ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DEL LITORAL

Facultad de Ciencias Naturales y Matemaéticas

Departamento de Ciencias Quimicas y Ambientales

“Aplicacion a escala piloto del proceso de foto-Fenton para el tratamiento de
aguas contaminadas con azul de metileno en la Escuela Superior Politécnica

del Litoral.”
TESIS DE GRADO
Previo a la obtencion del Titulo de:
INGENIERO QUIMICO
Presentada por:
Gabriela Stefania Suarez Suérez
GUAYAQUIL — ECUADOR

Ano: 2015



AGRADECIMIENTO

Le agradezco a Dios por haberme
acompafado y guiado a lo largo de mi
carrera, por ser mi fortaleza en aquellos
momentos de debilidad y por darme la
oportunidad de conocer personas
maravillosas que en el transcurso de mi
carrera se convirtieron en parte de mi
familia.

A la ESCUELA SUPERIOR
POLITECNICA DEL LITORAL, por
darme la oportunidad de estudiar y ser
una profesional.

A mi director de tesis, PHD. Guillermo
Francisco Torres, Ing. Diana Tinoco por
la oportunidad de trabajar con ellos, por
su constante ayuda, por creer y confiar
en mi, ya que con sus conocimientos,
Su experiencia, Su paciencia y su
motivacion han logrado en mi pueda

terminar mis estudios con éxitos



DEDICATORIA

A Dios, por bendecirme para llegar hasta donde
he llegado, siendo verdadera fuente de amor y
sabiduria.

A los mejores padres del mundo: Norma Suarez y
Marcos Suarez, por su apoyo incondicional, por
ser mi fortaleza en aquellos momentos de
debilidad, por sus atenciones y carifio, por ser
honestos y por ser personas exitosas.

A mis hermanas: Katty Suarez y Evelyn Suarez
porque ser parte importante de mis triunfos y
fracasos, por sus sabios consejos y no dejarme
vencer, por ser las mejores complices de vida.

A mis familiares, amigos y a quienes recién se
sumaron a mi vida para ser valiosa compaiiia
junto a sus sonrisas de animos; ya que a lo largo
de este trabajo aprendi que nuestras diferencias
se transforman en riquezas cuando existe respeto

y verdadera amistad.



TRIBUNAL DE GRADUACION

Ph. D. Luis Dominguez Granda
Presidente

Ph. D. Francisco Torres Andrade.

Director de Tesis

Ing. Bernardo Mora Andrade

Vocal Principal



DECLARACION EXPRESA

La responsabilidad del contenido de este Proyecto de Graduacion, me
corresponde exclusivamente; y el patrimonio intelectual de la misma a la

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DEL LITORAL

Gabriela Suarez Suarez.



RESUMEN

La creciente demanda de la sociedad por la remediacion de aguas
contaminadas de diversos origenes, como en el caso de las industrias, entre
ellas las industrias textiles, los laboratorios de analisis quimicos y otras
organizaciones, que generan aguas residuales, las cuales contienen en
muchos casos cantidades elevadas de residuos orgéanicos, biolégicos e
inorganicos generados por diferentes procesos industriales y/o actividades
productivas directas e indirectas hace inminente la necesidad de tratar estos
efluentes para descargarlos al ambiente sin afectar recursos acuaticos,
suelos, y otros componentes del ecosistema [14]. Dichos residuos liquidos
en muchos casos son enviados al alcantarillado publico o a su vez
descargados directamente a los canales hidricos mas cercano sin la
aplicacién de un tratamiento adecuado, lo que ocasiona que las vertientes
de agua natural lleguen a mediano o largo plazo a incrementar su nivel de
materia organica y compuestos toxicos en general, que inhabilitan a estos

recursos para el consumo humano, agricola y hasta el propio industrial.



Debido a estos problemas, actualmente se han desarrollado nuevas
tecnologias de depuracion, tendientes a elevar los niveles de remociéon de
los contaminantes del agua o del suelo. Los Procesos Avanzados de

Oxidacion (PAO’s) se basan en su capacidad de generacion in-situ de

radicales hidroxilo (OH"), especie con un elevado potencial de oxidacion, que

favorecen las reacciones quimicas capaces de oxidar la materia organica
presente en los efluentes. Uno de estos procesos se conoce como foto-
Fenton el cual se basa en la combinacién de un agente oxidante como el
perdxido de hidrégeno, H,O,, con un catalizador en la forma quimica de
Fe(ll) y radiacion ultravioleta (UV). Estos radicales (OH -) son capaces de
oxidar muchos compuestos organicos de forma no selectiva y con altas
velocidades de reaccion. Este trabajo de investigacion desarrolla la
aplicacion del proceso de foto-Fenton para la eliminaciéon de un compuesto
toxico como el azul de metileno y la reduccién del carbén orgénico total
(COT) presente en dos tipos de aguas residuales que fueron estudiadas. Se
ha seleccionado un efluente de una empresa textil, LASANTEX, localizada
en la ciudad de Pelileo, Provincia del Tungurahua, en la que se tifien
elaboran y fabrican pantalones vaqueros y prendas de origen similar y el
efluente que se genera en un laboratorio de andlisis quimico de la ciudad de

Guayaquil.

Se han realizado pruebas experimentales en el laboratorio de Microbiologia

del Departamento de Ciencias Quimicas y Ambientales de la ESPOL,



determinando las condiciones Optimas de operacion para obtener la maxima
eficacia de remocion de materia organica y color en las aguas residuales

tratadas.

Encontradas las condiciones éptimas de los dos tipos de efluentes tratados
con el proceso de foto-Fenton se desarrollaron pruebas a escala piloto,
alcanzando porcentajes de remocion del carbén organico total (COT) en el
efluente textil entre el 42% y el 57%, con un porcentaje de decoloraciéon del
99% y en el efluente de un laboratorio de analisis quimico entre el 52 al 60%

y un porcentaje de decoloracion del 94 %.

