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Residuos tóxicos 
peligrosos 

Método para identificación 
de compuestos 

F I avance tecnológico de los últi- t 
mos tiempos ha traído consigo 
un gran progreside la industria, 1 

y fundamentalmente de la química y 
petroquimica, al tiempo este avance 
industrial trae mejoras tecnoldgicas 
formando un círculo vicioso evolutivo, 
pero esta evolución socio-económica 
conlleva una gran lacra para la humani- 
dad y es el crecimiento tanto en  canti- 
dad como en complejidad de los 
llamados "residuos especiales" en 
unos países o residuos tóxicos y/o 
peligrosos en otros, que suponen nue- 
vos y grandes riesgos para el hombre y 
su ambiente. Estos riesgos noson fáci- 
les de evaluar por varias razones, entre 
las cuales las principales son: 

1. Sus efectos, en la mayoría de los 
casos, se presentan a largo plazo des- 
pues de la aparicídn del residuo. 

2. Debido a l  incipiente estado en 
que actualmente se encuentra l a  in- 
vestigacidn y el conocimiento, que 
sobre este t ipo de residuos hay. princi- 
palmente en nuestro país. 

En este momento en España ya se 
empieza a notar una lenta pero firme 
disminución de la cantidad de resi- 
duos tdxicos y peligrosos, no  s61o pro- 
ducidos sino tarnbikn vertidos sin 
control O tratamiento, y esto se debe a 
varias causas entre las que destaca la 
adaptación de las industrias a la regla- 
mentación jurídica, técnica y adminis- 
trativa que está en vías de aparición 
para estos casos. AdemAs se nota un 
incremento de los trabajos de investi- 
gaci6n y desarrollo que sobre este 
campo se están haciendo, lo que 
indica una vez más la tremenda preo- 
cupación y concienciaci6n que sobre 
los residuos tóxicos y peligrosos se 
ha creado. 

Estos "contaminantes especiales" 
producen efectos per;udic~eles tanto 
para 1.9 salud humana como su medio 
arnbierile en general. Ert el hombre 
estos efectos incluyen lesiones o da- 
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tíos irreparables en la rnayoria de sus 
funciones orgdnicas (ap. respiratorio; 
ap. digestivo; sistema reproductivo; 
hlgado. riñón), efectos sobre la con- 
ducta, as; como graves efectos gené- 
ticos. 

Su entorno natural puede sufrtr pér- 
didas de  especies anlmales o vegeta- 
les de interés económico o no. prcn- 
cipalmente debido a dafios sobre el 
aparato reproductorde estas especies, 
producidndose graves e importantes 
alteraciones de los procesos que man- 
tienen la  funci6n y equilibrio de los 
ecosistemas. 

Tarnblen los efectos de estos conia- 
minantes pueden no ser directos sobre 
e/ hombre o su medio ambiente, sino 
que pueden alterar e l  medio /;s~co 
afectando una serie de  pardmetros 
abiáticos como son la temperatura, la 
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1 Alimentación, bebidas y tabaco. 

3 Cuero. calzado y confeccidn. 
4 Madera y corcho (incluyendo cons- 

trucción de muebles). 
5 Papel. prenaa y M e s  grcificaa. 
6 lnduotria quimic~ y conexas. 
7 Cerirnica, vidrio y cemento. 
8 Industrias metdlitas bjsicas. 
9 Transformados metálicos. 

10 Industrias varias. 

precipitación O bien la disponibilidad 
de nutrientes (por ejemplo: los corn- 
puestos halocarbonados que se emi- 
ten a la atmbsfera, absorben los rayos 
infrarrojos que se reflejan de la superfi- 
cie terrestre, provocando un aumento 
de las temperaturas medias). 

Un residuo tóxico y peligroso se 
podrá definir como todo desecho de 
una actividad productiva que puede 
presentar algdn tipo de riesgo para la  
salud del hombre ya sea d~rectamente 
o a iraves de su medio ambiente. 

Aproximadamente un rnilldn y me- 
dio de toneladas de residuos tdxicos y 
peligrosos son producidos por la in- 
dustria en Espeha; esto supone un 
15% del total de residuos industriales 

producidos anualmente. En nuestro 
país únicamente 200.000 toneladas 
del totel de estos residuos tdxicos y 
peligrosos reciben algún tipo de trata- 
miento (por ejemplo: planta de neutra- 
lizacidn de ácidos en el País Vasco; - 

recuperación de aceites usados que 
realizo la empresa CAMPSA), el resto 
de ellos se está vertiendo incontrola- 
damente. Los países de la CEE produ- 
cen cada afio aproximadamente entre 

volumen total de residuos de origen 
industrial). 

