunes, s6lo cromato (CrO42), dicromato (Cr2072),

ferricianuro (Fe(CN)g™), ferrocianuro (Fe(CN)s™) y permanganato (MnOy’) son coloreados.

Anién | Color en solucién acuosa

CrO4 Amarillo

Cr2072 Anaranjado
Fe(CN)s Naranja
Fe(CN)s™ Amarillo

MnOy Purpura

Tabla 2. Colores de aniones en solucién acuosa.

Iones reductores: Cualquier ion que pueda reaccionar y provocar la reduccion del ion
permanganato en solucion 4cida, se clasifica como agente reductor. Los siguientes iones
reducen el ion permanganato inmediatamente en solucion fria: sulfito, tiosulfato, sulfuro,

arsenito, tartrato, citrato, yoduro, bromuro, tiocianato, cianuro, ferrocianuro y nitrito.
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El ion oxalato extremadamente lento con la primera gota de la solucién de permanganato y
la solucion debe ser calentada para iniciar la reaccién. Una vez que la reaccién comienza,

las siguientes gotas reaccionan instantdneamente.

MnOj; Mn*?

S032 _
3t Puarpura Incoloro

S0;2

Iones oxidantes: Cualquier ion que oxide el yoduro a yodo libre en solucién 4cida diluida se
clasifica como ion oxidante. El test se lleva a cabo acidificando la solucién, afiadiendo
yoduro de potasio y tetracloruro de carbono y se agita fuertemente. Un agente oxidante libera
yodo libre (I2) que colorea la capa de tetracloruro, de violeta. Los siguientes iones dan un
test positivo: cromato, dicromato, ferricianuro, clorato, nitrito y permanganato. El nitrato y
el arsenato pueden dar un test débil o no reaccionar, dependiendo de su concentracién y de

la acidez de la solucidn.

Crog? + - ——— G + Cr*3
* Violeta en CCl,

Sustancias volatiles: Una sustancia volatil es aquella que puede ser facilmente vaporizada o
transformada en gas. Luego de acidificar fuertemente, los siguientes iones producen gas:

carbonato, sulfito, nitrito, tiosulfato, sulfuro y cianuro.
€032 + 2H* ———— €O, T + H,0

Olores: Después de acidificar, la solucion se debe calentar ligeramente (tibio) para evaluar
el olor de algunos compuestos. Los iones sulfito y tiosulfato, forman diéxido de azufre
gaseoso. El ion nitrito produce NO y NO; gaseosos que tienen un olor metalico. Los sulfuros
liberan H2S (toxico, olor a huevo podrido). El cianuro produce HCN (téxico) que tiene un
olor a almendras. Si se somete a ebullicion luego de acidificar, el acetato forma acido acético
(olor a vinagre) En general los test de olor no son satisfactorios, debido a que un olor puede
enmascarar otros. También el sentido del olfato puede fatigarse después de varios test de
olor.

Compuestos de azufre: Todos los compuestos de azufre son oxidados a sulfato por
tratamiento con solucién alcalina de permanganato de potasio. El ion permanganato es
convertido a di6xido de manganeso (insoluble) La solucién resultante es acidificada, se

afiade peréxido de hidrégeno para reducir el diéxido de manganeso y se afiade solucion de
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cloruro de bario. La formacién de un precipitado finamente dividido de sulfato de bario

indica la presencia de compuestos de azufre.'*

55,032 + 8MnO; + 14H* ——— 8Mn*?2 + 10S0;2 + 7H,0

S0;? + Ba*? ———— BaSO, !

Titulaciones Potenciométricas

La titulacién potenciométrica se realiza cuando no es posible la deteccién del punto final de
una valoracién empleando un indicador visual. Se considera uno de los métodos mas exactos,
porque el potencial sigue el cambio real de la actividad y, el punto final coincide
directamente con el punto de equivalencia. Las principales ventajas del método
potenciométrico son su aplicabilidad a soluciones turbias, fluorescentes, opacas, coloreadas,

cuando sean inaplicables o no se puedan obtener indicadores visuales adecuados.'’

El método de titulacion potenciométrica 4cido-base se fundamenta en que los iones
hidr6genos presentes en una muestra como resultado de la disociacién o hidrélisis de solutos,
son neutralizados mediante titulacion con un élcali estiandar. El proceso consiste en la
medicion y registro del potencial de la celda (en milivoltios o pH) después de la adicién del
reactivo (4lcali estdndar) utilizando un potenciémetro o medidor de pH. Para hallar la
concentracion del analito se construye una curva de titulacion graficando los valores de pH
observados contra el volumen acumulativo (ml) de la solucién titulante empleada. La curva
obtenida debe mostrar uno o mas puntos de inflexion (punto de inflexion es aquel en el cual
la pendiente de la curva cambia de signo). El pH es un término universal que expresa la
intensidad de las condiciones 4cidas o alcalinas de una solucién. Tiene mucha importancia
porque influye en la mayoria de los procesos industriales y ambientales. Los procesos de
tratamiento en los que el pH debe ser considerado, son los procesos de coagulacién quimica,
desinfeccién, ablandamiento de agua y control de la corrosion, secado de lodos, la oxidacién
6

de ciertas sustancias como cianuros.!

La escala de pH se representa de 0 a 14 en la que pH = 7 representa la neutralidad absoluta.

0 7 14

acido neutro alcalino
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Las condiciones 4cidas se incrementan conforme los valores de pH decrecen, y las

condiciones alcalinas se incrementan conforme el pH se incrementa.

pH = -log H*

El potenciémetro o medidor de pH es un equipo electrénico que contiene un electrodo de
vidrio y lecturas de 0,1 unidades de pH. Para calibrar el equipo se realiza con soluciones
amortiguadoras (bufer) y siguiendo las instrucciones del fabricante. El electrodo de vidrio
esta sujeto a menos interferencia y es usado en combinacién con un electrodo de referencia

o comparacion (electrodo de Calomel).!”

Titulaciones Acido-Base

El anélisis volumétrico es una técnica basada en mediciones de volumen para calcular la
cantidad de una sustancia en solucién, y consiste en una valoracién (titulacién), que es el
proceso de determinacion del volumen necesario de solucién (solucién patrén) que reacciona

con una masa o volumen determinado de una muestra.'*

La adicion de solucién patrén se continua hasta alcanzar el punto llamado punto final,
momento cuando el numero de equivalentes de una sustancia es igual al niimero equivalentes

de la otra. En el caso de un 4cido y una base:

Equivalente gramo de acido = Equivalente gramo de base.

Luego: Va Ca = equivalente gramo de 4cido.
Vb Cb = equivalente gramo de base.

Finalmente: Va Ca= Vb Cb

donde:

Va = volumen de la solucién de 4cido.

Vb = volumen de la solucién de base.

Ca = Concentracion de la solucidn de acido.
Cb = Concentracion de la solucidn de base.

