OXI[?ACIC')N DE CIANURO EN SOLUCIONES ACUOSAS CON LOS
METODOS DE CLORINACION ALCALINA Y SOs? /AIRE

ELIZETH YAMITH MATAJIRA CALDERON

MONICA MARCELA PIMIENTO PIMIENTO

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE QUIMICA
CENTRO DE INVESTIGACIONES EN CATALISIS (CICAT)
GRUPO DE INVESTIGACION EN MINERAL, BIOHIDROMETALURGICA Y
AMBIENTE (GIMBA)
BUCARAMANGA
2014



OXIDACION DE CIANURO EN SOLUCIONES ACUOSAS CON LOS METODOS
DE CLORINACION ALCALINA'Y SO3*/AIRE

ELIZETH YAMITH MATAJIRA CALDERON

MONICA MARCELA PIMIENTO PIMIENTO

Trabajo de Grado para optar al titulo de
Quimico

DIRECTOR:
Dra. MARTHA EUGENIA NINO GOMEZ Quimica, Ph.D

CODIRECTOR:
Dr. JULIO ANDRES PEDRAZA AVELLA Quimica, Ph.D

UNIVERSIDAD INDUSTRIAL DE SANTANDER
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE QUIMICA
CENTRO DE INVESTIGACIONES EN CATALISIS (CICAT)
GRUPO DE INVESTIGACION EN MINERAL, BIOHIDROMETALURGICA Y
AMBIENTE (GIMBA)
BUCARAMANGA
2014



A Dios por mostrarme dia a dia que con humildad, paciencia y sabiduria que todo es
posible...

A mi mami, a mi papi, mis hermanos por ser la columna que sostiene mi vida, por darme
siempre una palabra de amor, apoyo, comprension incondicional y compartir mis logros
personales y profesionales. ..

A mi hijo Sneyder mi chikis hermoso, la (uz de mis ojos que con su presencia llena mi vida
de alegria y orgullo, por ser mi fortaleza e inspiracion dia a dia..

A Wilfredy por ser ese compaiiero, amigo, novio y esposo que supo sobrellevarme -y
ayudarme con amor, apoyo y mucha comprension para alcanzar la meta que hoy logro, que
se ha sacrificado junto a mi y ha sido mi soporte para no darme por vencida durante toda
mi etapa estudiantil y con la ayuda de Dios espero sea por mucho tiempo mds...

A Leito y Adriana mis amigos de infancia por su constante apoyo y compariia. ..

A Elizeth mi amiga incondicional de la que siempre recibi mds de lo que esperaba y con la

que hoy logramos culminar mutuamente una etapa e iniciar otra. ..

Monica



Agradezco profundamente y con todo mi corazon al Sefior Jesis por esta meta que me
permite alcanzar, siendo uno de los suefios ahnelados, por ser mi sustentador, mi amigo y
mi padre eterno, por ensefiarme cada momento a reconcerlo, sentirlo y sobre todo saber que
todo se lo debo él.

A mi mami, mi papa, mi hermana , la pequefia Jessika y tias por su apoyo incondicional,
Su paciencia, carifio y ser ese motor en momentos en que sentia no poder.......

A Aminta Bautista por ser esa amiga y hermana incondicional ,por su paciencia y ser un
instrumento 1til en las manos de Dios .

A Jose Ortiz y familia por sus consejos y ensefianazas que han sido de gran valor, los
cuales me han ayudado a crecer, comprender y conocer mas a Dios.

A todos mis amigos

A Monica esa compariera que me hacia reir con sus historias y a pesar de tantas

dificultades siempre estaba para cubrir mis escapadas y que hoy doy gracias a Dios por

permitirnos subir un peldafio mas. ..

Elizeth



AGRADECIMIENTOS

Queremos resaltar la labor y el servicio prestado por la Universidad Industrial de
Santander, por darnos la oportunidad de formarnos como personas de alta calidad
ética, politica y profesional.

Al Grupo de Investigaciones en Minerales, Biohidrometalurgia y Ambiente
(GIMBA), por acogernos en sus instalaciones, por hacernos miembros participes
del laboratorio y la disposicion de sus equipos.

Al centro de investigacion en catdlisis (CICAT), por acogernos en sus
instalaciones.

Como segunda medida a aquellas personas que de cierta manera aportaron o
contribuyeron al desarrollo del presente trabajo, queremos de una manera sencilla,
pero con gratitud resaltar su participacion.

A nuestra directora de proyecto, la Dra. Martha Eugenia Nifio, por su
acompafamiento, colaboracion, dedicacidén, por sus constantes sugerencias y
disponibilidad en el desarrollo de la tesis durante los dos ultimos afios. Le
agradecemos de manera fraternal el habernos ensefiado y compartido su
conocimiento.

A nuestro co-director profesor Julio Andres Pedaza Avella, quien gracias a su

experiencia, logro orientarnos y apoyarnos frente a inquietudes presentes.

A Yuri , por su amabilidad, paciencia y asesoria durante el uso se los equipos.
A nuestros compafieros del grupo de investigacion, por contribuir con un ambiente
de convivencia acogedor, servicial y laborioso, que facilito el avance en el

proyecto.



CONTENIDO
Pag

INTRODUCCION

1. MARCO TEORICO

1.1. Cianuro

1.2.  Elcianuro y la mineria

1.3.  Procesos para la oxidacién del ion cianuro

1.3.1. Oxidacién por Clorinacién Alcalina

1.3.2. Oxidacion por SOz / aire

1.3.3. Oxidacion con Peroxido de Hidrogeno

1.3.4. Oxidacion con Acido de Caro

1.3.5. Oxidacion Electroguimica

1.3.6. Oxidacion Fotoeletrocatalitica

1.4. Quinazolinas

2. METODOLOGIA

2.1. Oxidacién de cianuro de sodio con de hipoclorito de sodio

2.2.  oxidacién de cianuro con SO3?/ aire

2.2.1. Oxidacién del ion cianuro

2.2.2. Caracterizacién por Difraccion de rayos-X del precipitado
de la reaccién con sulfito de sodio

2.3. Preparacion de un derivado de quinazolina con el fin de verificar la
formacion del ion cianato durante la oxidacion de cianuro