La industria puede y debe afrontar e l  
problema de los residuos tdxicos y 
peligrosos de d~versas maneras: 

- Bien podrá optar por una reduc- 
ción de la cantidad de residuos 
producidos mejorando las mate- 
rias primas utilizadas o sustitu- 
yendolas por otras, o bien mejo- 
rando o sustituyendo el proceso 
de producción. 

- Mediante los mismos pasos que 
en el caso anterior se podrá con- 
seguir que los residuos o efluen- 
tes no sean tan tdxicos y peli- 
grosos. 

- O bien mediante el tratamiento, 
para su detoxificacibn, recupera- 
cidn con el fin de que la misma 
industria u otra similar reutilicen 
el residuo. o para la  obtencidn de 
energía. 

Las industrias, aun disponiendo de 
sofisttcadas ,nstalaccones para depu- 
rar sus efluentes, sus residuos van a 
quedar en gran mayorla concentrados 
en forma de Iodos desechables. Estos 

i 3-LV millones oe ioneiaaas oe resi- ioaos, en mucnos casos. contienen 
duos tdxicos y peligrosos (1 5-20% del restos de compuestos considerados 

como tdxicos y peligrosos. y en algu- 
nos casos, con conocimiento de causa 
o sin ella se vierten sin nrngún tipo d e  
tratamiento de detoxificacián. ya que 
se presenta el gran problema de qué 
hacer con ellos, entre otras razones por 
no haber un mínimo de instalaciones 
de tratamiento. 

Las legislaciones de los paísesde l a  
OCDE, y de Estados Unldos y Canadá 
en cuanto a todo lo concerniente a los 
residuos t6xicos y peligrosos son muy 
concordantes, y a su vez coinciden en 
la mayoría de sus puntos con la Direc- 
tiva del Consejo de las Comunidades 
Europeas relativa a los residuos tbxi- 
cos y peligrosos. Un~camente apare- 
cen dos puntos en los que discrepan 
estas legislaciones: 
- No hay una lista común sobre 

cuáles son o deben ser los resi- 
duos o compuestos considera- 
dos tóxicos y peligrosos. 

- Los métodos propuestos de eli- 
minación de residuos tóxicos y 
peligrosos difieren de unos paí- 
ses a otros; hay incluso métodos 
de eliminación que esthn riguro- 
samente prohibidos en unos paí- 
ses y, en camaio, se recornjen- 
dan en otros. 
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RESIDUOS TOXICOS Y/O PELIGROSOS POR SECTORES INDUSTRIALES 

SECTOR TIPO PROCESO CALlF lCAClON 

Madera Lodos Trataniientc aguas residuales en los procesos depre Residuo 
swvación d madera quemada creosota pentaclom Tóxico 
fenol. 

Pigmentos Lodos Tratamiento d e  las aguas residuales en la producción de Residuo 
Inorgánicos pigmentos de cromo amariltos y naranjas. Mzico 

Pigmentos Lados Tratamiento de las aguas residuales en la producción de Residuo 
lnorganicos pigmentos demolibdato naranjas. Tóxico 

Pigmentos Lodos Tratamiento de las aguas residuales que se originan en Residuo 
Inorgánicos la producción de pigmentos de zinc amarillos. Tdxico 

Pigmento6 Lodoa Tratamiento de las aguas residualesen la producción de Rosiduo 
lnorghnicos pigmentos verdes de cromo. Tóxico 

Pigmentos Lodos Tratamiento de las aguas residuales que se originan en Residuo 
Inorghicos la producci6n de pigmentos verdes de &ido de cromo Tóxico 

(anhldrldo e hidrato%). 