En la préctica, la operacion se reduce a averiguar qué cantidad de 4cido de concentracién
conocida es necesario para neutralizar una cantidad fija de base de concentracién
desconocida. En este caso el proceso se llama alcalimetria. El caso inverso, o sea, hallar la

concentracion del 4cido se denomina acidimetria.'’
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Para determinar el punto final se usan compuestos que tienen la propiedad de cambiar de
color en el momento que finaliza la reaccion entre la solucién patrén y la solucién que se
valora, estos compuestos se denominan Indicadores. La eleccién del indicador y el

conocimiento de su zona de viraje son aspectos esenciales en la valoracion.'®

Titulacion Argentométrica

Los métodos volumétricos basados en la formacién de un producto poco soluble
(precipitado) se denominan titulaciones de precipitacion y particularmente aquellas en las
que el i6n precipitarte es el cation Ag”, titulaciones argentométricas. La aplicacién més
importante de estos métodos est4 referida a la cuantificacién de haluros: CI, Br, I', CN", en
general. El punto final en estas técnicas se determina usando un sistema de indicacion
apropiado, siendo dos, los tipos de indicadores que se emplean con mayor frecuencia.
Indicadores que reaccionan con el titulante; dan origen a dos métodos muy usados: el Método
de Mohr y el Método de Volhard. En el primero se forma un segundo precipitado coloreado
en el entorno del punto de equivalencia (precipitacion fraccionada). En el segundo, se forma
un complejo coloreado soluble en las proximidades del punto de equivalencia. Indicadores
de adsorcion: la reaccion se verifica en la superficie del precipitado, y el indicador existe en
forma ionizada en la solucion. El Método de Fajans usa un indicador de este tipo, la

fluoresceina para cuantificar haluros a un pH = 7. 1°

El Método de Mohr

Se trata de un método directo para valorar haluros (cloruros y bromuros) mediante la adicién
de una solucién estandar de AgNOs 0,1 N y como indicador se emplea una solucién soluble
de cromatos, el KoCrO4 que imparte coloracién amarilla a la solucién problema. Lo que se
pretende es que reaccionen en primer lugar los cloruros dando un precipitado blanco de AgCl
(cloruro de plata) y que al consumirse éstos, el primer exceso de idn plata reaccione con el
indicador dando un precipitado de Ag>CrO4 (cromato de plata) rojo, indicativo del final de
la titulacion. El método de Mohr permite la determinacion de cloruros por el procedimiento
directo, ya que precipitan los haluros correspondientes por adicién de un cierto volumen de

solucion normalizada de AgNO;.!”

Cl- + Agt — AgCl !l
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Titulacién Oxido-Reduccién

Las reacciones de oxidacion-reduccion o redox son aquellas en que se transfieren electrones
de un atomo, i6n o molécula. La oxidacion es el proceso en que un atomo, i6n o molécula
pierde uno o mas electrones; la reduccion implica ganancia de uno o mas electrones por parte
de un 4tomo, in o molécula. Un agente reductor es una sustancia que pierde uno o més
electrones y en este proceso se oxida; un agente oxidante gana uno o més electrones y con
ello se reduce. Dicho de otra forma, un reductor es un donador de electrones y un oxidante

es un receptor de electrones. '

Permanganimetria

La aplicacion del permanganato en los procesos de titulacién es muy importante debido a
que es un oxidante muy fuerte y su color purpura intenso es suficiente para servir de
indicador en la mayoria de las titulaciones, se utiliza en disolucién 4cida dando Mn (II) como
producto de su reduccion, en algunas aplicaciones se realiza en medio casi neutro o incluso
alcalino, dando MnO; como producto de reduccién. El oxalato de sodio es un patrén
primario, se utiliza para estandarizar las soluciones de permanganato. En medio 4cido, el ién

oxalato se transforma en el 4cido no disociado, su reaccion es: 2°

2Mn0; + S5H,C,0, + 6H* ———— 2Mn*? + 10C0,( + 8H,0

Yodometria

El yodo es un agente oxidante débil que se utiliza principalmente para la determinacién de

reductores fuertes. El yodo se reduce de acuerdo con la semirreaccion:
I, + 26 —— 21~

Muchas sustancias son capaces de oxidar el yoduro hasta yodo y estas son susceptibles de
analizarse, por valoracion del yodo liberado con tiosulfato; este es el método de valoracién
indirecta. Se preparan las soluciones estandares de yodo pesando exactamente el reactivo
puro. Es mas sencillo preparar la solucién a partir de un producto que sea reactivo y luego
estandarizarlo. El triéxido de arsénico es el mejor patrén primario para las soluciones de
yodo y es ligeramente soluble en agua fria, se disuelve mas rdpidamente en agua hirviendo

y se solubiliza facilmente con hidréxido de sodio en formacién de arsenito de sodio,
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Na3zAsOs. Puede detectarse el punto final de las valoraciones yodométricas mediante el color
caracteristico del yodo. Se utiliza como indicador al almidén ya que, en presencia de yoduro,
el almidén absorbe al yodo para dar un color azul intenso caracteristico, si falta yoduro no

se produce color.?!

Complejometria

Las titulaciones volumétricas por formacioén de complejos se fundamentan en la titulacion
de un analito (un ion metalico) con un agente ligando, en presencia de un indicador. El
producto de la reaccion siempre es un complejo, razén por la cual a este tipo de titulacion se
le denomina valoracion complejométrica; cuando el complejo es ciclico se le denomina
quelatométrica. Un complejo es una especie quimica iénica o neutra formada por un ion
metalico central, el cual se encuentra enlazado a una o mas moléculas (o aniones) mediante
enlace covalente coordinado. En algunos casos, también puede presentar simultineamente
enlaces de naturaleza iénica. El producto puede ser una estructura abierta (aciclica) o cerrada
(ciclica). Los complejos pueden ser aiin més grandes cuando se acoplan dos o mas iones
metalicos y varios agentes ligandos. Una de las ventajas de las valoraciones
complejométricas es la relacion estequiométrica que se establece entre el analito y el agente
que forma el complejo, ya que suele ser 1:1. En las titulaciones complejométricas el punto
final se detecta por lo general mediante un cambio de color que genera el agente titulante

(ligando) en exceso (primera gota) al formar un complejo secundario con un ion metélico.2?

Determinacion de Humedad por Karl-Fischer

Muchas sustancias se encuentran en forma de hidrato o contienen agua adsorbida, por lo que
resulta relevante su determinacion por métodos especificos. La determinacion volumétrica
de agua esta basada en la reaccion cuantitativa del agua con una solucién anhidra de diéxido
de azufre y iodo en presencia de una solucién amortiguadora, que reacciona con los iones

hidrégeno, segun la siguiente ecuacién:
I, + SO, + 3CsHgN + CH;0H + H,0 ——— 2(CsHgN*H) I~ + (CgHs N*H) 0505 0CH,

En la solucién volumétrica original, conocida como Reactivo de Karl Fischer, el dioxido de
azufre y el iodo se disuelven generalmente en piridina y metanol, pudiéndose utilizar otros

solventes y/o bases, en cuyo caso es necesario verificar la estequiometria y la ausencia de
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interferencias. Para este propésito pueden utilizarse reactivos comerciales teniendo en cuenta

las recomendaciones del proveedor.!”