3. RESULTADOS Y ANALISIS

3.1. Oxidacién de cianuro libre con hipoclorito de sodio

3.2. Oxidacion de cianuro libre con SOs? y aire

3.2.1. Oxidacion de cianuro libre y cianuro de Cu (1)

3.3. Preparacion de un derivado de la quinozolinadiona para evidenciar
la presencia del ion cianato

3.3.1. Caracterizacién por Infrarrojo del producto de la reaccion del ion
cianato con el acido 2-aminobenzoico

3.3.2. Caracterizacion por Difraccion de rayos-X del precipitado de
la reaccion con sulfito de sodio

4. CONCLUSIONES

5. RECOMENDACIONES

BIBLIOGRAFIA

ANEXOS

10

16
18
18
20
20
20

20
22
22
23
23
24
25
25
26
26

27

28
29
29

31
31

36

36

38
41
42
43
45



LISTA DE TABLAS

Tabla 1: relacién de agentes oxidantes en clorinacién alcalina
y sus esquemas de reaccion

Tabla 2: Relacion de esquemas de reaccion para oxidacion
electroquimica

Tabla 3: Relacion de CN-: CIO-

Tabla 4: Relacion de sulfito / CN-/ Catalizador

Tabla 5: Condiciones de medida para el analisis por DRX

Tabla 6: Influencia del hipoclorito de sodio en el porcentaje de oxidacion
de CN- durante 10 minutos de reaccion

Pag.

21

23
26

27

28

29

11



LISTA DE FIGURAS

Figura 1. Clasificacion general de los compuestos de
cianuro

Figura 2. Sitio activo de la hemoglobina
Figura 3. Estructura Quinazolina
Figura 4. Esquema de la sintesis de Niementowski

Figura 5. Mecanismo de reaccion sintesis
2,4(1H, 3H)-quinozolinadiona

Figura 6. Porcentaje de oxidacion CN- vs tiempo en presencia
de Cu 2+, Relacion Molar CN- : SO3 2 ,1:1

Figura 7. Porcentaje de oxidacion CN- vs tiempo en
presencia de Cu 2+, Relacién Molar CN- : SOz % ,1:2

Figura 8. Porcentaje de oxidacion CN- vs tiempo, Relacion
Molar CN- : SO3 2-,1:2 usando como precursor CuUCN

Figura 9. Efectos de la Relacion Molar de CN- : SO32- en

el porcentaje de oxidacién de cianuro libre, Relacién Molar
CN-: S0O32-, 1:2, para sales presursoras de NaCN y CuCN

Figura 10. Comparacion de las soluciones de NaCN y CuCN (I)
Figura 11. IR de la 2,4(1H, 3H)-quinozolinadiona

Figura 12. Mecanismo de reaccion de
2,4(1H, 3H)-quinozolinediona

Figura 13. Perfil de Difraccién de rayos-X del precipitado de
la reaccion con sulfito de sodio y cianuro de sodio

Figura 14. Perfil de Difraccién de rayos-X del precipitado de
la reaccion con sulfito de sodio y cianuro de cobre (1)

Pag.
18
19
25

25

29

31

32

33

34

35

36

37

38

39

12



ANEXOS

ANEXO A. Procedimiento de oxidacion del cianuro libre
con sulfito de sodio

ANEXO B. cambio de color en la titulaciéon con
rodamina en la mezcla hipoclorito /cianuro

ANEXO C. Tarjeta pdf de sulfato de sodio

ANEXO D. IR 2,4(1H, 3H)-quinozolinadiona

Pag.

45

46
47

49

13



RESUMEN

TITULO

OXIDACION DE CIANURO EN SOLUCIONES ACUOSAS CON LOS METODOS
DE CLORINACION ALCALINA Y SOs% /AIRE.*

AUTORES

ELIZETH YAMITH MATAJIRA CALDERON
MONICA MARCELA PIMIENTO PIMIENTO.**,

PALABRAS CLAVES
Cianuro, clorinacion alcalina, SOs?/aire, derivados del tipo quinazolinas

Resumen

El presente trabajo tuvo como objetivo principal la evaluacion y comparacion de los métodos
oxidacién de cianuro libre por clorinacion alcalina y sulfito de sodio/ aire 0 método INCO usando
sulfato de cobre como catalizador.

El efecto de las relaciones molares de los iones CN™: SO3z? (1:1, 1:2) para el método INCO y CN-
:ClO4 (1:1, 1:2, 1:5,2:7, 1:12, 1:13.5), usando cianuro de sodio y cianuro de cobre como sales
precursoras del ion CN- para clorinacion alcalina en la oxidacion del cianuro libre en este estudio.

El porcentaje de oxidacién de cianuro se determind por medio de titulacién potenciométrica con
AgNOs. Para verificar la formacion del ion cianato se sintetiz6 un derivado de la 2,4(1H,3H)
quinazolinadiona, el cual fue caracterizado por espectroscopia infrarroja. Por otra parte el
precipitado obtenido en la oxidacién del método INCO con sulfito de sodio se caracterizé usando
la técnica difraccién de rayos x. Las relaciones molares empleadas de cianuro de sodio: hipoclorito
de sodio (1:1, 1:2, 1:5,1:7, 1:12, 1:13.5) y cianuro de sodio: sulfito de sodio (1:1, 1:2) mostraron
gran capacidad oxidativa alcanzando alrededor del 98% de oxidacién del cianuro libre.

La validacién y comparacién mostré resultados satisfactorios para la oxidacion de cianuro libre en
donde los resultados obtenidos estan dentro de los valores de referencia que presentan otros
autores en estudios anteriores, usando los mismos reactivos para cada uno de los procesos y
trabajando bajo las mismas condiciones para lograr un éptimo proceso de reaccion, cabe resaltar
la importancia de dichos estudios en problemas ambientales con el fin de tratar los residuos de
procesos mineros para disminuir el impacto ambiental y sanitario.

*Proyecto de Grado
** Facultad de Ciencias. Escuela de Quimica. Director: Martha Eugenia Nifio Gémez. Codirector:
Julio Andrés Pedraza Avella.
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SUMARY

TITLE

CYANIDE OXIDATION IN AQUEOUS SOLUTIONS WITH METHODS OF ALKALINE
CHLORINATION AND SO3%/AIR.*
AUTORES

ELIZETH YAMITH MATAJIRA CALDERON
MONICA MARCELA PIMIENTO PIMIENTO.**

KEY WORDS

Cyanide, chlorination alkaline, SOs?/air, quinazolinedione.

This study's main objective was the evaluation and comparison of the oxidation of free cyanide by
alkaline chlorination methods and sodium sulfite / air or INCO method using copper sulfate as
catalyst.