Pigrnentos Lcdos Tratamiento de las aguas residuales originadas en la Residuo 
lnorganicos producción de pigmentos azules de hierro. Toxico 

Pigmentos Residuo Produccidn de pigmemos verdes de dxido de cromo. Residuo 
lnorghnicos del Tóxico 

horno 

Quimica Colas de Producción de acetaldehfdo a partir de etileno. Residuo 
Org hnica destilacion Tóxico 

Química Corriente Separador de agua residual originada en el proceso de Residuo 
Orgdnica de fondo produ~cidn de acrilonitilo. Tóxico y 

Peligroso 
(reactivo) 

Qulmica Cabezas de Producción de acethdehfdo a partir de etileno. Residuo 

Orgdnica desti tacidn Toxico 

Química Corriente Columna de acetonitrilo en la producción de acriloni- Residuo 

Orgánica de fondo Erilo. Tdxico y 
Peligroso 
(reactivo) 

Química Fondos Columna de purificacibn del acetonitrilo en la produc- Residuo 
Orgánica ción de acrilonibilo. Tdxico 

Química Fondos del Destiiacidn del berql-cloruro. Residuo 
Orgdnica destilador Tóxico 

Química Productos Produccidn del tetraclorum de carbono. Residuo 
Orgánica ftnales pesados Toxico 

Química Productos Columna de purificación en la producción de epicloro- Residuo 
Orgánica finales pesados hidrln. Toxico 

Química Productos Columna de fraccionamiento en producción de etil- Residuo 
Orghnica finales pesados cloruro. Tóxico 

Química Productos Destilación del diclonim de etileno en la produccidn de Residuo 
Orgánica finales pesados dicloruro de etileno. Tóxico 

Quimica Productos Destilacion de cloruro de vinilo en la produccidn del Residuo 
Orghnica finales pesados monomero de cloruro de vinilo. Tóxico 

Química Residuos Catalizador antimonio en la producción de flourome- Residuo 
Orghnica acuosos tanos. Tdxico 

Qulmica Alquitranes Cola de destilacidn en la producción d e  fenol/acetona a Residuo 
Orgánica partir del cumeno. Tbxico 

Qulmica Productos Destilacidn en le produccidn da enhídrido hAlico a partir Residuo 
Orgánica fineles ligems de natteleno. Tóxico 
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RESIDUOS TOXtCOS Y)O PELIGROSOS POR SECTORES INDUSTRtALES 1 
SFETOR PROCESn CALIFICACION 

Quimtcs Colss de 
Orgánica dostilacitM 

ííuirnicri Productos 
Orgánica finales ligeros de qira-xihm. 

üuimica Cdsr $6 Prduwldn de anhkbidc 
Orgánica dertniisibn 

PmQcr&6n d. nltrobenconp ir pan i I i  
dal bmma 

Quhica Colas do 
org&lca mpánclen 

Química R d d u ~ s  
Orghica 

Quimica 
Orgánica 

- Química 
Orgánica 

Productos del 1.1, I~trSclorootane, mlms de. 
Be4iecida 

Quimica 
Orgánica 

Química 
Orgánica 

Proth&h COI 

)erro, 

Quimica 
Orgánica 

Química 
Orgánica 

Producción de nitrobenú~~)/gni"-- Quimica 
Orgánica 

C0rrílwrt.s 
de aguas 
r.widuales 

Cobs üuimica 
Orgánica 

P w  de lavado del producto en la producción deúlaro- 
honcenor. 

Química 
Organica 

duo 
E 0  

PurHieacidnde salmuers wtE4pz~súdecBlula electro. 
litica de mwcurio m b pioducadn de cloro, donde la sal- 
muera prepurificada asparadamente no sa usa. 

Hldrocerburos olorados que quedan en el paso de purift- 
ntdn del prooeso de célula electrolftica de diafragma 

,rn uaa anados de grafito en la producción de elA-- 

Química 
lnorgdnica 

Tratmrnionto del agua residual en el proceso d. teruta 

el blftian de rner~utio m IP praziuccidn da cloro. 

Producclihr de MSMA y b l d e  csaodíik 

niem el y 
C l o r d M o .  

l Pesticidas Dapweción en la < i t ~ l i ~ ~ i ~  

produooi6n del clmdano. 

I Pesticidas 

i 
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En cuanto a EspaAa, recientemente 
se ha aprobado el proyecto de Ley para 
la regulactbn de la  producobn, trans- 
porte, eliminacibn y/o tratamiento de 
los residuos t6xicos y peligrosos, por 
lo que en breve plazo dcspondremos 
de una Legcslacibn sobre este tipo de 
residuos equiparables a las ya existen- 
tes en los palses desarrollados y mAs 
concretamente a las de los países de la 
C.E.E. 