Se realizaron evaluaciones de costos referentes a los reactivos utilizados en
el proceso de foto-Fenton y se obtuvo un valor de 9.66 USD/m*® de agua
tratada para la industria textil y 66.15 USD/m® de agua tratada para el
laboratorio de analisis quimico. Si bien estos resultan muy altos, son sin
embargo mucho menores que aquellos que se pagan por tratamiento de
incineracion a gestores ambientales calificados en el caso de las aguas con
azul de metileno, o mediante tratamientos biolégicos o fisico-quimicos

convencionales en el caso de las aguas de la industria textil.

Comparando el tratamiento actual que reciben los dos efluentes estudiados,
el proceso de foto-Fenton muestra ser una alternativa viable para el
tratamiento de aguas contaminada con azul de metilleno como el

contaminante principal y otros presentes en los efluentes.
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INTRODUCCION

El agua es uno de los cuatro recursos basicos en el que se apoya el
desarrollo de la sociedad en general, sin embargo la contaminacién del agua
se ha convertido en un problema mundial, lo cual afecta directamente a
todos los organismos vivos. Este impacto ambiental es generado también
por los efluentes de diversas industrias textiles, laboratorios quimicos, entre
otros, que descargan directa o indirectamente en los rios sin previo
tratamiento para la respectiva eliminacion de compuestos peligrosos,
capaces de desarrollar reacciones letales en aquellos organismos vivos que

tengan algun tipo de contacto con este recurso natural contaminado [44].

De acuerdo al problema previamente expuesto, se requiere la aplicacion de
varios métodos que colaboren con la descontaminacion de los efluentes,
haciendo posible su uso en las actividades tipicas de los conglomerados

humanos
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El proceso de foto-Fenton es una via ecolégicamente prometedora para la
degradacion de varios contaminantes organicos presentes en las aguas
residuales industriales [24]. La reaccion de foto-Fenton es la que se produce
al catalizar el Peroxido de Hidrogeno con metales de transicion como Hierro
en presencia de la radiacion UV [33], dando como resultado la generacion de
radicales hidroxilo (OH-), los cuales son altamente oxidantes, permitiendo la

degradacion del Azul de metileno.

Este trabajo de investigacion se enfoca en determinar la eficiencia de
remociébn de la materia organica y decoloracion de aguas residuales
provenientes de un laboratorio de analisis quimico y una industria textil al
aplicar un tratamiento especifico de los Procesos Avanzados de Oxidacion
(PAO’s), llamado foto-Fenton. Se realizaron varias pruebas experimentales
con la finalidad de provocar la decoloraciéon y la degradacion de materia

organica en los dos efluentes industriales objeto de investigacion [S5y 2].

Esta investigacion utiliza el Peroxido de Hidrogeno como agente oxidante y
el Hierro presente en el Sulfato de Hierro heptahidratado, como catalizador
en presencia de radiacion UV. Al encontrar las condiciones Optimas de
operacion para cada agua residual industrial se verifica que los parametros
fisicoquimicos del control de calidad del agua tratada se encuentren dentro
de los limites maximos permisibles establecidos en el Texto Unificado de la

Legislacion Secundaria del Ministerio del Ambiente (TULSMA) publicado en
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marzo de 2003 [17], instrumento juridico que forma parte de la normativa

ambiental vigente, con la que cuenta la legislacion ecuatoriana.

Analizando los resultados que se obtengan en las pruebas experimentales
aplicando el proceso de foto-Fenton seran consideradas aquellas
dosificaciones que proporcionen la mayor eficiencia de remocion de carga
organica total expresada como contenido de COT para los dos tipos de
efluentes investigados. Las dosis Optimas se aplican a escala piloto y se
procede a caracterizar las aguas residuales tratadas considerando los

parametros fisicoquimicos COT, SST, DBOs y DQO.

Ademas se realiza la valoraciéon econdémica de los procesos aplicados a fin
de determinar si habiendo viabilidad técnica, hay también viabilidad

econdémica para los procesos de tratamientos estudiados.
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Antecedentes

La contaminacidon del agua puede ser definida como la
introduccion de sustancias toxicas en los recursos hidricos
debido a acciones antropicas que pueden causar peligros letales
a los organismos vivos que lo ingieren directa o indirectamente, y
evidentemente dafios a los recursos y sistema ecoldgicos

asociados.

En la actualidad las industrias textiles, los laboratorios quimicos,
entre otros, buscan continuamente mejorar la calidad de los
vertidos con un alto grado de coloracion y alta carga de
contaminantes organicos e inorganicos que son descargados en
alcantarillas en la mayoria de los casos o directamente en
canales hidricos naturales, lo que a su vez ha ocasionado una

creciente preocupacion a los propietarios de estas industrias ya



que conlleva a que los parametros fisico-quimicos no se
encuentren dentro de los limites de descarga de sus efluentes,
tal como indica la legislacion ambiental vigente, de tal manera

gue generan una contaminacion severa a los cuerpos de agua.

De ahi entonces la importancia de la aplicacion de uno o la
combinacion de varios Procesos Avanzados de Oxidacion
(PAO’s) a los dos tipos de efluentes con el objeto de retribuir al
medio ambiente el agua utilizada, minimizando la contaminacion

como sea posible, esta accion se denomina Quimica Verde [4].

La Quimica Verde trata del alcance de un desarrollo sostenible
en el marco de la Ingenieria Quimica a través de la ciencia y
tecnologia aplicadas. Cada metodologia de un proceso quimico
depende del grado de contaminacion del efluente que se desea
tratar, analizando la complejidad del proceso, recursos

econdémicos y reduccion del COT.

El Libro VI del Texto Unificado de la Legislacion Secundaria del
Ministerio del Ambiente (TULSMA), publicado en marzo de 2003,
Titulo VII, Anexo 1 “Norma de Calidad Ambiental y de Descarga
de Efluentes: Recurso Agua”, describe los limites maximos
permisibles de los parametros fisicoquimicos para descargas de

aguas residuales en cuerpos de agua dulce y alcantarillado
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publico. Por tal motivo los efluentes deben someterse a un
tratamiento eficiente, eficaz y que represente menor costo en su

aplicacion.