Existen dos métodos diferentes basados en la reaccién con el iodo: uno es la titulacién
volumétrica y el otro es un método de titulacién culombimétrica. En el primero, el iodo se
disuelve en el reactivo y el contenido de agua es determinado midiendo la cantidad de iodo
consumido como resultado de la reaccion con el agua. La muestra en ensayo puede valorarse
con el Reactivo directamente o el analisis puede realizarse mediante un procedimiento de
valoracion indirecta. La estequiometria de la reaccion no es exacta y la reproducibilidad de
la determinacion depende de factores tales como las concentraciones relativas de los
componentes del Reactivo, la naturaleza del solvente inerte utilizado para disolver la muestra
en ensayo y la técnica utilizada en la determinacién. Por lo tanto, resulta necesario
estandarizar previamente la técnica a fin de conseguir una exactitud adecuada. Asi mismo,
la precision del método depende de la eficacia de la eliminacion de la humedad atmosférica

del sistema.??

Difraccion de Rayos X

Los rayos X se producen cuando una particula cargada eléctricamente con suficiente energia
cinética es frenada répidamente. Los electrones son las particulas utilizadas habitualmente y
la radiacion se obtiene en un dispositivo conocido como tubo de rayos X. Los rayos X
emitidos consisten en una mezcla de diferentes longitudes de onda y la variacién de
intensidad con A depende del voltaje del tubo. Esta radiacion se denomina radiacion continua
o blanca, pues esta formada igual que ocurre con la luz blanca por muchas longitudes de
onda. Todos los materiales cristalinos adoptan una distribucién regular de 4&tomos o iones en
el espacio. La porcion mas simple de la estructura que al repetirse mediante traslacion
reproduce todo el cristal se define como celda unidad. Un nivel creciente de simetria origina

relaciones entre los diferentes pardmetros de celda y da lugar a los 7 sistemas cristalinos.?!

La interaccién de los rayos X con la materia esencialmente ocurre mediante dos procesos:
a) Algunos fotones del haz incidente son desviados sin pérdida de energia, constituyen la
radiacion dispersada exactamente con la misma A que la radiacién incidente (es la que origina
el fenémeno de la difraccion), b) Los fotones pueden sufrir una serie de choques inelasticos
al incidir sobre un blanco y su energfa incrementa la T de la muestra o da lugar al fenémeno

de fluorescencia. La difraccion es esencialmente un fenémeno de dispersién en el que
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cooperan un gran niimero de 4tomos. Puesto que los 4tomos estan dispuestos periédicamente
en una red los rayos dispersados por ellos tienen unas relaciones de fase definidas entre ellos;
estas relaciones de fase son tales que en la mayoria de las direcciones se produce una
interferencia destructiva, pero en unas pocas direcciones se produce una interferencia
constructiva y se forman rayos difractados. La dispersién de rayos X por un atomo es la
resultante de la dispersion por cada electron. El factor de dispersion atémico, f, de un dtomo
es por tanto proporcional al nimero de electrones que posee ese 4tomo. La diferencia de fase
en la onda generada por 2 electrones origina una interferencia parcialmente destructiva; el
efecto neto de interferencia entre los rayos dispersados por todos los electrones en el 4tomo
origina un descenso gradual en la intensidad dispersada al aumentar el angulo 26. La
amplitud dispersada por una celda unidad se obtiene sumando la amplitud dispersada por
todos los 4&tomos en la celda unidad, de nuevo la suma debe tener en cuenta la diferencia de
fase entre todas las ondas dispersadas. Todo experimento de difraccién de rayos X requiere
una fuente de rayos X, la muestra que se investiga y un detector para recoger los rayos X
difractados. Dentro de este marco de trabajo general las variables que caracterizan las
diferentes técnicas de rayos X son:

a) radiacion, monocromatica o de A variable.

b) muestra: monocristal, polvo o pieza sélida.

¢) detector: contador o pelicula fotografica.?

Cromatografia Ionica

La Cromatografia I6nica esta intimamente relacionada con la cromatografia liquida de alto
rendimiento (HPLC). Es un método eficaz para la separacién y determinacion de iones,
basado en el uso de resinas de intercambio i6nico. Existen varios modos de deteccién de los
analitos. En la deteccion por conductividad, se mide la conductancia del i6n analito cuando
pasa a través de una célula de conductividad. Tanto el eluyente como la muestra son especies
i6nicas y suelen presentar una elevada conductividad de fondo por lo que para detectar con
una buena sensibilidad los analitos, es necesario eliminar la conductividad de fondo del
eluyente, quimicamente, en una reaccion post columna en la que se convierte al eluyente en
una especie con baja conductividad. A estas columnas se les conoce con el nombre de
supresores de conductividad, y pueden ser quimicos o electroquimicos. Este modo de

deteccion es el mas comiin en cromatografia iénica.?*
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En la deteccién amperométrica se mide la corriente eléctrica generada cuando el analito es
oxidado o reducido en el interior de una célula amperométrica, que consta de un electrodo
de trabajo, un electrodo de referencia y un electrodo auxiliar. La oxidacién o reduccién de
los iones dependera de la aplicacion de un potencial entre el electrodo de trabajo y el
electrodo auxiliar. La sefial medida consiste en la Intensidad de la corriente generada entre
el electrodo de trabajo y el electrodo auxiliar. Dentro de este modo de deteccion destaca la
amperometria de pulsos (PAD), muy utilizada para la deteccién de carbohidratos. Este modo
de deteccién es muy selectivo ya que solo los iones susceptibles de oxidacion o reduccién al
potencial aplicado podrén ser medidos. La deteccion espectrofotométrica Ultravioleta-VIS,
se basa en la absorcién de energia electromagnética por ciertos grupos presentes en las
moléculas o iones llamados croméforos. La longitud de onda y la energia absorbida depende
de los enlaces quimicos dentro de la molécula o i6n y son caracteristicos de los mismos.

En cromatografia i6nica en deteccion fotométrica directa s6lo los iones de la muestra que
presenten grupos cromoforos podrdn absorben parte de la luz que llega a la célula, originando
una disminucién en la intensidad del haz de luz que es directamente proporcional a la
cantidad de soluto absorbente eluido.

La deteccion UV en cromatografia iénica no es muy significativa, ya que los cationes y
aniones inorganicos y las moléculas organicas alifticas carecen de grupos croméforos, por
lo tanto, se usa como complemento de la deteccién por conductividad. Una de las
aplicaciones mas comunes de este modo de deteccion es la determinacién de nitritos y
amonio en aguas de mar. La deteccion UV-VIS de estos iones minoritarios (y croméforos)
en el mar se puede conseguir eliminando la interferencia de los iones mayoritarios en este
tipo de muestras: cloruro y sodio (no croméforos).