Por comunidades autbnomas. pare- 
ce ser que la catalana es la única que 
posee una ley  (Ley del 7 de abril de 
1983) sobre residuos industriales. E l  
anículo 1 .O de esta Ley dice: "La pre- 
sente Ley tiene por objeto regular para 
el territorio de Cataluña lasactividades 
relacionadas con la recogida, el trans- 
porte. la eliminación y el reciclaje de 
los residuos industriales, principal- 
mente de los especiales, con el fin de 
proteger el medio ambiente y aprove- 
char los recursos." 

En el punto 2 . O  del artlculo 3.Ose lee: 
.'Cualquier restduo industrial o comer- 
oal, que porsus caracteristicas tdxicas 
o peligrosas o a causa de su grado de 
concentraci6n requcere un tratamiento 
específico y un control periódico de 
sus efectos nocivos potenciales. se 
considera residuo industrial especial." 

Se trata, por tanto, de una ley sobre 
residuos industriales, que atiende de 
una manera primordial a los residuos 
que porsus características se conside- 
ran tdxicos o peligrosos. 

En el documento de la Directiva del 
Consejo de las Comunidades Euro- 
peas relativa a los residuos tdxicos y 
peligrosos hay un punto especial- 
mente interesante, y es el articulo ter- 
cero; según este articulo se excluyen 
del área de aplicación de esta direc- 
tiva: 

- Los residuos radiactívos. 
- Los explosivos. 
- Los residuos hospitalarios. 
- Los afluentes vertidos a los al- 

cantarillados y a los cursos de 
agua. 

- Las ernlsiones a la atrn6sfera. - Los residuos mineros. 
- Los otros residuos tóxícos y pelí- 

grosos sometidos a reglamenta- 
ciones comunitarias específicas. 

Con respecto a la responsabilidad y 
seguridad en relacibn con los residuos 
t6xicos y peligrosos. hay en algunos 
países una serie de obligaciones entre 
las que figuran los seguros, que ofre- 
cen una amplta cobertura. Por ejem- 
plo, las legislaciones de Bélgica y 

Fmse liquida m 

Estados Unidos prevén l a  suscripcidn 
de un seguro. 

En Bélgica cualquiera que demande 
una autorización para explorar una 
planta de tratamiento de residuos tbxi- 
cos y peligrosos debe. entre otros 
roquisitos, cubrir una pbliza de segu- 
ros para la responsabilizacibn civil. 

La Legislac;ón (1  9 de mayor de 
1980) de Estados Unidos, tiende a 
cubrir todas las responsabilidades de- 
rtvadas de los perjuicios ocasionados 
por la explotacibn de una planta de tra- 
tamiento y/o eliminación de residuos 
tóxicos y peligrosos hacia las personas 
b sus bienes. Por otra parte, hasta que 
las autoridades competentes conce- 
dan los visados de autorización para la 
explotación de la planta, los propieta- 
rios de la misma deberán hacer un con- 
trato de seguro que cubra la responsa- 
b~lidad con un fondo de al menos un 
millón de dólares, con un complemen- 
to de cobertura de dos millones de d6- 
lares para los accidentes imprevistos. 

RESULTADOS DEL TRABAJO 
DE INVESTlGAClON 

Antecedentes 

Para la realizaccbn de este trabajo se 
estudió a fondo el método de extrac- 
ci6n y separacidn de los compuestos 
contenidos en un lodo residual indus- 
trial recomendado por la E.P.A. (En- 
vironmental Protection Agency), y 

I 
GRAFlCO.1 

METODO DE EXTRACClON 
Y SEPARACtON DE LA E.PA. 

Muestra (lodo, fango) 100 g 

F iltracibn 

1- A Fase sdlida 

I 

I I Extracc16n 
I 

l Extracte 

I 
I Filtracidn 

I 
1 
I 

/ Fase sdllda 
1 / 

/ I / 

C' 
ANALISIS 
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Agua 
Residual 

Tortas de 
filtrado 

iodos 

Agua 
Residual 

Residuos 

Restos de 
2.8 diclo- 
rofeno l 

Agua 
Reaidual 

Lodos 

Carbón 

Clorduu, dwado o d w o  rn k produccidd da olor- Rerlduo 
fOxic0 

'hstrrrnknto del agua residual' en la producción de Residuo 
cnosota. Tdvico 

beatit~tdn psrirecupwaciÓn dsl tolwno en la produc- Residuo 
cien de disuifvMn. Tdxico 