The effect of the molar ratio of CN-ions: SO32-(1:1, 1:2) for the INCO method and CN-: ClO4-(1:1,
1:2, 1:5,1:7, 1:12, 1:13.5), using sodium cyanide and copper cyanide salts as precursors to CN-ion
in alkaline chlorination free cyanide oxidation in this study.

The cyanide oxidation rate was determined by potentiometric titration with AgNO3. To verify the
cyanate ion forming a derivative of 2,4 (1H, 3H) quinazolinedione, which was characterized by
infrared spectroscopy, was synthesized. Moreover, the precipitate obtained in the oxidation of INCO
sodium sulfite method was characterized using x-ray diffraction technique. The molar ratios of
sodium cyanide employed: sodium hypochlorite (1:1, 1:2, 1:5,1:7, 1:12, 1:13.5) and sodium
cyanide: sodium sulfite (1:1, 1:2) showed high oxidative capacity reaching approximately 98%
oxidation of free cyanide.

Validation and comparison showed satisfactory for oxidizing free cyanide results wherein the results
are within the reference values presented in previous studies by other authors, using the same
reagents for each of the processes and working under the same conditions achieve optimum
reaction process, it is worth noting the importance of such studies in environmental problems in
order to treat waste in mining processes to reduce the environmental and health impact.

*Final year project
** Sciences Faculty. Chemistry School. Directreess.: Martha Eugenia Nifio Gomez. Codirectress:
Julio Andrés Pedraza Avella..
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INTRODUCCION

En la industria de la mineria, el cianuro se utiliza principalmente para la
recuperacion del oro, que se realiza de manera incorrecta afectando el medio
ambiente y la salud humana. La principal causa del impacto sanitario y ambiental
es el inadecuado manejo de los residuos de dicho proceso (arenas cianuradas) los

cuales son depositados al aire libre sin tratamiento previo cerca de las afluentes.

El oro se encuentra finamente diseminado en forma libre o encapsulado en
minerales sulfurados con presencia de atomos de Fe, Cu, As, Sb, Bi, entre otros,
lo cual complica el proceso de lixiviacion debido a que el cianuro se acompleja

con los metales existentes aumentando su concentracién en el medio.

El consumo de cianuro libre presente en aguas contaminadas al entrar en el
organismo impide el transporte de oxigeno M- La toxicidad del cianuro en
organismos bioldgicos corresponde a su gran afinidad por el hierro en estado
férrico (Fe*?); el anién cianuro es un inhibidor de la enzima citocromo ¢ oxidasa en
el cuarto complejo de la cadena de transporte de electrones el cual se une al
hierro dentro de esta proteina, interrumpiendo el proceso de respiracion y la

formacion de ATP.

Teniendo en cuenta que la regulacion colombiana del Ministerio del Medio
Ambiente reglamenta en el capitulo IV, del decreto 1594 de 1984 en su articulo
38: Los criterios de calidad admisibles para la destinacién del recurso humano y
doméstico son los que se relacionan a continuacion, e indican que para su
potabilizacibn se requiere solamente tratamiento convencional con una
concentracion de 0.2 mg/L de CN-[2. Por tanto el cianuro requiere ser oxidado por
diferentes procesos como: clorinacion alcalina, peroxido de hidrégeno, método
INCO.

16



El presente proyecto se enmarca en un macro proyecto titulado “Degradacion de
cianuro y remocion de iones metélicos presentes en efluentes de la mineria del oro
mediante procesos fotoelectrocataliticos”, el cual busca comparar la degradacion
de cianuro en solucion acuosa mediante clorinacion alcalina y la oxidacion con

SO3?/aire con los métodos fotoelectrocataliticos.
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1. MARCO TEORICO

1.1 CIANURO
Los compuestos cianurados se encuentran en los sistemas de agua, suelo y aire.
Existe una preocupacion publica por el uso del cianuro en ambientes industriales.
El cianuro es una sustancia téxica que puede ser letal si se ingiere o inhala en
cantidades suficientes.
El cianuro se clasifica como muestra la figura 1, en cianuro fuertemente

acomplejado, cianuro débilmente disociable en acidos débiles y cianuro libre. Bl

Figura 1. Clasificacién general de los compuestos de cianuro

Cianuro fuertemente acomplejado (Fe, Co)

Cianuro débilmente acomplejado

. Ag, Cd, Cu, Hg, Niy Zn
Cianuro Total Cianuro (Ag & yZn)
disociable con
acido débil.

Cianuro libre
ranuro CN"y HCN

1.2 EI CIANURO Y LA MINERIA

El cianuro se usa para la recuperacién de oro ya que es uno de los reactivos
gue lo disuelve en combinacion con agua, es usado para obtener oro cuando el
mineral tiene baja pureza (baja ley) o cuando no es posible extraerlo por

medios fisicos.

El cianuro se emplea en los procesos de lixiviacion para la obtencion de oro,

plata, cobre y zinc de los minerales que los contienen en concentraciones muy

18



bajas. Este proceso permite obtener iones complejos cianurados de esos
metales. Por su bajo costo y alto rendimiento es el proceso mas usado

actualmente para la extraccion del oro.

Los compuestos de cianuro son altamente toxicos por lo cual se ha generado
una controversia a nivel mundial por ser fuente de problemas ambientales y
sanitarios. En el proceso de lixiviacion del oro la concentracion normal de
cianuro es de 300 a 500 ppm [“.Segln la academia nacional de ciencias de
EEUU, la ingestion de sélo 50 mg de cianuro genera la muerte inmediata de la
persona por lo que el peligro mas grave es consumir agua contaminada con

cianuro. P

El cianuro libre se une irreversiblemente al hierro de la hemoglobina impidiendo
de esta forma el transporte de oxigeno en la sangre; la elevada constante de
formacion de los complejos de hierro trivalente y divalente con los aniones de

cianuro es debido al fuerte enlace sinérgico.

Figura 2. Sitio activo de la hemoglobina

Transporte de O3 unido o activo de Fe?*

Fuente: Ref. 5

La oxidacion del cianuro en minas de oro es una parte trascendental de la

extraccion metallrgica del oro. En diferentes sitios rigen reglamentos estrictos que

controlan la destruccibn de cianuro en minas antes de ser vertido al medio

ambiente. Ademas los costos del tratamiento del cianuro pueden suponer una

parte importante de los costos operativos totales generados por la extraccion de

oro. [®
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1.3 PROCESOS PARA LA DEGRADACION DE CIANURO

El cianuro es una especie muy estable y no se descompone rapidamente por si
solo, por tanto se puede deducir que el tipo de tratamiento efectivo para la

degradacion cianuro se realiza considerando sus propiedades acido — base.