Considerando las necesidades de los dos efluentes industriales
esta investigacion estd dirigida a verificar si los Procesos
Avanzados de Oxidaciéon (PAQO’s), son tratamientos fisico-
guimicos no convencionales que tienen como objetivo la
remociébn de compuestos organicos que son resistentes a
tratamientos convencionales quimicos o biolégicos. El proceso
de foto-Fenton provoca la formacién de radicales hidroxilos (OH-)
gue son altamente oxidantes que degradan la materia organica,
provocando la mineralizaciéon de la misma mediante la formacion

de sales inorganicas, agua y dioxido de carbono.

El proceso de foto-Fenton apunta a la degradacion eficaz de la
carga organica, logrando reducir los niveles de COT, DQO y

DBOs con la finalidad de mejorar la calidad del agua tratada.

Justificacion Técnica

La presencia de contaminantes organicos en efluentes

municipales e industriales analizadas por laboratorios de analisis
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quimicos, ha sido un problema de creciente preocupacion y se
considera una amenaza social debido a que al no tratarse
debidamente dichas aguas contaminadas, tendrian como destino
las alcantarillas cercanas al lugar. Este problema tiene relacion
en otros sectores del Pais como en el canton Pelileo de la
Provincia de Tungurahua-Ecuador, donde la industria textil ha
presentado notables problemas medioambientales vinculados
principalmente al uso y gestion del agua con presencia de Azul
de metileno, el cual podria afectar letalmente a los suelos y

canales hidricos cercanos al sector [44].

Se debe tomar en cuenta como un impacto ambiental, puesto
qgue la descarga final de las aguas de alcantarilla son los rios o
esteros provocando asi la muerte de seres vivos e impidiendo
Su uso para riego, ganaderia y hasta para generacion

eléctrical47].

Planteamiento del problema

Segun la informacién proveniente del canton Pelileo de la
Provincia de Tungurahua - Ecuador, expuesta brevemente en el
apartado 1.2, se estima que la industria textil abarca

aproximadamente el 60% de las actividades productivas de



dicho canton. Los principales componentes peligrosos del
efluente de la industria textil son las impurezas que estan
presentes en las fibras naturales y compuestos quimicos que
son afiadidos en los procesos empleados para el tratamiento de
fibras, hebras y tejidos. Esta industria utiliza una variedad de
tintes como el azul de metileno, entre otros compuestos
quimicos, asi como los acidos, bases, sales, agentes
humedecedores, etc. Varios de estos productos obtenidos
durante la produccion de la industria textil son desechados en el
rio mas cercano [11].

El Municipio de Pelileo informa [44], que se tom6 una muestra de
agua y al realizar los andlisis fisico-quimicos y microbiologicos
de una muestra procedente del rio Patate, se presencidé una
coloracién azulada, ya que facilmente tifie la mano de quien
tenga contacto con esta muestra de agua. Ademas se informa
que el Hospital de Pelileo ha recibido 60% de pacientes con
problemas gastricos y parasitos, un 30% con problemas
cutaneos en la piel (hongos, dermatitis) y un 10% de otras
dolencias, debido al uso de este recurso hidrico ya sea para
agricultura o medio recreativo.

Por otro lado, nadie esta exento de esta problematica, ya que en

afos recientes la presencia de dichos contaminantes organicos



en efluentes municipales e industriales analizados por
laboratorios quimicos, ha sido un problema de creciente
preocupacion y se considera una amenaza social debido a que
al no tratarse correctamente dichas aguas contaminadas,
tendrian como destino las alcantarillas cercanas a la industria y
podria afectar letalmente a las viviendas cercanas al sector.

Actualmente existen 54 laboratorios reconocidos por el SAE
(Sistema de Acreditacion Ecuatoriano) en Aguas y Suelo [26],
laboratorios dedicados a la realizacion de andlisis fisico quimico,
como parte de sus actividades y producen moderadas
cantidades de desechos liquidos que en algunos casos pueden
ser altamente toxicos. ElI analisis de un parametro como el
contenido de Tensoactivos en aguas, que se realiza en los
laboratorios, genera residuos que en sSu mayoria son
previamente almacenados hasta conseguir la cantidad suficiente
para que estos desechos sean enviados posteriormente a
gestores ambientales, dado que no cuentan con suficiente

espacio para aplicar los tratamientos mas comunes.

Un laboratorio ya sea de docencia o de investigacion puede
descargar cerca de 20 litros por mes de desechos liquidos sin

tratar propios del analisis de Tensoactivos, cantidad que puede



variar de acuerdo a la demanda del andlisis. Este efluente
tendria una coloracién por encima del limite permisible para la
descarga a un alcantarillado publico. Por otro lado, la medicion
de Tensoactivos es un parametro controlado por la normativa
ecuatoriana, el Libro VI del Texto Unificado de la Legislacion
Secundaria del Ministerio del Ambiente (TULSMA), Titulo VII,
Anexo 1 “Norma de Calidad Ambiental y de Descarga de
Efluentes: Recurso Agua’ [17], por lo cual es necesario
determinar un tratamiento in-situ que pueda ser implementado
en los laboratorios no solo de analisis quimico, sino hasta en
plantas industriales, donde se realizan pruebas de colorantes y
tintes especiales que pueden tener en su composicion azul de
metileno.

Con este fin se tratd de utilizar diferentes efluentes que fueron
recogidos por la proponente del proyecto de investigacion, a fin
de realizar sobre estos efluentes pruebas de degradacion del
azul de metileno y por ende reducir los niveles de carga organica

en el agua tratada.
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1.5.1.

1.5.2.

Hipotesis.

La dosis de los reactivos de Fenton en presencia de radiacion
UV que proporcione mayor porcentaje de remocion del COT,
sera capaz de disminuir la concentracién de la DQO en mg/l y
degradar el azul de metileno presente en el efluente proveniente

de un laboratorio quimico o de una industria textil.