En cromatografia idnica, la deteccion espectrofotométrica Ultravioleta-VIS se suele usar
mas combinandola con técnicas de derivatizacion que transformen a los cationes/aniones no
cromoforos en otros compuestos que si lo sean. Ejemplos de esta técnica los tenemos en la

determinacion de Cromo (VI) por cromatografia idnica y deteccién UV-VIS.?
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Objetivo General y Objetivos Especificos

General.

Participar en el andlisis quimico que se realiza a mercancias inorgénicas que llegan
al Departamento de Analisis Inorganicos Especiales para verificar su composicién

quimica y la fraccion arancelaria que les corresponde.

Especificos.

Aplicar las Buenas Practicas de Laboratorio.

Ayudar en la recopilacion de muestras y de informacion técnica para los analisis y la

fundamentacion de dictamenes.

Apoyar en el proceso de infraestructura para retroalimentacién del banco de

muestras.

Colaborar en la implementacion de técnicas en Quimica Analitica y Analisis

Instrumental.
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Desarrollo Experimental

Metodologia

Recibir los sobres del almacén y confirmar que contenga la
muestra y que se encuentre en buenas condiciones.

Describir las caracteristicas fisicas de la muestra como su
estado fisico, color, olor, etc.

A

Determinar el pH de la muestra original; si la muestra es
s6lida solubilizar en la menor cantidad de agua.

A

Trazar un espectro de absorcion al infrarrojo con transformada de Fourier
(FT-IR) a las muestras sélidas o a la materia no volatil en muestras liquidas.

A

Realizar pruebas quimicas cualitativas para la identificacion de aniones
y cationes en muestra original o en materia no volatil.

A

Realizar pruebas quimicas cuantitativas utilizando pruebas
analiticas potenciométricas, acido-base, argentometria,
permanganimetria, yodometria, complejometria, determinaciones
gravimétricas y determinacién de humedad por Karl-Fischer.

A

Reunir la informacion obtenida para la identificacion de la muestra, si la
informacién no es suficiente aplicar metodologias adicionales como contenido de
cenizas, separacion de compuestos por hidrélisis acida o alcalina, cromatografia en
columna o por extraccion con disolventes, analisis por Rayos X.

A

Interpretar todos los resultados para definir la composicion quimica de
la muestra y la clasificacion arancelaria que le corresponde.
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Resultados y Andlisis de Resultados

MUESTRA 1.
Descripcion. Escamas de color blanco delicuescentes.
Medicién de pH. Se obtuvo un pH de 5.5 en soluci6n acuosa.

Identificacion de Iones.

Prueba para Calcio (Ca*?).

Se disolvié una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con la menor cantidad de
agua destilada, se colocé aproximadamente 0.5 mL de la disoluciéon muestra en un vidrio de
reloj, se adicionaron 5 gotas de solucién de Acido clorhidrico (HCI) 0.1 N y se mezcl6 con
una varilla de vidrio. Se humedecié un asa de platino en la disolucién muestra y se expuso a
la flama de un mechero Bunsen, el color que adquirié la flama fue observado a simple vista

y a través de un vidrio azul de cobalto.

Prueba para Cloruro (CI).
Se disolvi6 una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con la menor cantidad de
agua destilada, se adicionaron 5 gotas de solucién de Acido nitrico (HNO3) 0.1 N, se agitd

perfectamente y se adicionaron 6 gotas de solucién de Nitrato de plata (AgNOs) 0.5 N.

Prueba para Carbonato (COs?2).

Se deposité una pequefia cantidad de muestra en un vidrio de reloj y se adicionaron 6 gotas

de solucién de Acido clorhidrico (HCI) 6 N.

Identificacion de: Observaciones Resultado
. Flama de color rojo a simple vista; flama de color +)
42 2
Calelo {La™) verde visible a través de un vidrio azul de cobalto.
Formacién de precipitado blanco con solucién de €5
Cl I
arars {1 AgNO30.5N.
No se observo efervescencia al adicionar gotas de =)
2
Carbonato (COs™) HCL6 N,

Tabla 3. Resultados de identificacion de Iones de la Muestra 1.
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Espectrofotometria de absorcion al infrarrojo con transformada de Fourier, FT-IR.

Se colocd aproximadamente 40 mg de muestra y 60 mg de Bromuro de potasio (KBr) en un
mortero de dgata, se moli6 con la ayuda de un pistilo hasta la obtencién de un polvo fino y
homogéneo, con el polvo se llen6 una matriz rectangular, se colocé en una prensa y la pastilla

formada se posiciono en el espectrofotometro para su lectura.

<'pel_dataupectiaisampie 19

Figura 1. Espectro IR de la Muestra 1 en pastilla de KBr, %T vs. cm’’.

HIT-ND=20054 |SCORE=_( 1) |SDBS-N0=40064 IR-NIDA-69B57 : NUJOL HULL
CALCIUNM CHLORIDE

CACL,

3619
aso0
3450
3240
3217

2864 13 1027 a4
2158 N 1022 a4
1623 20 729 86
1614 13 722 a4
1464 43 523 28

~a
SR no

2954 11 1378 S8 449 23
2926 4 | 1387 72

Figura 2. Espectro IR de CaCl,, tomado de Spectral Database for Organic Compounds SDBS.
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Titulacion Argentométrica.

Se pes6 con exactitud 50 mg de muestra, se deposité en un vaso de precipitados y se disolvié
en 50 mL de agua destilada, se introdujo un agitador magnético en el vaso de precipitados
que contenia la muestra y se colocd sobre el agitador del titulador automatico. Contenido de

Cloruros (CI') 45.80% equivalente a 95.94% de Cloruro de calcio (CaCl,).

Curva
02 DETU Titracidn dindmica U
U (s}
=180 - .
" :\ﬂ_\\ : : :
§ : | : :
-350 f—- . . e \ verenne .
PUYY| I— TR . SUTI. NI e S iR e aens
- \.‘—\——\M
450 A ! ! L | L
g 10 18 2
0 S 10 ) v .[._JLj

Figura 3. Curva y punto de equivalencia de la Muestra 1, mV vs. mL de AgNO;.

Por prueba a la flama se identificé i6n calcio; por prueba de precipitacion se identificé i6n
cloruro; la comparacién de espectros de infrarrojo de la muestra y referencia presentan
similitud en bandas cercanas a 3400 cm™, 1600 cm™ y 500 cm™ esta ultima hace referencia

a vibraciones con enlaces cloruro; por valoracién argentométrica se obtuvo 95.94% de

Cloruro de Calcio (CaCly).

Por lo tanto, la muestra analizada es Cloruro de Calcio (CaClz), compuesto inorganico de
constitucion quimica definida presentado aisladamente. Se sugiere para su aplicacion la
fraccién arancelaria 2827.20.01 que corresponde al Subcapitulo V: Sales y peroxosales
metélicas de los 4cidos inorganicos, cloruros, oxicloruros e hidroxicloruros; bromuros y

oxibromuros; yoduros y oxiyoduros. Cloruro de Calcio.

MUESTRA 2.
Descripcion. Polvo fino de color blanco.
Medicion de pH. Se obtuvo un pH de 9.5 en solucion acuosa.
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Identificacion de Iones.
Prueba para Aluminio (AI*3).
Se disolvi6 una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con la menor cantidad de

agua destilada y se adicionaron 6 gotas de solucion de Hidréxido de amonio (NHsOH) 6 N.