La degradacion de las diferentes formas de cianuro sigue distintos procesos

guimicos, tales como ["!;

e Clorinacion Alcalina

e SO2/ aire

e Peroxido de Hidrogeno
e Acido de Caro

e Fotocataliticos

e Fotoelectrocataliticos
1.3.1 Oxidacion por Clorinaciéon Alcalina

Es un proceso quimico que consiste en la oxidacion de cianuro libre y
complejos de cianuro débiles en medio alcalino, donde el cloro se suministra en
forma liguida, gaseosa o como hipoclorito de sodio. El pH de la reaccidén debe ser
mayor 10 para evitar la formacion de cloruro de ciandégeno y temperatura

ambiente. (8

La reaccion que se lleva a cabo en el proceso es:

NaCN + NaOCl + H,0 — CNCl + 2NaOH

CNCl + 2NaOH — NaOCN + H,0 + NaCl

1.3.2 Oxidacion por SOz / aire o Método INCO

El proceso de oxidacion por SO2 / aire conocido como método INCO se basa en la

oxidacion del ion cianuro al ion cianato, utilizando una mezcla de SO: y aire en

20



presencia de un catalizador de Cu?*, teniendo en cuenta el pH y la temperatura

ambiente. [°]

— — 2—
CN™  +805 + 0y + Hy0 — OCN™ + 50,2~ +2H*

Teniendo en cuenta la formacion de &cido sulfarico (H2SO4) es necesario

neutralizar con hidréxido de sodio.

H7504 + CGZI:OH)Z —= Cas04 + 2H20
El poder reductor del acido sulfarico puede ser sustituido por otros reductores
guimicos que contienen SOz como predecesor (sulfito de sodio) en la reaccion,
eliminando los riesgos tanto fisicos como ambientales que implica el uso directo
del SOa..
Los reductores quimicos activos en la oxidacion de cianuros se muestran en la

tabla 1:

Tabla 1: Relacion de agentes oxidantes en el método INCO y sus esquemas de reaccion

AGENTE OXIDANTE ESQUEMA DE REACCION

Bisulfito de Amonio NaCN + NH,HSO, + 0, — NaOCN + NH,HSO,

Bisulfito de Sodio | yacn + Na,S,0- + 0, + H,0 — 2NaOCN + 2NaHSO,

Metabisulfito de NaCN + NaHSO, + 0, — NaOCN + NaHSO,
Sodio
Sulfito de Sodio NaCN + Na,S50, + 0, — NaOCN + Na,S0,

Tiosulfato de AMoNio | yocy 4+ (NH,),S,0, + 1/,0, - NaSCN + (NH,)s0,

Fuente: Ref. 9
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1.3.3 Oxidacion con Peréxido de Hidrogeno

Se han desarrollado dos procesos los cuales utilizan el peroxido de hidrogeno de

oxidacion de cianuro libre y complejos de cianuro débil y fuerte.

Este método es efectivo en un amplio rango de pH. En solucién alcalina, los
compuestos débiles como los cianuros débilmente disociables en &cido, son
oxidados a cianato y a sus correspondientes hidroxidos metalicos, aunque el pH
Optimo para la remocion de estos es 9,5. Los compuestos de cianuro de hierro

son removidos con un pH menor a 9,0. [19

La oxidacion de cianuro libre utiliza una solucion de peréxido de hidrogeno al 41%
con formaldehido y cobre. La oxidacion de complejos de cianuro débil y fuerte fue
desarrollado por Degussa Corporation, empleando una solucion de peroxido de
hidrogeno y sulfato de cobre en varias concentraciones, aunque es comun no
emplear las sales de cobre, debido a la presencia de este metal dentro de los
minerales tratados, las reaccion fundamentales para oxidacién de cianuro libre y

complejos de cianuro debil y fuerte son respectivamente:

CN™ + H,0, - OCN™ + H,0

M (CN) > +4H,0, +20H & M(OH)(s) +4 CNO™ +4 H,0

1.3.4 Oxidacion con Acido de Caro

Este proceso lleva el nombre de su inventor Heinrich Caro (1834 — 1910) quien fue
el primero que lo prepard en 1898. El Acido de Caro es un agente oxidante de
cianuro muy utilizado para el tratamiento de efluentes provenientes de los
procesos de cianuracion en la mineria del oro y de la plata. Este es fabricado
como producto de la reaccion exotérmica entre el H2SOa y el H202 1. Debido a su
inestabilidad, el Acido de Caro es generado en el mismo punto de uso bajo las

siguientes reacciones:

22



CN" + H,80s (aq) + 2 OH & CNO" + 2H,0 + 480>

M(CN)s™ + 4 H,SO5 +10 OH™ < M(OH)y(s) + 4 CNO™ + 8 H,0 + 4 SO.>

1.3.5 Oxidacién Electroquimica
La oxidacion electroquimica es un proceso alternativo para la oxidaciéon de los
iones de cianuro en el &nodo y la reduccién de los metales pesados del catodo. El
cianuro libre, los complejos de cianuro y solucién de cianuro concentrada se

pueden manejar con el método de oxidacion electroquimica. 12

Tabla 2: Esquemas de reaccion para oxidacion electroquimica

Anodo
CN + 20H —+» OCN + H20 + 2e-

[Ag(CN)3]Z + 60H —> Ag?* + 30CN" + 3H20 + 5¢°

Catodo

Ag?t+2e = Ag(s)

Anodo

20CN +40H —» 2CO0O2(g) + N2(g) + 2H20 + 6e"

Fuente: Ref. 12

1.3.6 Oxidaciéon Fotocatalitica

En la fotocatalisis heterogénea se han utilizado como catalizadores varios
calcogenuros (oxidos y sulfuros): TiO2, ZnO, CeO2, CdS, ZnS, etc. Como
observacion general, la mejor fotocatalisis con maximo rendimiento cuantico ha

sido siempre obtenida con 6xido de titanio. [*3]
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El 6xido de titanio un semiconductor de banda de energia prohibida grande (Eg=
3.1234 eV), es un sistema ampliamente explorado y el 6xido de zinc es otro
importante semiconductor de banda de energia prohibida grande (Eg= 3.2 eV).
Aungue las energias de los dos semiconductores son similares, la diferencia en
morfologia, las interacciones en la superficie y la dindmica en la transferencia de
carga puede influir en la velocidad de degradacion. Por otra parte, la eficiencia del
proceso fotocatalitico puede ser influenciada por ciertos factores: masa del
catalizador, longitud de onda, concentracion inicial de la solucién, flujo de

radiacion, rendimiento cuantico, pH, catalizador, disefio del reactor, aditivos, etc.