Objetivos

Objetivo General

Evaluar a escala piloto la efectividad del proceso de foto-
Fenton en la degradacion de azul de metileno presente en los
efluentes generados por un laboratorio de analisis quimico de
la ciudad de Guayaquil y de una industria textil de la ciudad de

Pelileo en la Provincia de Tungurahua.

Objetivos Especificos

Caracterizar el efluente de un laboratorio de andlisis quimico de
la ciudad de Guayaquil y de una planta de produccion de textiles

en la ciudad de Pelileo.
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Realizar pruebas de tratamiento mediante Procesos Avanzados
de Oxidacion (PAO’s) a los efluentes de un laboratorio de
andlisis quimico y a los de una planta textil y determinar los

costos que conlleva la aplicacion del proceso de foto-Fenton.

Determinar las condiciones Optimas del reactor piloto para el

tratamiento de foto-Fenton.

Analizar la calidad del agua tratada por el proceso de foto-

Fenton aplicado a los efluentes objeto de investigacion.

Comparar de forma estadistica los resultados obtenidos

mediante herramientas de Microsoft Excel, ANOVA.

Estructura de la Tesis

Esta tesis sera desarrollada en 5 capitulos los cuales son:

Capitulo 1: Generalidades

Se revisa en términos generales la problematica de la empresa,
la hipotesis del problema que se ha generado y los objetivos
tanto generales como especificos que se espera obtener

después de la degradacién del azul de metileno por el proceso
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de foto-Fenton, contribuyendo a mejorar la calidad de los

efluentes tratados.

Capitulo 2: Marco teérico

En este capitulo se muestra conceptos basicos de los PAO’s
gue seran necesarios para la comprension del desarrollo de la
tesis, abarcando una descripcion concisa del origen de los
efluentes investigados y exponiendo el marco teérico de las

herramientas de tratamiento que se utilizaran.

Capitulo 3: Metodologia

En el capitulo 3 presenta las definiciones analiticas de cada
pardmetro que ayudan a establecer la calidad del agua previa a
la aplicacion del proceso de foto-Fenton. Ademas se especifica
las dosis que se empleard de cada reactivo de Fenton y la
energia UV necesaria para cada aplicacion a fin de disminuir las
concentraciones de los diferentes parametros, con la finalidad de
cumplir con las leyes, ordenanzas y regulaciones ambientales
nacionales y locales que tratan sobre el manejo del recurso agua

vigente en el Ecuador.

Capitulo 4: Resultados y Costos
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En el capitulo 4 se presentan los resultados que se obtuvo
aplicando el proceso de foto-Fenton, describiendo graficamente
como la variacion de dosis disminuye y/o aumenta el COT del
efluente a tratar. Ademas se presentan tablas de resultados
finales para cada efluente comparando con el limite maximo
permisible de cada parametro de control como lo exige el Texto
Unificado de la Legislacion Secundaria del Ministerio del

Ambiente (TULSMA), publicado en marzo de 2003.

Por otro lado, se realiza una evaluacibn de los costos de
tratamiento mediante procesos de foto-Fenton, comparandolos
con el manejo del efluente de tratamientos convencionales de

tratamientos o enviandolos a gestores ambientales.

Capitulo 5: Conclusiones y Recomendaciones

En el capitulo 5 se definen conclusiones sobre los resultados
obtenidos al aplicar el proceso de foto-Fenton en los efluentes
objeto de investigacion y los costos que conlleva la aplicacion de
los tratamientos mas eficientes para los dos tipos de efluentes

en estudio y se verifica el cumplimiento de los objetivos.
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Finalmente se emiten recomendaciones para tratamientos fisico-
quimicos y/o biologicos convencionales, dependiendo del indice
de biodegradabilidad de los efluentes, aplicando a estos como
pretratamiento, seguido de la aplicacion del proceso de foto-

Fenton.
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CAPITULO 2

2. MARCO TEORICO

2.1

2.1.1.

Vision general del efluente de la industria textil y un

laboratorio quimico.

La industria Textil.

Esta investigacion emplea efluentes provenientes de una
industria textil ubicada en el canton de San Pedro de Pelileo,
en la Provincia de Tungurahua, a 20 km de la ciudad
de Ambato llamada LASANTEX. Se estima que la industria
textii abarca aproximadamente el 60% de las actividades
productivas de dicho canton; ademas se debe mencionar que
sus productos tienen gran demanda local, nacional e
internacional. La industria del jean ha convertido a Pelileo en la

ciudad azul, cuya actividad principal es el tefiido de fibras
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sintéticas, donde casi el 80% del colorante, azul de metileno
gueda adsorbido en las fibras en el proceso de lavado o tefiido.
Actividades como las operaciones de tefiido y lavado en la
planta textilera ocasionan que el agua residual tenga la
presencia de almidones, dextrinas, gomas, glucosa, ceras,
pectinas, alcoholes, acidos grasos, acido aceético, jabones,
detergentes, hidroxido de sodio, carbonatos, sulfuros, cloruros,
colorantes y pigmentos. En Pelileo existen alrededor de 50
sitios de confeccion artesanal que generan individualmente una
descarga promedio de aguas de lavado de 30 m®dia con alta
carga de solidos en suspension y carga organica derivada de

compuestos como los indicados anteriormente.

Los efluentes que se descargan de las industrias textiles tienen
concentraciones diferentes de compuestos organicos
biodegradables y no biodegradables. Estudios anteriores [46 y
48], muestran que existen entre 800 y 1000 mg/l de
compuestos organicos que se mantienen en el efluente no

habiendo sido fijados en las telas, tejidos, hilos, entre otros.



2.1.2.

16

Laboratorio Quimico

Laboratorios PSI (Productos y Servicios Industriales C. Ltda.)
es una empresa ubicada en la ciudad de Guayaquil. Este
laboratorio de analisis quimico es uno de los mas completos del

pais.