Prueba para Sulfato (SO4?2).
Se disolvié una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con la menor cantidad de
agua destilada, se adicionaron 5 gotas de solucién de Acido nitrico (HNO3) 0.1 N, se agito6

perfectamente y se adicionaron 6 gotas de solucion de Cloruro de bario (BaClz) 0.5 N.

Prueba para Cloruro (CI).
Se disolvi6 una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con la menor cantidad de
agua destilada, se adicionaron 5 gotas de solucién de Acido nitrico (HNO3) 0.1 N, se agitd

perfectamente y se adicionaron 6 gotas de solucion de Nitrato de plata (AgNO3) 0.5 N.

Prueba para Carbonato (COs2).

Se deposit6 una pequefia cantidad de muestra en un vidrio de reloj y se adicionaron 6 gotas

de solucién de Acido clorhidrico (HCI) 6 N.

Prueba para sustancias facilmente carbonizables.
Se deposité una pequeiia cantidad de muestra en un vidrio de reloj y se adicionaron unas
gotas de Acido sulfiirico (H2S04) 6 N, se agitd la mezcla con una varilla de vidrio hasta

completar su disolucion y se dejé la solucion en reposo durante 15 minutos.

Identificacion de: Observaciones Resultado
. Formacion de sélido gelatinoso blanco con solucién +)
+3
Aluminio (AI™) de NHLOH 6 N.
No se observé precipitado blanco con solucién de )
2
Sulfato (505 g 05N,
) No se observo precipitado blanco con solucién de )
Cloruro (CI") AgNO; 0.5 N,
Carbonato (COs?) Efervescencia al adicionar gotas de solucién de HCI )
6 N.
Sustancias No se observé ninglin cambio al adicionar solucién )
carbonizantes de H2SO4 6 N.

Tabla 4. Resultados de identificacién de Iones de la Muestra 2.
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Espectrofotometria de absorcién al infrarrojo con transformada de Fourier, FT-IR.

Se colocé aproximadamente 40 mg de muestra y 60 mg de bromuro de potasio (KBr) en un
mortero de dgata, se moli6 con la ayuda de un pistilo hasta la obtencién de un polvo fino y
homogéneo, con el polvo se llend una matriz rectangular, se coloc6 en una prensa y la pastilla

formada se posicioné en el espectrofotometro para su lectura.

2000 2000 1500 1000 4500

Cpel_catrapectra'saroie 10

Figura 4. Espectro IR de la Muestra 2 en pastilla de KBr, %T vs. cm™.

HIT-NO=20018 [SCORE= ( ) [SDBS-N0=40027 IR-NIDA-69958 : NUJOL HULL
ALUNMINUN HYDROX1DE

H,ALD,

T T
4000 3000 2000 1580 1000 sto
NAYENUMBER| |

3620 64 | 1463 47 660 70 06 64
3526 49 | 1377 62 592 70
3457 87 | 1368 74 965 06
3374 62 | 1020 &7 669 &2
2954 12 9687 §51 68
2924 4 800 B4 520 84
2866 13 742 6B 812 64

Figura 5. Espectro IR de AI(OH), tomado de Spectral Database for Organic Compounds
SDBS.
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Difraccion de Rayos X.
Se colocé aproximadamente 7 g de muestra en un mortero de 4gata, se moli6 con la ayuda
de un pistilo hasta la obtencion de un polvo fino y homogéneo, con el polvo se llenaron tres

porta muestras circulares y se posicionaron en el difractometro para su lectura.

Gréfica:

Coum

. il
| i .su’ll‘l 1A s

Lista de Patrones:

Chemical Foomula Co pound Name Ref. Code SemiQuant {*

.
AI{OH M Gibbsite ¥70-2038

Figura 6. Grafica por difraccién de Rayos X de la Muestra 2, Counts vs 26 Copper.

Por prueba de precipitacion se identificé i6n aluminio; por prueba a la gota se identificé i6n
carbonato; la comparacién de espectros de infrarrojo de la muestra y referencia presentan
similitud en bandas cercanas a 3500 cm™ haciendo referencia a vibraciones con enlaces
O-H, 1500 cm™, 1400 cm™, 1020 cm™ y 520 em™'; por Difraccién de Rayos X se identificé
y cuantificé Gibbsita (Hidréxido de aluminio) 100.00%.

Por lo tanto, la muestra analizada es Hidréxido de Aluminio (AIOH3), compuesto inorganico
de constitucién quimica definida presentado aisladamente. Se sugiere para su aplicacion la
fraccion arancelaria 2818.30.03 que corresponde al Subcapitulo IV: Bases Inorgénicas y
oxidos, hidréxidos y peréxidos de metales. Corind6n artificial, aunque no sea de constitucion

quimica definida. Hidréxido de Aluminio.
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MUESTRA 3.
Descripcion. Polvo cristalino de color blanco.

Medicion de pH. Se obtuvo un pH de 7.4 en solucién acuosa.

Identificacion de Iones.

Prueba para Sodio (Na*).

Se disolvid una pequeiia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con la menor cantidad de
agua destilada, se colocé aproximadamente 0.5 mL de la disolucién muestra en un vidrio de
reloj, se adicionaron 5 gotas de solucién de Acido clorhidrico (HCI) 0.1 N y se mezcl6 con
una varilla de vidrio. Se humedeci6 un asa de platino en la disolucién muestra y se expuso a
la flama de un mechero Bunsen, el color que adquirié la flama fue observado a simple vista

y a través de un vidrio azul de cobalto.

Prueba para Hidrosulfito (S2042).
Se disolvi6 una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con la menor cantidad de
agua destilada, se adicioné 1 mL de solucién de Acido sulfiirico (H2S04) 6 N, se agit6

perfectamente y se adicioné aproximadamente 1 mL de solucién de Permanganato de

Potasio (KMnQg4) 0.5 N.

Prueba para sustancias facilmente carbonizables.
Se deposité una pequeiia cantidad de muestra en un vidrio de reloj y se adicionaron unas
gotas de Acido sulfirico (H2S04) 6 N, se agit6 la mezcla con una varilla de vidrio hasta

completar su disolucién y se dejé la solucién en reposo durante 15 minutos.

Identificacion de: Observaciones Resultado
. Flama de color amarillo a simple vista; flama (+)

S * ’

wdio(Ne) invisible a través de un vidrio azul de cobalto.

) Cambio de incoloro a purpura con solucién de €]

1 -2

Hidrosulfito (S204 KMnOs 0.5 N,
Sustancias No se observo ningun cambio al adicionar solucién )
carbonizantes de HoSO4 6 N.

Tabla 5. Resultados de identificacion de Iones de la Muestra 3.
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Espectrofotometria de absorcién al infrarrojo con transformada de Fourier, FT-IR.