Estudios comparativos entre ZnO y TiO2, han demostrado, en algunos casos, una
mayor eficiencia en el proceso fotocatalitico cuando es empleado ZnO como
catalizador para degradar compuestos como colorantes, fenoles y otros

compuestos organicos. 1314

1.4 QUINAZOLINAS

Quinazolina es un compuesto heterociclico formado por dos anillos de seis
miembros simples aromaticos fusionados, un anillo de benceno y un anillo de
pirimidina. Su formula quimica es CsHsN2. La quinazolina es un solido de color
amarillo. Es isomérica con otras naftiridinas incluyendo quinoxalina, ftalazina y
cinolina. Medicinalmente se ha utilizado en varias areas especialmente como
agente anti malaria y en el tratamiento del cancer. Un ejemplo de un compuesto
gue contiene la estructura de quinazolina es mesilato de doxazosina. % Para
evidenciar la formacion del ion cianato durante la oxidacion del ion cianuro se
prepara un derivado de la quinazolina, el cual se puede obtener por reaccion del
ion cianato, acido 2- aminobenzoico y acido acético glacial en presencia de
polietilenglicol PEG. Siendo de gran importancia por su alta actividad biolégica y
farmacologica porque es biodegradable, biocompatible y no téxico, ademas puede

ser recuperado y reciclado de la disolucion por extraccion o destilacion directa. (15
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Figura 3: Estructura Quinazolina

N
_~N
Fuente: Ref.14

Dentro de las sintesis clasica para las quinazolinas, se pueden mencionar la
sintesis de Niementowski, en la cual se hace reaccionar el &cido 2-aminobenzoico
con una amida para formar 4-oxo-3,4-dihidroquinazolinas como se muestra en la

figura 4. [16]

Figura 4. Esquema de la sintesis de Niementowski

I
COOH
- PEG NH
+ NaO—C=N + CH;CO,H — »
50 - 60 °C N
NH, 10 - 90 min N o
H

Fuente: Ref.16

2. METODOLOGIA

2.10XIDACION DE CIANURO DE SODIO CON DE HIPOCLORITO DE
SODIO

Para la oxidacion de cianuro libre con hipoclorito de sodio se prepar6 una solucion
de 520 ppm de NaCN, la cual se hizo reaccionar con una solucion de hipoclorito
de sodio al 37% Yy agitacion constante de 500 rpm durante 6 horas, el pH se
mantuvo constante en 12. Las condiciones establecidas para este proceso fueron
tomadas a partir de los estudios realizados por otros autores 8. En la préactica se
trabaja a pH, nunca inferior a 10,5 temperatura ambiente y con un exceso de
hipoclorito del 5 a 20 %. Las relaciones molares CN:CIO" se muestran en la tabla
3.
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Tabla 3: Relacion de CN: CIO

Muestra Relacion CN- : CIO
1 1:1,0

1: 2,0

1:5,0

1:7,0

1: 10,0

1: 12,0

1: 13,5

N o O WN

Fuente: Autores

2.20XIDACION DE CIANURO CON S032/ AIRE

2.2.1 Oxidacion del ion cianuro

Para llevar a cabo la oxidacion de cianuro libre para lo cual se emple6 como
precursor de cianuro el cianuro de sodio NaCN de 520 ppm el cual se hizo
reaccionar con sulfito de sodio con relaciones molares 1:1, 1:2 con respecto al
cianuro libre y sulfato de cobre penta hidratado (CuSO45H20) con relaciones
molares 1:0.0, 1:0.2, 1:0.4 con respecto al cianuro libre como catalizador, la
solucién se burbujeo con aire durante 2 horas con agitacién 500 rpm, el pH se
mantuvo constante en 11, controlado con una solucion de hidroxido de sodio 1M.

En la tabla 1 se muestra la variacion de las relaciones molares cianuro: sulfito de
sodio y cianuro: cobre (II). EI montaje realizado se muestra en el anexo A. La
concentracion de cianuro fue medida siguiendo la norma ASTM D-2036-9. Se
empled como titulante una solucién de nitrato de plata estandarizada segun el
Mannual Book of Standards Méthod D 1125-91, y como indicador Kl para las
reacciones de cianuro de sodio (NaCN) y cianuro de cobre (CuCN), tomando

alicuotas cada 30 minutos.
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Tabla 4: Relacién de CN-/ sulfito / Catalizador

Muestra Relil(;?SnOSN : Relacion CN- : Cu?
1 1:1 1:0.0
2 1:1 1:0,2
3 1:1 1:0,4
4 1:2 1:0,0
5 1: 2 1:0,2
6 1: 2 1:0,4

Fuente: autores

Por otra parte, se realizo la oxidacion de cianuro utilizando como precursor el
cianuro de cobre, para ello se preparé una solucion de 520 ppm de CuCN, la cual
se hizo reaccionar con sulfito de sodio (sdlido) en presencia de un burbujeo de aire
durante 2 horas con agitacion de 500 rpm, y una relacién molar de cianuro: sulfito
de sodio 1:2. El pH se mantuvo en 11 y se control6 a través de la adicién de NaOH
1M.

2.2.2 Caracterizaciéon por Difraccion de rayos-X del precipitado de la

reaccion con sulfito de sodio.

Durante la oxidacion del cianuro libre con el sulfito de sodio usando como
precursor de CN cianuro de sodio y Cu?* como catalizador se formé un precipitado
de color verde-azul, el cual se muestra en el anexo A.

La caracterizacion del precipitado se realizé en un difractometro de polvo marca
BRUKER modelo D8 ADVANCE con Geometria DaVinci ubicado en el Laboratorio
de Difraccibn de Rayos X de la Universidad Industrial de Santander, Sede
Guatiguara. Las condiciones de trabajo para cada muestra se describen en la
tabla 5.
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Tabla 5. Condiciones de medida para el analisis por DRX.