PSI C. Ltda. se enfoca en satisfacer las necesidades de sus
clientes trabajando a favor del cuidado del medio ambiente y su
minima afectacién. A fin de asegurar el cumplimiento de los
limites maximos permisibles establecidos en el Texto Unificado
de Legislacion Secundaria del Ministerio del Ambiente
(TULSMA), publicado en marzo de 2003, se realizan estudios y
analisis ambientales a los diferentes sectores productivos del
pais con el objetivo de que la naturaleza tenga derecho a la
reparacion de los desequilibrios producidos por la
contaminacion de las aguas, de los ecosistemas acuaticos y de
la biosfera, mediante su adecuado tratamiento y mitigacion de
Sus consecuencias nocivas, de modo que se regeneren sus
ciclos vitales, se recuperen sus funciones y procesos evolutivos

[35].

El laboratorio de analisis quimico ambiental abarca una vasta

cantidad de parametros fisico-quimicos para aguas potables,
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aguas residuales, suelos (agricolas y contaminados) que son
indicadores de la calidad ambiental, higiene y salud

ocupacional.

En la tabla 2.1 se muestran los diferentes analisis fisico-
qguimicos que ofrece el laboratorio ambiental de donde proviene

uno de los efluentes en estudio.

Tabla 2.1.- Parametros del Laboratorio de analisis quimico.

PARAMETROS
Demanda Quimica de Oxigeno Tensoactivos
Demanda Bioquimica de Oxigeno Soélidos Suspendidos Totales
Dureza Total Solidos Disueltos Totales
Dureza Célcica Solidos Totales
Dureza Magnésica Nitrégenos
Alcalinidad Fosforos
Cloruros Aceites y Grasas
Sulfatos Metales
Color Turbidez

Entre otras caracterizaciones que sean requeridas por el cliente a sus

efluentes y otros tipos de muestras.

Fuente: Productos y Servicios Industriales. LAB/PSI.
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Efluente del andlisis de Tensoactivos.

El ensayo de Tensoactivos forma parte de los servicios que
brinda el laboratorio quimico ambiental mencionado y es uno
de los parametros solicitados con frecuencia por empresas
gue hacen uso de elevadas cantidades de detergentes,
jabones, emulsionantes y solubilizantes. Altas
concentraciones de Tensoactivos estan relacionadas a una
elevada Demanda Quimica de Oxigeno, de ahi la
importancia de su medicion. Un efluente con elevada
cantidad de Tensoactivos genera un impacto ambiental
negativo considerando que existen surfactantes que son
persistentes bajo condiciones anaerdbicas y no se eliminan
facilmente en el medio acuatico [52]. Es por esto que se ha
establecido un limite maximo permisible de Tensoactivos
para la descarga de agua residual industrial al alcantarillado
publico en 2 mg/l expresado como sustancias activas al azul

de metileno (TULSMA, Anexo 1).

El efluente proveniente del andlisis de Tensoactivos contiene
el colorante azul de metileno, trazas de benceno vy
Tensoactivos que lo convierten en toxico para el ambiente,
por ende imposibilitan su descarga directa al alcantarillado

publico. Dicho esto, se establece la necesidad de un
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tratamiento fisico-quimico con la finalidad de reducir la carga

contaminante previa al vertido de estas aguas.

Esta investigacion tiene como objetivo determinar la
eficiencia de un tratamiento in-situ que presente mayor
porcentaje de remocién de carga organica de los efluentes
en estudio al aplicar Procesos Avanzados de Oxidacion

(PAO’s) especificamente el proceso de foto-Fenton.

Alternativa de tratamientos para aguas residuales

En diversos estudios, se han aplicado procesos convencionales
para el tratamiento de agua contaminada con tintas azoicas
como el rojo acido y el azul de metileno. La coagulacion y
floculacion utilizando reactivos como el sulfato de aluminio,
cloruro férrico y sulfato de manganeso dan satisfactorios niveles
de remocion de color [49]. La desventaja de los procesos de
coagulacion-floculacion es la formacion de altas cantidades de
lodos, en cuya composicion en la mayoria de los casos se
presentan altas concentraciones de aluminio, por lo cual un
tratamiento de lodos previo a su disposicion final eleva el costo
del tratamiento [56]. Uno de los métodos de eliminacion de azul
de metileno es la adsorcion. Como se indica en el estudio

realizado por Ghosh et. al (2002) [51], la adsorcién del azul de
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metileno en caolin es relativamente buena, pudiendo ser
mejorada con la adicion de hidroxido de sodio. Sin embargo,
este tipo de soluciones, si bien son excelentes en la remocion

del colorante, transfieren el contaminante a la fase solida (lecho).

Los procesos bioldgicos son otra alternativa considerada en
diversos estudios para la eliminacién de colorantes, siendo la
principal ventaja la total degradacion del contaminante por medio
de bacterias [57]. Esta opciéon es aplicable para efluentes
biodegradables, es decir, que poseen un ratio DBOs/DQO
(también denominado indice de biodegradabilidad mayor o igual

a 0,4 [20].

Procesos Avanzados de Oxidacion (PAO’s).

Debido a las desventajas de los procesos convencionales para
el tratamiento de los efluentes industriales, a lo largo del tiempo
se han desarrollado los denominados Procesos Avanzados de
Oxidacion (PAQO’s). Estas técnicas se fundamentan en procesos
fisico-quimicos capaces de producir cambios notables en la
estructura quimica de los contaminantes y tienen como principal
objetivo generar radicales hidroxilos altamente oxidantes que

intervienen en la degradacibn de materia organica
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(transformacion de las moléculas organicas de cadena larga a
cadena corta) y su mineralizacion mediante la formacion de
sales inorganicas, agua y dioxido de carbono [21 y 25]. Se ha
demostrado la elevada eficiencia de estos procesos incluso en la
mineralizacion de compuestos organicos recalcitrantes que son
resistentes a tratamientos convencionales quimicos o0
biologicos[8]. Por esta razon, los Procesos Avanzados de
Oxidacion (PAO’s) han sido considerados como alternativas

eficaces en la depuracién de suelos y aguas contaminadas.