Tratamiento dd eguo mddusl sn la  produccidn de Residuo 
disulfotón. Tdxico 

Procasas d8 ssgsmaidn y lavado en la produccidn Residuo 
fonto. TO~ico 

Flbacidn del ácido dietiIfostOrodltioico en la produc- Residuo 
cidn de fareto. Tdxico 

Agua rsnklud on la produoci6n de foreto. Residuo 
Tóxico 

Tratamiento del agua residual en la producción de Residuo 
rorafeno. Tóxico 

Producción de toxafeno. Aes~duo 
Tdxico 

Residuo 
Tdxico 

Residuo 
Tóxico 

Residuo 
Tóxico 

Residuo 
Peligroso 
[reactivo) 

Residuo 
Peligroso 
(reactivo) 

Explosivos Residuo 
Tóxico 

Explosivos Agua 
rosa/rojiza 

Refinado del Lodo de 
petróleo limpieza 

Refinado del Lodos 
pevdleo 

Rsfinsda del Fondos de 
petróleo tanque (con plomo) 

F ( . t i W  rhl Rsaiduor 
m 
RetlM& del S b i b  
prtrdh 

~~Y Pohra 
AaUo lodo 

Destilacidn de terraclorobenceno en la producción 2.4. 
S-T. 

Producción de 2. 4.0. 

Producción de 2, 4-0. 

Tratamiento del agua residual en la fabricación y pmce- 
samiento de los explosivos. 

Tratamiento del agua residual que contiene explosivos. 

Tratemiento del agua residual en la fabricacien, formu- 
lación y carga de compuestos inicielmente basedos 
en plomo. 

Operaciones de fabricación de TNT 

Grupo intercambiador de calor en la industria de refi- 
nedo de petróleo. 

Separador API de la industria de refinado de petr6leo. 

Refinado de petróleo. 

Sisrema de flotación por aire disuelto que se utilíza en el 
refinado de petróleo. 

Emulsión de aceites en el refinado del petroleo. 

Producción primaria de acero en hornos el6ceicos. 

Residuo 
Peligroso 
(reactivo) 

Residuo 
Tóxico 

Residuo 
Tóxico 

Residuo 
Tóxico 

Residuo 
Tóxico 

Residuo 
Tdxico 

Residuo 
TIxico 
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según figura en el diagrama del grá- 
fico 1. 

Este método está basado en el pro- 
ceso de Lixiviación que sufren los resi- 
duos sólidos o semisdlidos deposita- 
dos en tierra, produciendo contamina- 
ciones graves del agua subterránea si 
no son tomadas las medidas oportu- 
nas. El filtrado imita el proceso de Lixi- 
viacidn y la fase líquida que resulta, y 
que será analizada, sería el Lixiviado 
potencialmente contaminador de las 
aguas subterráneas. 

Como método de andlisis se pensó 
en utilizar la cromatografla de gas de 
espacio en cabeza. que bhsicarnente 
consiste en: 

Una muestra, ya sea líquida o sólida. 
se introduce en un vial que se cierra 
herméticamente. El vial es calentado a 
una temperatura dada, elegida por el 
analista en función del tipo de muestra 
que se va a analizar. t o n  e l  fin de que la 
muestra se estabilice dentro del vial. 
Una vez alcanzada esta temperatura y 
el tiempo de presurización de la mues- 
tra (tambikn elegido por el analista), 
automáticamente una alícuota de la 
fase gaseosa por encima de la mues- 
tra, la llamada espacio en cabeza. es 
directamente inyectada en el cromat6- 
grafo de gas. 

La concentración determinada en el 
espacio en cabeza es proporcional a la 
concentraci6n de anAlitos en la rnues- 
tra. Esta proporcionalidad se basa en el 
equilibrio establecido cuando la mues- 
tra es termoestabílizada. El equilibrio 
se desci-íbe por el coeficiente de parti- 
ción: El ratio de las concentraciones 
del compuesto de interés en las dos 
fases (gaseosa y liquida o sblida). Ya 
que el coeficiente de partici6n es una 
constante bajo un conjunto de condi- 
ciones dadas, la determinación de la 
concentracidn del análisis en la fase 
gaseosa permitirá la  determinación de 
la concentracidn en la muestra líquida 
o sblida, 

Aunque esta técnica es simple, real- 
mente la cuantificaci6n requiere un 
control muy estricto d e  las coridicio- 
nes analAicas. 