Se colocd aproximadamente 40 mg de muestra y 60 mg de bromuro de potasio (KBr) en un
mortero de dgata, se moli6 con la ayuda de un pistilo hasta la obtencién de un polvo fino y
homogéneo, con el polvo se llené una matriz rectangular, se colocé en una prensay la pastilla

formada se posiciono en el espectrofotometro para su lectura.

W6

106 84

hd tise

soe0 2000 1500 1000 a9
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Figura 7. Espectro IR de la Muestra 3 en pastilla de KBr, %T vs. cm’'.
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2926 4 1634 &7 1203 18 630 45 “ ”
2854 16 1618 57 11sa 7 595 72
1932 a1 1461 42 1112 6 554 46 S S—
1289 41 1383 6B 1086 20 626 62 Na S S ONa

Figura 8. Espectro IR de Na;S,0,, tomado de Spectral Database for Organic Compounds
SDBS.
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Difraccién de Rayos X.
Se coloco aproximadamente 7 g de muestra en un mortero de 4gata, se moli6 con la ayuda
de un pistilo hasta la obtencién de un polvo fino y homogéneo, con el polvo se llenaron tres

porta muestras circulares y se posicionaron en el difractometro para su lectura.

Gréfica:

t i { RN Vot
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Poais :nrzn-c-a] (Copper (Cu)
Peak Uist

106

0% |
Lista de Patrones:

Chemical Formula Compound Name Ref. Code SemiQuant [%]
Na2S204 sodium dithionite 00-033-1286 -
Na2S03:7H20 Sodium Sulfite Hydrate 00-001-0954 -
Na2S204-2H20  sodium dithionite 00-001-0987 -
Na2 S O4 Sodium Sulfate 00-001-0990 -

Figura 9. Gréfica por difraccion de Rayos X de la Muestra 3, Counts vs 26 Copper.

Titulacion Yodométrica.

Se pesé con exactitud 1.05 g de muestra, se disolvi6 en una mezcla de 10 mL de
Formaldehido (CH20) y 10 mL de agua destilada en un matraz con tapén de vidrio, se dejé
en reposo durante 30 minutos agitando cada 5 minutos. La solucién se transfirié a un matraz
volumétrico de 250 mL, se agregé 150 mL de agua destilada y 3 gotas de Anaranjado de
metilo y Acido Sulfiirico (H2SO4) 1 N, gota a gota, hasta que se obtuvo una solucién
ligeramente 4cida, se llevo al aforo con agua destilada y se mezclé perfectamente. A 50 mL
de la dilucion se le adicionaron 2 gotas de fenolftaleina e Hidréxido de sodio (NaOH) 0.1 N
en cantidad suficiente hasta que se obtuvo un ligero color rosa, luego se titulé con Yodo (I)
0.1 N, agregando 3 mL de almidén como indicador hasta que se obtuvo un color azul en la

solucién. Contenido de Hidrosulfito de Sodio (Na2S204) > 99.99 %,
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Por prueba a la flama se identifico i6n sodio; por prueba a la gota se identificé ion
hidrosulfito; la comparacion de espectros de infrarrojo de la muestra y referencia presentan
similitud en bandas cercanas a 3400 cm™ haciendo referencia a vibraciones con enlaces
0=X, 1623 cm’!, 1254 cm™, 1150 cm™ haciendo referencia a vibraciones con enlaces 0=§,
620 cm™ y 515 cm™; por Difraccion de Rayos X se identifica Ditionito (Hidrosulfito) de

sodio; por valoracién yodométrica se obtuvo > 99.99% de Hidrosulfito de Sodio (Na2S204).

Por lo tanto, la muestra analizada es Ditionito (Hidrosulfito) de Sodio (Na2S20s), compuesto
inorganico de constitucién quimica definida presentado aisladamente. Se sugiere para su
aplicacion la fraccion arancelaria 2831.10.01 que corresponde al Subcapitulo V: Sales y

Peroxosales metalicas de los acidos inorgénicos, Ditionitos y Sulfoxilatos de Sodio.

MUESTRA 4.
Descripcion. Polvo fino de color blanco.
Medicion de pH. Se obtuvo un pH de 8.6 en suspension.

Identificacion de Iones.

Prueba para Aluminio (AI3).

Se coloco una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con 3 mL de agua destilada,
se agit6 perfectamente con la ayuda de un Vortex por 5 minutos y el tubo de ensayo se
centrifug6 por 10 minutos a 6500 rpm, se separ6 el sobrenadante y se le adicionaron 6 gotas

de solucion de Hidréxido de amonio (NHsOH) 6 N.

Prueba para Sulfato (SO42).

Se colocé una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con 3 mL de agua destilada,
se agito perfectamente con la ayuda de un Vortex por 5 minutos y el tubo de ensayo se
centrifugd por 10 minutos a 6500 rpm, se separ6 el sobrenadante y se adicionaron 5 gotas de
solucién de Acido nitrico (HNO3) 0.1 N, se agité perfectamente y se adicionaron 6 gotas de

solucién de Cloruro de bario (BaClz) 0.5 N.

Prueba para Cloruro (CI).
Se coloco una pequefia cantidad de muestra en un tubo de ensayo con 3 mL de agua destilada,
se agitd perfectamente con la ayuda de un Vortex por 5 minutos y el tubo de ensayo se

centrifugd por 10 minutos a 6500 rpm, se separé el sobrenadante y se adicionaron 5 gotas de
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solucion de Acido nitrico (HNOs) 0.1 N, se agit6 perfectamente y se adicionaron 6 gotas de

solucion de Nitrato de plata (AgNOs) 0.5 N.

Prueba para Carbonato (COs2).

Se depositd una pequefia cantidad de muestra en un vidrio de reloj y se adicionaron 6 gotas

de solucién de Acido clorhidrico (HCI) 6 N.

Prueba para Sustancias facilmente carbonizables.
Se deposité una pequefia cantidad de muestra en un vidrio de reloj y se adicionaron unas

gotas de Acido sulfiirico (H2804) 6 N, se agit6 la mezcla con una varilla de vidrio y se dejé

en reposo durante 15 minutos.

Identificacion de: Observaciones Resultado
. . Formacién de sélido gelatinoso blanco con solucién 4
I+3 ( )
Alumine (417 de Hidroxido de amonio 6 N.
. Formacion de precipitado blanco con solucién de (Huellas)
2 uellas
Sulato (S04 | pacho.5N.
. Formacion de precipitado blanco con solucion de (Huellas)
Cloruro (CI) AgNO30.5 N,
Carbonato (CO?) Efervescencia al adicionar gotas de solucién de HCI )
6 N.
Sustancias No se observé ningun cambio al adicionar solucién )
carbonizantes de HoSO4 6 N.

Tabla 6. Resultados de identificacién de Iones de la Muestra 4.

Espectrofotometria de absorcion al infrarrojo con transformada de Fourier, FT-IR.

Se coloco aproximadamente 40 mg de muestra y 60 mg de Bromuro de potasio (KBr) en un
mortero de agata, se molié con la ayuda de un pistilo hasta la obtencién de un polvo fino y
homogéneo, con el polvo se llen6 una matriz rectangular, se colocd en una prensa y la pastilla

formada se posiciono en el espectrofotémetro para su lectura.