El radical hidroxilo puede ser generado por medios fisico-
qguimicos o por varias formas de energia como la luz solar.
Posee una alta efectividad para la oxidacion de la materia

organica [3].

En la tabla 2.3 se presentan algunos de los potenciales normales
de reduccion en medio acido de los principales oxidantes

quimicos a 25°C [54].
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Tabla 2.3. Potencial REDOX de algunos agentes oxidantes en medio acido.

Especie E° (V, 25°C)
Flaor 3.03
Radical Hidroxilo 2.80
Oxigeno atémico 2.42
Ozono 2.07
Peréxido de Hidrégeno 1.78
Radical Perhidroxilo 1.70
Permanganato 1.68

Se observa que el potencial de reduccion del radical hidroxilo es
uno de los mas altos en la naturaleza Unicamente superado por
el Fluor, de ahi la importancia de su generacion en los Procesos
Avanzados. Los PAQO’s se clasifican en dos grandes grupos:
procesos fotoquimicos y no fotoquimicos, de acuerdo al método
para la generacion de los radicales hidroxilos. En la tabla 2.4 se

muestra la subdivisién de estas dos categorias [54].
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Tabla 2.4. Clasificacion de los PAO’s.

Procesos no fotoquimicos Procesos Fotoquimicos

Ozonizacion en medio Fotdlisis en el ultravioleta
alcalino (Os/OH) de vacio (UVV)
Ozonizacion con peréxido UV/ perdxido de hidrogeno
(O3/H;05)

Procesos de Fenton

(Fe(I)/H,0y) Procesos UV/O;

Procesos de foto-Fenton

Oxidacion electroquimica (Fe(IH/H,0,/UV)

Oxidacion sub y supercritica | Fotocatalisis

Plasma no térmico

Ultrasonido

2.3.1. Procesos de Fenton y foto-Fenton.

2.3.1.1. Proceso de Fenton.

El proceso de Fenton forma parte de los Procesos Avanzados
de Oxidaciébn no fotoquimicos. La formacién de radicales
hidroxilo tiene lugar al combinar una sal de hierro Fe(ll) y
peroxido de hidrégeno, lo cual se conoce como Reaccion de

Fenton (Reaccion 1).
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Fe** + H,0, —>Fe3t + OH- + OH~ (Reaccion 1)

La reaccidon de descomposicion catalitica del peroxido de
hidrogeno es exotérmica, muy rapida y espontanea con una
constante de velocidad k = 70 L—mol*s™. El ion Fe(lll)
generado en la reaccion 1 es capaz de reducirse, reaccionando
con peroxido de hidrogeno y formar nuevamente el ion Fe(ll)
asi como méas radicales hidroxilos. Esta reaccion es lenta y
endotérmica siendo esto el principal inconveniente en la
regeneracion del catalizador (k = 0.001 — 0.01 L—mol™*s™). En
las reacciones 2-4 se puede observar la formacién de
compuestos intermedios como complejos ferrosos y el radical
perhidroxilo. Ademas, es importante considerar que el perdxido
de hidrégeno se debe encontrar en exceso respecto a la
cantidad de hierro afiadida, para sostener el caracter catalitico

del mecanismo de reaccion [37].

Fe3* + H,0, <«—> FeOOH?**'+ OH™ (Reaccion 2)
FeOOH?**  —= HO, + Fe?* (Reaccion 3)
Fe3* + HO,, —> Fe?*t+0,+H" (Reaccion 4)

Existen reacciones intermedias no deseadas como las

Reacciones 5-7 que se generan debido al exceso de peroxido
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de hidrégeno o hierro en el sistema, consumiendo por una

parte radicales hidroxilos de manera innecesaria.

Fe3* + H,0, »Fe®* + HO, + H' (Reaccion 5)
HO + H,0,—»HO, + H,0 (Reaccion 6)
Fe?* + OH - Fe3t + OH~ (Reaccion 7)

Los radicales OH y HO, son los encargados de degradar la
materia organica presente los efluentes en estudio, los cuales
experimentan una fuerte oxidacién que conlleva a la eliminacion

del color caracteristicos de los mismos.

2.3.1.2. Proceso de foto-Fenton.

El proceso de foto-Fenton es una técnica foto-quimica también
incluida en los Procesos Avanzados de Oxidacion. Este
proceso se basa en la utilizaciéon de la radiaciéon ultra violeta
para trasformar los complejos ferrosos que se encuentran
disueltos en el agua a Fe(ll). Esto incrementa la presencia del
catalizador en la matriz de agua y acelera la degradacion de los

contaminantes (Reacciones 8 y 9).

Fe3* + H,0, — > FeOH?*" +H" (Reaccion 8)
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FeOH** ——> Fe?* +OH’ (Reaccion 9)
hv

Fe3* (L) ——> Fe?*t + L (Reaccion 10)
hv

Fe3* (RCO0O™) — R+ CO, + Fe?* (Reaccion 11)

hv

Estas reacciones son mas rapidas que las reacciones 2-4; la
radiacion ultravioleta requerida puede tener longitudes de onda
hasta de 410 nm, es decir que la luz solar puede ser

aprovechada en este tipo de proceso [32].

Por otro lado, la radiacion UV sobre el Fe(lll) y el peréxido de
hidrogeno genera compuestos intermedios de hierro con alto
estado de oxidacion, que inmediatamente atacan a la materia
organica presente al efluente en tratamiento, de esta forma

mejoran la eficiencia de degradacion del proceso en general.

Variables que intervienen en el proceso.

Los parametros que deben considerarse durante la ejecucion
de los Procesos Avanzados de Oxidacion se detallan a

continuacion.
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pH.

Los procesos de Fenton y foto-Fenton dependen del pH. La
velocidad de las reacciones que intervienen en este proceso
tiende a ser eficaces a pH 3, donde el Fe(lll) existe en solucion.
Se debe tomar en cuenta que a pH elevados la velocidad
disminuye debido a la precipitacion de hierro en forma de

Fe(OH);.