Despues de que el equilibrio se al- 
canza en e l  vial (termoequilibr8ndolo 
a una temperatura dada en un tlempo 
dado), una aguja conectada a la boca 
de entrada en la corriente del gas por- 
tador se introduce a través del tap6n 
hermetico de teflón, en el espacio en 
cabeza del vial. La funcidn del gas por- 
tador es transportar los compuestosde 
la muestra a iraves de la columna hasta 
el detector. Los gases utilizados como 

Cromaidgrafo de gas con espacio en cabeza. 

portadores son: Helio. Nitrbgeno. Hi- 
dr6geno y Arg6n. 

Si la presión del vial (PV} es más baja 
que la de la corriente del gas portador 
(P,), parte del flujo del gas portador 
entrar8 en el vial y l o  presurizará hasta 
que alcance l a  presión existente en la 
boca de entrada de la corriente del gas 
ponador. Este período de presuriza- 
ción es  controlado con precisión. A 
continuación el apone del gas porta- 
dor es cortado durante un tiempo; esto 
induce a que el gas fluya del vial a l a  
columna, inyectando una alícuota del 
espacio en cabeza. Esta transferencia 
se produce en unos pocss segundos, 
después de los cuales la aguja se retira 
y se reanuda el flujo del gas portador. 

A través de un control estricto de 
temperatura, presibn y tiempo. un vo- 
lumen de muestra altamente reprodu- 
cible se introduce en la columna. 

Los compuestos que contiene la 
muestra se van separando en la colum- 
na en función de su polaridad y de su 
tamaho de molCcula; influirA tambikn 
si son muy volátiles, poco voldtiles o 
de volatilidad intermedia. 

El tipo de columna elegida para el 
andlisis va a depender del tipo de 
muestra a analizar (de los compuestos 
que "a priori" supongamos que con- 
tiene la muestra). 

La cromatografía de gas de espacio 
en cabeza es, en definitiva, una impor- 
tante técnica analltica instrumental 
que principalmente se usa para la 
determinación de compuestos voláti- 
les en muestras complejas, compues- 
tos voldtiles presentes en matrices n o  
volzítiles y análisis de trazas de com- 
puestos volátiles. 

Una vez estudiado el m6todo de 
extracción y separación de la E.P.A. y 
determinadas las condiciones de aná- 
lisis que se utilizarían en la cromato- 
grafia de gas de espacio en cabeza, se 
procedid a desarrollar un método de 
trabajo. 

METODO DE TRABAJO UTILIZADO 

La muestra para el estudio consis- 
tía en un lodo de balsa de decanteci6n 
originado en el proceso de pmducci6n 
de una industria petroquímica astu- 
riana dedicada a la fabricación de naf- 
taleno mediante un proceso de desti- 
laci6n de la hulla, y que los cedid gen. 
tilmente para los prop6sitos de este 
estudio. 

Se pretendla determinar que com- 
puestos formaban parte de estos Iodos 
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(por el proceso de producción seguido 
y el compuesto que se fabricaba se 
presumla que el lodo contendría una 
gran cantidad de hidrocarburos clasifi- 
cados como tóxicos y/o peligrosos) y 
en qué concentracidn se encontraban. 

Los compuestos presentes en el 
lodo se determinaban cualitetiva- 
mente por SUS tiempos de retencidn 
re fariva, comparándolos con los de los 
patrones. Cuantitativamente se deter- 
minarán relacionando las áreas obre- 
nidas de sus picos con las de los 
patrones en concentraciones conoci- 
das. 

En primer lugar se decidi6 compro- 
bar los resultados que se obtenían al 
analizar por cromatografía la fase 
llquida obtenida al someter a una 
muestra del lodo a una filtración rne- 
diante vacío a través de una membrana 
con un tamaño de poro 0,45 micrdme- 
tros, y sin proceder a la extracción de la 
fase sólida que quedaba. 

Las condiciones de anBlisis elegi- 
das para la cromatografía, fueron: 

- Tipo de columna: Semicapilar 
ov l .  

- Detector de  ionización de llama. 
- Temperatura del espacio en ca- 

beza: 70" C. con un tiempo de 
presurizacidn de la muestra de 
4 min. 

- 

Etapa 1 Etapa 2 

Temperatura del horno 50" C 160" C 

Tiempo 1 min. 35 min. 