PARAMETRO DATOS
Rendijas Soller Primario 40 (kV)
Muestreo 30 (mA)
Rango de Medicion 0.6 mm
Radiacion 25°
Filtro 0.01526° 2theta
Detector 3.5-70° 2theta
Tipo de Barrido CuKa1
Tiempo de Muestreo Niquel
Rendijas Soller Primario Lineal LynxEye
Muestreo A pasos
Rango de Medicion 0.4 segundos

Fuente: Autores

El precipitado producto de la oxidacion por sulfito de sodio/ aire fue montado en un
porta muestra de polimetilmetacrilato (PMMA) mediante la técnica de zero
background. La muestra fue pulverizada en un mortero de agata y llevada a un

tamafo de 38 um (400 mesh).

2.3 Preparacién de un derivado de quinazolina con el fin de verificar la

formacién del ion cianato durante la oxidacién de cianuro.

Para verificar la oxidacion de ion cianuro a cianato se prepard un derivado de la
quinazolina, a una solucion de 60 ml obtenida de la reaccion de oxidacién se
evapor6 a un volumen de 1 ml para eliminar el exceso de agua; se hizo reaccionar
con una mezcla preparada anteriormente de 0.5 ml de &cido acético glacial y 5 ml
de PEG 300 y por ultimo se adiciono 0.3 g del acido 2-amino benzoico, se calenté
a 60 °C por 2 horas 17, El esquema general de reaccion de la 2,4 (1H, 3H )-

Quinazolinadiona, se muestra en la figura 5.

28



Figura 5. Mecanismo de reaccién sintesis de 2,4(1H, 3H)-quinozolinadiona

I[N'Jo' —N +CH3COZH]
' ] 0
¥ ~ ||
©1000H H—N=C=0 ] OH NH
NH, ~ NH _NH, | ™ N o
T :
5 o) _

Fuente: Ref. 17
3. RESULTADOS Y ANALISIS

3.1 OXIDACION DE CIANURO LIBRE CON HIPOCLORITO DE SODIO

La concentracion de cianuro libre fue medida siguiendo la norma ASTM D-2036-9.
Se empledé como titulante una solucion de nitrato de plata de concentracion
0.00141 N estandarizada segun el Manual Book of Standards Method D 1125-91

y como indicador rodamina B 2.08 M.

Tabla 6: Relacién molar CN:CIO"vs el porcentaje de oxidacion de CN- durante 120

minutos de reaccion

Relacion Molar % de Oxidacion del CN-

CN:CIO
1.0 0
1:1 12,0
1:2 19,0
15 42,7
1:7 50,8
1:10 70,1
1:12 80,7
1:135 98,8

Fuente: Autores
La Tabla 6 muestra los resultados del efecto de las relaciones molares CN- : CIO-

en el porcentaje de oxidacion del cianuro libre durante 120 minutos de reaccion,
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cabe resaltar que a los 10 minutos se logré valores maximos para el porcentaje de
oxidacion de cianuro libre manteniéndose constante durante el tiempo de reaccién
mencionado, en la tabla se observa que a mayor relacion molar CN- : CIO

aumenta el porcentaje de oxidacion de cianuro.

El cianuro libre se oxida con hipoclorito de sodio formando segun la reaccion (1)
cloruro de ciandgeno y posteriormente se forma el ion cianato. La reaccion de
oxidacion de cianuro a cloruro de ciandégeno, es muy rapida y se efectué en medio
alcalino, pH 10-12, para evitar el desprendimiento del gas cloruro de cian6geno
gue es letal. Mediante esta reaccion, el cianuro queda completamente convertido
en forma de ion cianato. La velocidad de reaccion es funcion del el exceso de

hipoclorito y del pH del medio el cual se mantuvo constante en 12. [18l

(1) NaCN + NaOCl + H,0 — CNCl + 2NaOH

(2) CNCL + 2NaOH — NaOCN + H,0 + NacCl

El 100% de oxidacién del cianuro no se logro para la relacion estequiométrica CN-
: ClO™ 1:1, otros autores reportan en sus estudios un exceso de hipoclorito entre 5
a 20% debido a que el equilibrio de la reaccion se desplaza a la derecha para
obtener mayor producto, lo cual se corroboré a través de los porcentajes de
oxidacion al aumentar la relacion molar CN- : CIO . Bajo estas condiciones se

garantiza la oxidacion de todo el cianuro presente en la disolucién en 10 minutos.
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3.2 OXIDACION DE CIANURO LIBRE CON SO3? Y AIRE

3.2.1 Oxidacion de cianuro libre y cianuro de Cu (I)

Figura 6. Porcentaje de oxidacion CN- vs tiempo en presencia de Cu ?*, Relacion
Molar CN": SOz % ,1:1

-
o

Relacion molar
CN :cu®™
—&— Blanco
—e—1:0,2

1:0,4

N W A g OO N o ©

% Oxidacio n del CN’

-

0 20 20 50 80 100 120
Tiempo (min)

Fuente: Autores

La figura 6 muestra los resultados del efecto de las relaciones molares CN: Cu ?*,
manteniendo constante la relacion molar CN-: SO; 2 en 1:1 en un intervalo de 120
minutos. En ella se puede observar que en ausencia de iones Cu ?*, se logré un
porcentaje de oxidacién de cianuro libre de 60 % en un tiempo de 120 minutos. Al
variar la relacion molar CN: Cu ?*a 1:0.2 se observa un comportamiento similar al
blanco hasta el minuto 90, en los siguientes 30 minutos se puede evidenciar un
ascenso representativo en el porcentaje de oxidacién de cianuro libre. Para una
relacion molar CN: Cu?* a 1:0.4 se evidencié un aumento significativo en el
porcentaje de oxidacion desde el inicio de la reaccion hasta el minuto 90 cuando
se logra el maximo porcentaje de oxidacion de cianuro libre, en los 30 minutos

posteriores dicho valor se mantiene constante. Estos resultados tienen
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congruencia con estudios realizados por otros autores en los que normalmente se
adiciona un catalizador de cobre soluble como una solucién de sulfato de cobre
pentahidratado (CuSOa4.5H20) en una concentracion aproximada del 10% al 40%

con respecto a la concentracion inicial de cianuro. 2]