Es importante acotar que a pH bajo, es decir pH menor a 2.0, la
presencia del Fe(ll) origina la formacion de Fe(OOH),, y este
compuesto reacciona lentamente con el peréxido de hidrogeno
causando interferencias en la generacion de radicales hidroxilo

[54].

Relacion Fe (I)/ H,0,

La relacion del Fe(ll) con peréxido de hidrogeno influye en cada
etapa de la reaccion, es decir, la dosis de peroxido de
hidrogeno interviene sobre la eficacia del proceso de foto-
Fenton en comparacion a la dosis de hierro que afecta

directamente a la cinética de la reaccion [4].
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El incremento de la dosis de hierro suele incrementar la
eficiencia de la reaccion, sin embargo, un exceso tiende a
disminuir la eficacia del proceso y esto se debe al origen de las
reacciones secundarias que fueron mencionadas
anteriormente. Ademas se debe considerar que el incremento
de dosis del peroxido de hidrogeno origina la degradacion del
mismo debido a la formacion de los radicales perhidroxilos
(HOy), el cual también forma parte de las reacciones no
deseadas durante el proceso. De alli la importancia de
encontrar la relacion ¢ptima entre los dos reactivos de Fenton,

de tal manera que no afecte la eficiencia de la reaccion.

Ventajas e inconvenientes del proceso de foto-Fenton.

Como se menciond en el apartado 2.3, el proceso de foto-
Fenton es considerada una de las técnicas mas eficaces en la
degradacion de la materia organica de efluentes contaminados
incluso por contaminantes recalcitrantes. Sin embargo, existen
también inconvenientes que se presentan al momento de
aplicar este proceso como los que se muestran en la tabla 2.5

[55].
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Tabla 2.5. Ventajas e inconvenientes del proceso de foto-Fenton.

VENTAJAS

INCONVENIENTES

H,0, es manipulable y no

es carcinégeno.

H,0, Tiene un alto valor
econOmico y es el causante
principal del costo final del

proceso.

Fe (I) se encuentra en

exceso en la tierra y no es

Al culminar el proceso de

foto-Fenton, es necesario el

perjudicial. paso de neutralizacién con la
finalidad de separar el hierro,
formando un lodo, el cual se
ha de tratar adecuadamente.

Con respecto a la | EI alto costo del proceso de

transferencia de masa no
hay restriccion debido a ser

método homogéneo.

foto-Fenton, se debe al uso
de lamparas UV y demanda

un estricto control y registro

del pH.
El Unico proceso que puede | La radiacibn solar varia
ejecutarse a radiacion solar, | segun el lugar donde se

siendo una fuente renovable

y econdmica es el proceso

ejecute el proceso puede ser

afectado en el tiempo de
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de Foto-Fenton.

reaccion para conseguir la
dosis Optima para la

degradacion del efluente.
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CAPITULO 3

3. METODOLOGIA

3.1

Metodologia de caracterizacion de las aguas residuales.

Con el objetivo de proteger la calidad del agua para
salvaguardar y preservar la integridad de las personas, del
ecosistema, sus interrelaciones y del ambiente fue creado el
Reglamento de la Ley de Gestion Ambiental. En la tabla 3.1, se
muestran los limites maximos permisibles del Texto Unificado de
la Legislacién Ambiental Secundaria del Ministerio del Ambiente
(TULSMA), publicado en marzo de 2003, ver Anexo 1 “Norma de

Calidad Ambiental y de Descarga de Efluentes: Recurso Agua”.
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Limite maximo permisible

Pardmetros Abreviatura | Unidad | Descarga al sistema del | Descarga a un
alcantarillado publico. cuerpo de agua.
Caudal Maximo 15 veces el caudal
L/min | promedio  horario  del
sistema de alcantarillado.
Color Real Co Pt/Co *Inapreciable en
dilucion 1/20
Demanda Bioquimica de DBOs mg/L 250 100
Oxigeno (5 dias).
Demanda Quimica de DQO mg/L 500 200
Oxigeno.
Potencial de Hidrogeno. pH U de pH 5-9 5-9
Solidos Suspendidos SST mg/L 220 100

Totales.

Fuente: Libro VI del Texto Unificado de la Legislacion Secundaria del Ministerio del Ambiente del Ecuador (TULSMA). Marzo de 2003.



33

En la tabla 3.2 se muestra la técnica analitica para cada

parametro fisico-quimico que fue considerado Util

para

determinar la caracterizacion del agua residual, siguiendo los

métodos analiticos [6].

Tabla 3.2. Parametros empleados para la caracterizacion de las aguas

residuales.
Parametro Método de Técnica analitica
referencia
Demanda Quimica de Método colorimétrico
Oxigeno (DQO) SM 5220 C con digestiéon a 150°C
Demanda Bioquimica
de Oxigeno (DBOs) SM 5210 B Método respirométrico
Carbén Organico Total Método de combustion
(COT) SM 5310 B a 680°C
Método
Color SM 2120 B espectrofotométrico
Solidos Suspendidos Método gravimétrico a
Totales (SST) SM 2540 D 103-105°C
PH SM 4500 H+B | Método electrométrico
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De acuerdo a los parametros mostrados en la tabla 3.2, se
procede a realizar una breve descripcion por cada parametro

aplicado para dicha caracterizacion.

Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

La demanda quimica de oxigeno se refiere a la cantidad de
oxigeno presente en el agua tratada expresada en mgll,
consumido en la oxidacion quimica de las sustancias
reductoras. El andlisis de la DQO se realizd siguiendo el
método SM 5220 C [6], por medicidon espectrofotométrica. Se
utilizaron tubos de digestion HACH para DQO de acuerdo al
rango apropiado como se indica en la tabla 3.1 de este
documento. Los viales HACH contienen permanganato de
potasio (K,Cr,0O7), sulfato de mercurio (II) (HgSO,) y éacido
sulfarico (H.SO, 85%), de acuerdo a lo requerido por el
meétodo estandar. En la tabla 3.3, se muestra el rango de
concentracion de la DQO que contenga la muestra de agua a

tratar [9].
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Tabla 3. 3. Rango de concentraciones en mg/l para DQO.