Ratio de temperatura 4 

T.O del  Inyector 

T.O del Detector 

En primer lugar se inyect6 un patrón 
de etil-benceno puro (volumen de 
muestra 1 p 1) con las condiciones 
indicadas arriba, para identificar a qué 
tiempo de retención aparecía el pico. 

Su tiempo de retenci6n fue: 7 1:28 
minutos. 

En segundo lugar se inyectó un 
patrón de etjl-benceno (v = 1 P 1) y 
2-etil-tolueno (u = 1 P I j  puro, con las 
mismas condiciones y conociendo el 
tiempo del etil-benceno. para identift- 
cara qub tiempo de retención aparecía 
el 2-etil-tolueno. 

El tiempo de retención del etil-tolue- 
no es: 16:12 rnin. 

En tercerlugarse inyectó una mues- 
tra de filtrado del lodo problema en las 
condiciones anteriores, con el fin de 
ver los picos que aparecían. Cromato- 
grama 1. 

Conocidos los tiempos de rerenci6n 
de 4 patrones de otros tantos hidrocar- 
buros puros (tolueno, benceno. m-xile- 
no y a -pineno) se inyect6 una mues- 
tra preparada de la siguiente forma: 

1 P I de tolueno 
1 P I de benceno 
1 P I de m-xileno 
1 P I de o: -pineno 

en un volumen no determinado de éter 
(como diluyente). 

De esta mezcla se tomaron 5 P I y se 
agregaron a un volumen variable de TiI- 
trado del lodo, y se cromatografió. El 
objetivo de esta inyeccibn era conocer 
si existían estos hidrocarburos en la 
muestra, al aparecer los picos en el 
tiempo de retención que correspondía 
a estos hidrocarburos de mayor tama- 
í io en comparación con los que apare- 
cían en el cromatograma 1. Cromato- 
grama 2. 

Los resultados de estas dos últimas 
inyecciones en el cromatágrafo no fue- 
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Agitador auromdrico: Proceso de exlnccidn 

ron todo lo satisfactoriasque se desea- 
ba, ya que al realizar una inyeccidn 
control del filtrado del lodo problema, 
en las mismas condiciones anteriores, 
el crornatograma no correspondía en 
su totalidad con el n.O 1 .  

Una segunda cnyeccidn control dio 
el mismo resultado. por lo que se llegó 
a la conclusión de que con únicamente 
la filtración no se obtenía un resultado 
representativo de los compuestos que 
contenla el lodo, ya que unas veces 
aparecían unos picos y otras veces 
aparecían otros diferentes (unos apa- 
recían nuevos y  otros se encontraban 
en un cromatograma y en otro no). Por 
esta razdn se decidió realizar una 
extraccidn de los compuestos del lodo 
de la siguiente manera: 

Se pesaron 41 g de lodo y se les 
afiadieron 100 ml de hexano (60%) y 

con ag~laodn brusca y prolongada 

6ter (40%); se utiliz6 esta mezcla de 
reactivos teniendo en cuenta el origen 
de la muestra y sabiendo que el Bter es 
un compuesto muy polar y el hexano 
muy poco polar, con el fin de arraslrar 
todo tipo de hidrocarburos en la ex- 
traccibn. La mezcla estuvo en agita- 
cidn continua y  brusca durante 6 horas. 

Al cabo de este tiempo se someti6 la 
mezcla a una filtración, de la que se 
obtuvieron SO ml de fase líquida, que 
fue conservada a 4 O  C hasta el momen- 
to de ser analizada por cromatografla 
de gas de espacio en cabeza. Cromato- 
grama 3. Lodos. Extracción éter-hexa- 
no. Filt. 01. Se inyect6 aproxirnadamen- 
te 1 P I  de la fase líquida del filtrado de 
extracción. 

Crornatograrna 4. Lodos. Extracción 
éter-hexano. Filt. 02. Para comprobar 
si existía correlacidn se inyectd un 

mayor volumen de fase líquida que 
anteriormente, siempre utilizando \as 
condiciones de análisis anteriormente 
indicadas. Se observd que con la 
extracción practicada s l s e  obtenla una 
muestra representativa de los com- 
puestos que contenía el lodo. Los 
picos aparecen aumentados en su ta- 
matio. 