Figura 7. Porcentaje de oxidacion CN- vs tiempo en presencia de Cu 2,
Relacién Molar CN-: SOz % ,1:2
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La figura 7 muestra los resultados del efecto de las relaciones molares CN-:Cu ?*,
manteniendo constante la relacién molar CN- : SOz # en 1:2 en un intervalo de
120 minutos. En ella se puede observar que se logra un 80% de oxidacion de
cianuro en 10 minutos, alcanzando un 95 y un 98% en 30 minutos para las dos
relaciones molares CN:Cu ?* 1:0,2 y 1:0,4, respectivamente. Estos resultados
muestran que relacién molar CN- : SOs % de 1:2 favorece la cinética de la reaccién
de oxidacién de cianuro libre en presencia de iones Cu?* comparada con la
relacion molar CN-: SOs3 2 de 1:1 los cuales son congruentes con los presentados

por otros autores. 119

En estudios anteriores, otros autores reportan que el uso teérico de Na2SOs en el

proceso es de 2,46 gramos de Na2SOs - por gramo de cianuro libre oxidado, pero
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en la practica el uso real fluctia entre 3,0 y 5,0 gramos de Na>SOs por gramo de
cianuro libre, con tiempos de reaccién entre 30 y 120 minutos. 1209

Figura 8. Porcentaje de oxidacion CN- vs tiempo, Relacion Molar CN-: SO3; # ,1:2 usando
como precursor CuCN
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resultados del porcentaje de oxidacion CN- vs tiempo,

La figura 8 muestra los
relacion molar CN- : SOz % ,1:2 usando como precursor CuCN en un intervalo de

120 minutos. En ella se puede observar que se logra un 70% de oxidacién de
cianuro en 10 minutos, alcanzando un porcentaje maximo de oxidacién de cianuro
de 98%. Estos resultados muestran que relacién molar CN- : SOs % ,1:2 en
ausencia de catalizador favorece la cinética de la reaccion de oxidacién de cianuro
libre. Usando soluciones precursoras de cobre tal como cianuro de cobre se omite
el uso de catalizador ya que este se encuentra de forma implicita dentro de la
reaccion. Cabe resaltar que los resultados obtenidos para esta solucién presentan
un aumento significativo en la oxidacién de cianuro en 120 minutos de reaccion.
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Figura 9. Efectos de la Relacion Molar de CN-: SO3* en el porcentaje de oxidacion de
cianuro libre, Relacién Molar CN-: SOs?, 1:2, para sales precursoras de cianuro NaCN y

CuCN
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Fuente: Autores

La figura 9 muestra la comparacion de las soluciones de sales precursoras de
cianuro NaCN y CuCN durante 120 minutos de reaccion; donde se observo que se
presentan comportamientos similares para las dos soluciones. Los porcentaje de
oxidacion fueron del 96% y 98% en 120 minutos para NaCN y CuCN
respectivamente. En la oxidacién de cianuro en presencia de complejos de Cu ?*
se omite el uso de catalizador ya que este se encuentra de forma implicita dentro
de la reaccion.

El cobre puede presentarse en los estados de oxidacion Cu (I) y Cu (Il), pero el
cobre () se oxida facilmente y solo es estable en forma de compuestos de
coordinacion o de compuestos muy insolubles, siendo Cu (1) el mas comun.

El catibn Cu+, incoloro, no tiene existencia practica en medio acuoso por su
autooxireduccion. Esta reaccion es termodinamicamente posible teniendo en

cuenta las semireacciones de oxidacion y reduccién del Cu.
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Cu*(ac) + e « Cu(s) E°=10,52
Cu?**(ac) + e~ & Cu'(ac) E°=10,16

Cu*(ac) + Cu*(ac) = Cu?*(ac) + Cu(s) E°=-0,36

La literatura reporta que en soluciones de cianuro en las que exista cobre disuelto
se puede reducir o eliminar la adicion de Cu?* como catalizador, para lo cual se
argumenta que ocurre un proceso de autooxireduccion y cuando tiene lugar
condiciona que la especie intermedia sea inestable, transformandose

espontaneamente en grado de oxidacion superior o inferior. 21

Figura 10. Comparacién de las soluciones de NaCN y CuCN (l)

a)  Reaccion después de 120 minutos NaCN: Na;SO3:CuSO4* 5H,0 b)  Reaccion después de 120 minutos CuCN: Na2SOs

La figura 10 muestra la comparacion de coloracion entre las soluciones de NaCN y
CuCN (I) tras un lapso de 120 minutos de reaccién en donde en (a) se empled
sulfito de sodio como agente oxidante en presencia de aire y como catalizador de
cobre soluble sulfato de cobre pentahidratado (Relacién molar CN- : Cu?* 1:0,4),
partiendo de los estudios realizados por otros autores, ?!1 en (b) se llevo a cabo la

reaccion entre cianuro de cobre y sulfito de sodio con una relacion molar de CN-
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:S03% de 1:2 para a y b. Evidenciando la similitud en la coloracién para las dos
reacciones.

Este andlisis se dio para corroborar que nuestros estudios fueran congruentes con
los presentados por otros autores. Teniendo en cuenta la referencia 21 se puede
explicar el comportamiento de la reaccion de cianuro de cobre (l), en donde se
presentd la formacion de un precipitado de color azul similar al observado en la
oxidacion con sulfito de sodio donde se adicion6 sulfato de cobre pentahidratado y
cianuro de sodio en el mismo tiempo de reaccién; el precipitado obtenido fue
analizado por DRX.

3.3PREPARACION DE UN DERIVADO DE LA QUINOZOLINADIONA
PARA EVIDENCIAR LA PRESENCIA DEL ION CIANATO

3.3.1Caracterizacién por Infrarrojo del producto de la reaccién del

ion cianato con el &cido 2-aminobenzoico

Figura 11. IR de la 2,4(1H, 3H)-quinozolinadiona
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Fuente: Autores
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La figura 11 corresponde al IR de la 2,4(1H, 3H)-quinozolinadiona realizado al producto
final de la sintesis para comprobar la formacion del ion cianato. En donde a partir de la
reaccion de ion cianato con el acido 2-aminobenzoico formé un precipitado blanco-
verde el cual presentd bandas caracteristicas en 3274,49 cm™ del enlace N-H, en
1605,91 cm™ vibraciones del enlace C=0, en 1549,94 cm vibraciones del enlace
C=C del anillo aromatico, en 754,79 cm vibraciones de los enlace C-H y N-H,
1459,94 y 1385,67 cm™ bandas originadas por las vibraciones de estiramiento de
los enlaces C-N el espectro se muestra en la figura 10. Al analizar la tarjeta de
infrarrojo para este compuesto y compararla tenemos similitud en las bandas
observadas para las cuales tenemos las siguientes bandas caracteristicas en 3270
cm* del enlace N-H, en 1601 cm™ vibraciones del enlace C=0, en 1550 cm
vibraciones del enlace C=C del anillo aromético, en 756 cm vibraciones de los
enlace C-H y N-H, 1460 y 1388 cm™ bandas originadas por las vibraciones de
estiramiento de los enlaces C-N. Con lo cual se corrobora a través de la literatura
que se presentd la formacion del ion cianato evidenciada en la preparacion y

obtencién del derivado de la quinazolinadiona (2,4(1H, 3H)-quinozolinadiona). (22

El mecanismo de reaccion propuesto se muestra en el figura 12.