33



138818 500

3000 2000 1500 1000 +50.

Cipel_caulspectaisample 5

Figura 10. Espectro IR de la Muestra 4 en pastilla de KBr, %T vs. cm.

SDBS-IR
aluminum oxide hydroxide
Alolecular Formula: AIHO, SDBS No.: $4064
Spectral Code: [R2021-63426T0(
CAS Registry No; 1318-236 IR: XBr disk
DOI:
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Figura 11. Espectro IR de AIO(OH), tomado de Spectral Database for Organic Compounds
SDBS.
Difraccién de Rayos X.
Se coloc6 aproximadamente 7 g de muestra en un mortero de 4gata, se moli6 con la ayuda
de un pistilo hasta la obtencién de un polvo fino y homogéneo, con el polvo se llenaron tres

porta muestras circulares y se posicionaron en el difractdmetro para su lectura.
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Gréfica: 0
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Lista de Patrones:

Chemical Formula  Compound Name Ref. Code SemiQuant [%]
AlIO(OH) Bohmite, syn 00-021-1307 -

Figura 12. Gréfica por difraccion de Rayos X de la Muestra 4, Counts vs 26 Copper.

Determinacion de cenizas.

En un crisol previamente puesto a peso constante, aproximadamente 2 h a 105 °C, se pesé
con exactitud 3 g de muestra. En una campana de extraccion se calentd el crisol con un
mechero de gas, al principio suavemente y luego cada vez con mayor intensidad, hasta lograr
la combustion total de la muestra. El crisol se introdujo a una mufla y se calciné a 900 + 50
°C hasta que se obtuvo un residuo de color blanco, se enfri6 en un desecador hasta alcanzar
la temperatura ambiente y se pes6 rdpidamente. Determinaciéon de Cenizas a 900°C de

71.76%, equivalente a 91.42% de Oxido de Hidréxido de Aluminio (AIO(OH)).

Por prueba de precipitacién se identificaron iones aluminio, huellas de sulfato y cloruro; por
prueba a la gota se identificé i6n carbonato; la comparacion de espectros de infrarrojo de la
muestra y referencia presentan similitud en bandas cercanas a 3300 cm™! haciendo referencia
a vibraciones con enlaces O-H, 3100 cm™ haciendo referencia a vibraciones con enlaces
O=Hy 1100 cm™'; por Difraccién de Rayos X se identifica Bohmita (Oxido de Hidréxido de

Aluminio); por cuantificacion de cenizas se obtuvo 91.42% de Oxido de Hidroxido de

Aluminio (AIO(OH)).
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Por lo tanto, la muestra analizada es Bohmita (Oxido de Hidréxido de Aluminio), compuesto
inorganico de constitucién quimica definida presentado aisladamente. Se sugiere para su
aplicacion la fraccion arancelaria 2818.30.01 que corresponde al Subcapitulo IV: Bases

Inorgénicas y 6xidos, hidroxidos y peroxidos de metales, Oxido Hidréxido de Aluminio.

MUESTRA 5.
Descripcion. Liquido incoloro.
Medicion de pH. Se obtuvo un pH de 6.7 de la solucién.

Identificacion de Iones.
Prueba para Magnesio (Mg*?).

Se colocd en un tubo de ensayo aproximadamente 3 mL de muestra, se adicionaron 5 gotas
de solucién de Cloruro de amonio (NH4CI) 0.5 N, 5 gotas de solucién de Carbonato de
amonio ((NH4)2CO3) 0.5 N, se agit6 perfectamente, se adiciono aproximadamente 1 mL de
solucion de Fosfato dibasico de sodio (NaHPO4) 0.1 N y aproximadamente 1 mL de
solucién de Hidréxido de amonio (NH4OH) 6 N.

Prueba para Sulfato (SO42).
Se coloco en un tubo de ensayo aproximadamente 3 mL de muestra, se adicionaron 5 gotas

de solucién de Acido nitrico (HN 03) 0.1 N, se agit6 perfectamente y se adicionaron 6 gotas

de solucién de Cloruro de bario (BaCl,) 0.5 N.

Prueba para Cloruro (CI).
Se coloco en un tubo de ensayo aproximadamente 3 mL de muestra, se adicionaron 5 gotas
de solucién de Acido nitrico (HNO3) 0.1N, se agito perfectamente y se adicionaron 6 gotas

de solucién de Nitrato de plata (AgNO3) 0.5 N.

Prueba para Carbonato (COs7?).

Se depositd una pequefia cantidad de muestra en un vidrio de reloj y se adicionaron 6 gotas

de solucién de Acido clorhidrico (HCI) 6 N.



Identificacion de: Observaciones Resultado

. Formacién de un precipitado cristalino de color 2"
M Mo +2 (+)
agnesio (Mg ™) blanco con solucién de NHsOH 6.0 N

— . 1 —
Sulfato (SOs2) Formacién de precipitado blanco con solucién de (Huellas)

BaCL0.5N
i Formacién de precipitado blanco con solucién de )
Cl |
oruro (€1 {1 N0 0.5 N
2y | No se observé ningtin cambio al adicionar gotas de ¢)
2
Carbonato (CO5™) | ¢ Jucién de HC16.0N

Tabla 7. Resultados de identificacion de Iones de la Muestra 5.

Espectrofotometria de absorcién al infrarrojo con transformada de Fourier, FT-IR.

Se coloct aproximadamente 1 mL de solucién muestra en un aditamento ATR y se realizé

su lectura.

198928 1048

»e neis

3000 2000 1500 1000 4500

Cipel_detaispectssanpie

Figura 13. Espectro IR de la Muestra 5 con aditamento ATR, %T vs. cm-1.
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2926 4 l4ga 23
2854 10 1377 43
2722 12 13668 6D

Figura 14. Espectro IR de MgCl,, tomado de Spectral Database for Organic Compounds
SDBS.

Cromatografia Iénica.
Se peso6 con exactitud 1 g de solucion muestra y se 1levé a un volumen de 1 L con agua grado

HPLC. Se identifica y cuantifica cloruro (CI): 22.110 ppm y magnesio (Mg*?): 7.745 ppm

que son equivalentes a 96.53% de Cloruro de Magnesio (MgCly).

Condiciones cromatograficas para cuantificar Aniones.

Detector: Conductivity 1 (850 Professional IC 1).

Fase Movil: Solucién de Carbonato de Sodio 3.2 mM y solucién de Bicarbonato de
Sodio 1 mM (50:50).

Tiempo de corrida: 24 minutos.

Columna: Metrosep A Supp; 4 mm x 250 mm, 5 pm.
Flujo: 0.7 mL/min.

Volumen de inyeccion: 20 pL.

Temperatura: 25°C.

Condiciones cromatograficas para cuantificar Cationes.

Detector: Conductivity 2 (850 Professional IC 1).

Fase Movil: Solucion de Carbonato de Sodio 3.2 mM y solucién de Bicarbonato de
Sodio 1 mM (50:50).