Cromaiograma 5. Lodos. Extraccián 
éter-hexano-3 HCS. Con el fin de averi- 
guar si en el lodo había presencia de 
tolueno, a -pineno, meta-xileno(y sus 
isómeros para y orto-xileno), se realiz6 
la  siguiente determinación: En la mis- 
ma concentracidn de fase líquida del 
filtrado de extracción que se tomd en 
el analisis anterior, se arladió 10 P I de 
la mezcla (1 ) y  se cromatografió (1 ). En 
2 mi. de éter se incorporaron 5 P I de 
cada uno de estos hidrocarburos: 
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Tolueno 
a -pineno 
m-xileno 

El fin de este andlisis es que al aha- 
dir 3 patrones puros de 3 hidrocarbcc- 
ros de los que se conoce sproximada- 
mente su tiempo de retencidn, los 
picos correspondientes a estos tres 
hidrocarburos en este cromatograrna 
aparecerán de mayor tamaño. 

Tarnbidn se conocían previamente 
los tiempos de retención de los isbme- 
ros del xileno (orto y para xileno). Del 
grupo de los xilenos. el para y el meta 
xileno salen en el mismo tiempo y a 
1 minuto + 8 sg de estos dos apare- 
cer$ e l  ono-xileno. 

De la comparacidn de los cromato- 
gramss 4 y 5 se sacó la conclusión de 
la existencia de la muestra de lodo, de 
tolueno, a-pineno y ya que sus picos 
aparecian de mayor tarnafio en el cro- 
matograma 5. 

Se. hicieron otros cromatogramas 
con patrones puros de hidrocarburos 
lineales y se lleg6 a la conclusidn de 
que en el lodo de decantación objeto 
de este estudio no existían este tipo de 
hidrocahuros, ya que sus tiempos de 
retención no coincidían con ninglln 
pico (tiempo de retenci6nl del croma- 
tograma 4. 

Cromatograma 6. Lodos extracción 
éter-hexano. Filt. 04-2 HCS. 

Con el fin de averiguar si en el lodo 
había presencia de etil-benceno y 2- 
etil-tolueno, cuyos tiempos de reten- 
ción aproximados eran de 11:28 y 
de 16:12 respectivamente, se realiz6 
la siguiente prueba: A la misma con- 
centración de fase llquida del filtrado 

de extraccidn utilizada en las pruebas CONCLUSIONES 
anteriores, se añadid 10 P I de la mez- 
cla (2) y se inyectd en el crornatdgrafo El ingreso de España en la C.E.E. y la 
(2). En 2 mt de éter se incorporaron 
5 p I de etil-benceno y 5 P 1 de 2-etíl- 
tolueno. 

Los picos correspondientes a estos 
dos compuestos aparecían de mayor 
tamafio, comparando e l  crornatogra- 
ma 6 con el 4, luego existían en el lo- 
do analizado. 

De la misma forma se hicieron suce- 
sivas pruebas con otros patrones pu- 
ros de hidrocarburos para corroborar 
su presencia o ausencia en el lodo 
problema. 

Quedd comprobada la existencia de 
los siguientes compuestos de la tabla 1, 
en mayor o menor concentración. 

obligada adecuaci6n de nuestra Legis- 
lacidn a las directivas comunitarias en 
materia de residuos tóxicos y peligro- 
sos, justifica la necesidad de un con- 
trol más estricto sobre este tipo de 
residuos especiales. Ello obliga a de- 
sarrollar tecnicas de idenlificacidn de  
sustancias consideradas como tdxicas 
y peligrosas en desechos industriales. 

EJ rn8todo ensayado en el presente 
trabajo permite identif~car compues- 
tos orgánicos ligeras, mediante su 
extracción y separación del residuo 
original (lodo) y su posterior andlisis 
porcrornatografla de gases en espacio 
en cabeza. 

TABLA l 

Compuesto Tiempo de retención 

N-heptano 5 3 0  
Tolueno 7:69 
Etil-benceno 1 1 :24 
Para y meta-xileno 11 :59 
Orto-xileno 12:Kt 
9 -pinano 14:71 
N-propil-benceno 1565 
2-Mil-tolueno 16:04 

Los estudios para determinar /a com- 
posicidn en sustancias consideradas 
tdxicas o peljg~rosas de un lodo resi- 
dual industrial tienen un fin claro y 
concreto, y es el poder decidir, en fun- 
cidn de este composicídn, cudl será la 
mejor forma de gestidn ambiental del 
residuo. 
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