Figura 12. Mecanismo de reaccion de 2,4(1H, 3H)-quinozolinediona

[Nab' —N +CH3COZH] (1)

' ] i

=N ~
oo -
NH, T~ NHﬂ/NHZ o N o

| (@) |
(3) (4)

Fuente: Ref. 17
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El ion cianato reacciona con el &cido acético (1) para formar el 4cido cianico (2), la
amina del acido 2-aminobenzoico realiza el ataque nucleofilico al carbono del
acido cianico formando un intermediario (3) y finalmente la ciclacion para formar el

compuesto 2,4(1H, 3H)-quinozolinediona (4).

3.3.2. Caracterizacion por Difraccion de rayos-X del precipitado de la

reaccion con sulfito de sodio

Figura 13. Perfil de Difraccién de rayos-X del precipitado de la reaccién con sulfito

de sodio y cianuro de sodio.
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Figura 14. Perfil de Difraccién de rayos-X del precipitado de la reaccién con sulfito

de sodio y cianuro de cobre (I).
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La figura 13 y 14 muestran el perfil de DRX del precipitado que se formé durante la
reaccion de CN-y SOs% , usando cianuro de sodio y cianuro de cobre (I)
respectivamente. El analisis reportd unas intensidades considerables para valores
de 2-Theta de 28.2 y 30.67, siendo estas sefiales caracteristicas de la presencia
de sulfatos especificamente sulfato de sodio cuya sistema cristalino es
ortorrombico, grupo espacial: N° 63 y densidad (Dx): 2.696. Esta informacion fue
corroborada en la base de datos PDF cuyo numero de tarjeta es: 000-24-1132.

(Ver anexo D).

Teniendo en cuenta la coloracion verde pélido del precipitado se puede relacionar
con la presencia de sulfato de sodio (color blanco) y sulfato de cobre color azul,
cabe sefalar que en el perfil de DRX no se evidencia una banda intensa de
sulfato de cobre debido a que se obtuvo poco precipitado, con estos resultados y
los reportados por otros autores es valido afirmar que en la reaccion entre sulfito

de sodio y cianuro de cobre (I) se lleva a cabo el proceso de dismutacion ya que
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presentan similitud en las sefiales que aun sin el uso de catalizador de cobre

soluble como sulfato de cobre pentahidratado.
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4. CONCLUSIONES

Los métodos de oxidaciéon de cianuro libre por SO3? / aire y clorinacién alcalina

empleados para este estudio nos permitieron concluir que:

La relacion molar mas adecuada para la oxidaciébn de cianuro de libre con

hipoclorito de sodio es 1:13,5.

La oxidacion de cianuro en presencia de complejos de Cu?* utilizando el método

Inco alcanzé la mayor eficacia con la relacion molar CN° SOs?: Cu?* 1:2:0,4.

El precursor de CuCN es més eficiente en los procesos de oxidacion de cianuro y

no requiere la adicion del catalizador de Cu?*.

El método mas eficiente en la oxidacion de cianuro libre es la clorinacién alcalina
usando hipoclorito de sodio con respecto al método INCO empleando sulfito de
sodio como predecesor del SOz, porgue se logra un porcentaje de oxidacion

cianuro libre de 98% en un tiempo de 10 minutos.
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5. RECOMENDACIONES

Existe una extensa variedad de métodos para oxidar cianuro libre que se han
implementado como métodos convencionales, electroquimicos y
fotoelectrocataliticos dentro de estos encontramos: SO2/aire, clorinacion alcalina,
peroxido de hidrégeno, acido caro, entre otros. Aunque la seleccion de estos
métodos radica en su costo y en su eficiencia, seria de gran interés estudiar el

efecto de los residuos de cada método.

Proponer un catalizador en oxidaciéon de cianuro por hipoclorito de sodio que

permita disminuir la relacion molar entre CN™: ClIO".
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ANEXOS

ANEXO A. PROCEDIMIENTO DE OXIDACION DEL CIANURO LIBRE CON SULFITO DE SODIO

Mexcla inicial: sulfito de { \

sodio/Cianuro de sodio. Adicién del catalizador
sulfato de cobre

A

| Agitacién por media |
‘ hora con flujo de

Titulacion volumétrica.
Alicuota de 10 mL.
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ANEXO B. CAMBIO DE COLOR EN LA TITULACION CON RODAMINA EN LA MEZCLA
HIPOCLORITO / CIANURO

1’

y
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ANEXO C: TARJETA PDF DE SULFATO DE SODIO

Card Information

Names: Sodium Sulfate
Formula: Na2 S Oy
Na2 O4 S
PDF Number: 000-24-1132
Quality: star
Subfiles: inorganic CEM FOR NBS PHR

Cell and Symmetry Information

System: orthorhombic
a 6.9666 b:
Density (Dx): 2.696 Z:

Instrument Information

Radiation: CuKal

Instrument(d): Standard:
Instrument(l): diffractometer

|/|CorZ 1.8

Comments and Additional Information

General:

Wavelength:

Space Group: Amam (no. 63)

8.9511 c: 5.6109
4

1.54056

Ag

I type: unknown

Color: Colorless. General Comments: This is form Ill.

Polymorphism/Phase Transition: "Na2 S O4" is reported to have five
polymorphs. Sample Preparation: The sample was prepared by
heating "Na2 S O4" at 700 C for one hour. The sample changes to
"Na2 S 04", for V, if exposed to moist air. Temperature of Data
Collection: Pattern taken at 298 K. Unit Cell Data Source: Powder

Diffraction.
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ANEXO D: IR 2,4(1H, 3H)-quinozolinediona
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