Tiempo de corrida: 26 minutos.

Columna: Metrosep C; 4 mm x 250 mm, 4 um.
Flujo: 0.8 mL/min.

Volumen de inyeccion: 20 uL.

Temperatura: 25°C.
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Anions
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00 20 4.0 6.0 8.0 100 120 140 160 180 200 220 yp
Peak number Retention time Area Height  Concentration Component name
min (pS/cm) x min  pS/em  ppm
1 6.010 00023 0013  0.004 Fluoruro
2 8.347 8.2103 38.254 22.110 Cloruro
3 13.637 0.0029 0.008 0015 Nitrato
4 17.338 0.0092 0022 0.030 Sulfato
Figura 15. Cromatograma de Aniones de la Muestra 5, uS/cm vs tiempo.
Cations
pS/cm n
2
] ]
Q
2
3
1210.0 o &
2
1212.0 4
1214.0
~ = -
1216.0 - 32 o &
22 3 S o s
12180 32 3 3 = =
oS5 2 S % 3
T T T T T T T T T T T T =
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Peak number Retentiontme Area Height  C Cc name
min (pS/cm) xmin  pS/em  ppm
1 4.380 0.0484 0359  0.163 Sodio
2 5072 0.0148 0.108  0.047 Amonio
3 7207 coEm vory  0ur7 Pdlasic
4 15743 40380 7.128 7.745 Magnasic
5 18.613 €.0831 0.145  0.201 Calcic
3 20.833 0.0004 0.005  invalid
7 21.013 0.0005 0004  invalid
3 24.507 c.0002 0.024° invalid
9 24.617 €.0004 0005 Invalid

Figura 16. Cromatograma de Cationes de la Muestra 5, uS/cm vs tiempo.
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Por prueba a la flama se identificé idn magnesio; por prueba de precipitacion se identifico
i6n cloruro y huellas de sulfato; la comparacion de espectros de infrarrojo de la muestra y
referencia presentan similitud en bandas cercanas a 3500 cm™, 3400 cm™, 1624 cm’! y 622
cm™ esta tltima hace referencia a vibraciones con enlaces cloruro; por cromatografia idnica
se identificd y cuantifico trazas de aniones Fluoruro (F): 0.004 ppm, nitrato (NOs"): 0.015
ppm, sulfato (SO47%): 0.030 ppm y trazas de cationes sodio (Na*): 0.163 ppm, amonio (NH,"):




0.047 ppm, potasio (K*): 0.077 ppm, calcio (Ca*™): 0.201 ppm. En mayor proporcion cloruro
(CI): 22.110 ppm y magnesio (Mg*?): 7.745 ppm que son equivalentes a 96.53% de Cloruro
de Magnesio (MgCl,).

Por lo tanto, la muestra analizada es Cloruro de Magnesio (MgCl,), compuesto inorgénico
de constitucion quimica definida presentado aisladamente. Se sugiere para su aplicacion la
fraccion arancelaria: 2827.31.01 que corresponde al Subcapitulo V: Sales y Peroxosales
metalicas de los 4cidos inorganicos, Cloruros, oxicloruros e hidroxicloruros; bromuros y

oxibromuros; yoduros y oxiyoduros. Cloruro de Magnesio.
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Objetivos y Metas Alcanzadas

Se logré cumplir el objetivo del presente trabajo con la participacién efectiva en el anélisis
quimico colaborando en el dictamen de cinco muestras de mercancias inorganicas que
ingresaron al Departamento de Analisis Inorgénicos Especiales, verificando cualitativa y
cuantitativamente su composicion quimica, aplicando las Buenas Practicas de Laboratorio e
implementando técnicas adecuadas en Quimica Analitica y Anélisis Instrumental.

La informacion de los resultados fundamenta la sugerencia de la fraccion arancelaria que le

corresponde a cada mercancia analizada.

Conclusiones

Se determin6 la clasificacion arancelaria de cinco muestras provenientes de mercancias
inorganicas recopiladas en las diferentes aduanas del pais, mediante la verificacién de su
composicion quimica a partir de la implementacion de técnicas adecuadas de Quimica
Analitica y Analisis Instrumental, tomando en consideracion el Capitulo 28 de la Ley de

Impuestos General de Importacion y Exportacion.
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Resumen

Se dictaminé la composicién quimica y la fraccién arancelaria de cinco muestras
provenientes de mercancias inorgénicas recopiladas en las diferentes aduanas del pais. La
primera muestra se trata de Cloruro de Calcio (CaCly) y su fraccién arancelaria es
2827.20.01, se lleg6 a este resultado mediante la realizacién de pruebas a la flama y de
precipitacién, espectrofotometria IR y valoracién argentométrica (95.94%); la segunda
muestra se trata de Hidroxido de Aluminio (AIOH3) y su fraccién arancelaria es 2818.30.03,
se llegé a este resultado mediante la realizacién de pruebas a la gota y de precipitacion,
espectrofotometria IR y difraccion de rayos X (100.00%); la muestra tres se trata de Ditionito
(Hidrosulfito) de Sodio (Na2S204) y su fraccién arancelaria es 2831.10.01, se llego a este
resultado mediante la realizacién de pruebas a la flama y a la gota, espectrofotometria IR y
valoraciéon yodométrica (> 99.99%); la muestra cuatro se trata de Bohmita (Oxido de
Hidréxido de Aluminio) y su fraccion arancelaria es 2818.30.01, se llegé a este resultado
mediante la realizacién de pruebas de precipitacion y a la gota, espectrofotometria IR,
difraccion de rayos X y determinacion de cenizas (91.42%); la quinta muestra se trata de
Cloruro de Magnesio (MgCly) y su fraccién arancelaria es 2827.31.01, se llegd a este
resultado mediante la realizacion de pruebas a la flama y de precipitacién, espectrofotometria
IR y cromatografia iénica (96.53%). La informacién de los resultados fundamenta la

sugerencia de la fraccion arancelaria que le corresponde a cada mercancia analizada.

Objetivo General y Objetivos Especificos

General.

e Participar en el andlisis quimico que se realiza a mercancias inorgénicas que llegan
al Departamento de Analisis Inorganicos Especiales para verificar su composicion

quimica y la fraccion arancelaria que les corresponde.

Especificos.

e Aplicar las Buenas Practicas de Laboratorio.

* Ayudar en la recopilacién de muestras y de informacion técnica para los analisis y la

fundamentacion de dictimenes.
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® Apoyar en el proceso de infraestructura para retroalimentacién del banco de

muestras.

* Colaborar en la implementacion de técnicas en Quimica Analitica y Analisis
Instrumental.
Conclusiones

Se determin6 la clasificacion arancelaria de cinco muestras provenientes de mercancias
inorgénicas recopiladas en las diferentes aduanas del pais, mediante la verificacion de su
composicion quimica a partir de la implementacion de técnicas adecuadas de Quimica
Analitica y Analisis Instrumental, tomando en consideracién el Capitulo 28 de la Ley de

Impuestos General de Importacién y Exportacion.
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