Rango de concentracién Tipos de tubos HACH de
de las muestras (mg/l) reactivos de digestién de DQO
0 A 150 Rango Bajo
0 A 1500 Rango Alto
0 A 15000 Rango mas Alto

El procedimiento consiste en tomar 2 ml de la muestra e
introducirla  dentro de un vial HACH, cerrandolo
herméticamente. Se procede a limpiar la parte exterior con el
papel apropiado y se agita vigorosamente para mezclar el
contenido. En el caso de ser una muestra que contenga una
alta DQO de acuerdo a la tabla 3.1, se debera hacer una
dilucion de acuerdo a la necesidad de la muestra. Luego, el vial
HACH es colocado en un digestor como el que se muestra en

la Figura 3.1 a una temperatura de 150°C por 2 horas [6].
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FIGURA 3.1. Digestor HACH 45600.
Elaborado por: Suarez G.

Terminado el tiempo de digestion, se deberd apagar el reactor
y esperar cerca de 20 minutos aproximadamente para que se
enfrie el vial HACH. Finalmente, se lee la absorbancia de la
muestra a 620 nm en un espectrofotometro y se utiliza el
calculador para la DQO. Este calculador se realiz6 por medio
de una curva de calibracién que relaciona la absorbancia con la

DQO que se expresa en mg/l.

Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBOs)

El ensayo de la DBOs es utilizado para la determinacion de la
cantidad de oxigeno presente expresada en mg/l para la

degradacion de la materia organica biodegradable de las
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muestras de aguas que se desea tratar. Su aplicacion permite
calcular los efectos de las descargas de los efluentes
domésticos e industriales sobre la calidad de las aguas de los
cuerpos receptores [16]. El valor de la DBOs representa en
promedio un 65% a 70% del total de la materia organica
oxidable. De acuerdo a la técnica analitica utlizada, la
SM5210B, el analisis requiere cuidado especial en su
realizacion, asi como conocer las caracteristicas de gran
importancia que deben cumplirse, con la finalidad de obtener
valores confiables. Las condiciones estandar del ensayo
incluyen incubacion en la oscuridad a 20°C + 3°C por un tiempo
de 5 dias [7]. Se toma dicha temperatura por ser un valor
medio representativo de temperaturas que se da en los
cuerpos de agua que circulan a baja velocidad en climas
suaves y puede ser sostenida facilmente en una incubadora [1].
Esto asegura la oxidacién bioldgica de la materia organica

biodegradable disuelta en el agua.

El analisis de la Demanda Bioguimica de Oxigeno se realiza en
botellas tipo Winkler de 300 ml de capacidad y se usan
alicuotas de la muestra y luego se llena el volumen total con
agua de dilucibn cuya preparaciéon se realiza afadiendo

soluciones de fosfato de potasio monobasico, fosfato de



38

potasio dibasico, fosfato dibasico de sodio heptahidratado,
cloruro de amonio, cloruro de calcio, sulfato de magnesio
heptahidratado, cloruro férrico hexahidratado y solucion
tampon de fosfato en proporcion 1:1000 en agua destilada tipo
1 [45]. Adicionalmente, se requiere de una solucidbn que
contiene una semilla inoculadora llamada Polyseed™. La
preparacion consiste en disolver una capsula Polyseed™ en
500 ml de agua de dilucion, se debera agitar por 1 hora con un
agitador magnético en un recipiente ambar, el mismo que
deberd estar tapado, es importante acotar que la agitacion
debera ser de forma lenta, y dejando reposar por 15 minutos
previo uso para que sedimente y tomar el sobrenadante.
Finalmente, se requieren soluciones de acido clorhidrico 1N e
hidroxido de sodio 1N para la neutralizacion de las muestras
[13].

El pH de la muestra de agua se debe encontrar en un rango
entre 6 a 8, en caso que no se encuentre el pH dentro de este
rango, se debera utilizar H,SO,4 0.1N o NaOH 0.1N, de acuerdo
a la necesidad para cada muestra [38]. Luego se coloca 5 ml
de la muestra en una botella tipo Winkler y se llena
completamente con agua de dilucion. Finalmente, se mide el

oxigeno disuelto inicial, se procede a tapar herméticamente,
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evitando alguna entrada de luz y se ingresa a una incubadora
AMBI HI-LO EI/16-00) a 20°C + 1°C durante 5 dias luego de los
cuales se toma lectura del oxigeno disuelto final (Figura 3.3).
Estos valores iniciales y finales junto con el volumen de la

muestra determinan la DBOs que se expresa en mg/l [6].

FIGURA 3.2. Medidor de Oxigeno Disuelto.

Elaborado por: Suéarez G.
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FIGURA 3.3. Incubadora a 20°C para el analisis de DBOs

Elaborado por: Suéarez G.

Analizador del Carbon Orgénico Total (COT).

La medida de la cantidad de materia organica se puede
establecer del Carbén Organico Total (COT), o bien
indirectamente a partir de la capacidad reductora del carbono
existente en la muestra mediante la determinacion de la
Demanda Bioldgica de Oxigeno (DBOs) y la Demanda Quimica
de Oxigeno (DQO). Pero es importante recalcar que el COT es
una medida veloz, cuidadosa y directa del contenido organico
total, ya que no depende del estado de oxidacion inicial de la

materia, ni mide otros enlaces organicos con nitrégeno e
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hidrégeno, o inorganicos que pueden contribuir en la demanda

de oxigeno medida.

FIGURA 3.4. Equipo SHIMADZU TOC-Vcsn

Elaborado por: Suérez G.

Los valores del COT contribuyen distintas sustancias, desde
compuestos de origen natural resultantes de la actividad de los
vegetales y animales (aminas, acidos humicos, fulvicos, urea,
entre otros.) hasta compuestos sintéticos presentes como
resultado de la actividad humana (detergentes, pesticidas,
fertilizantes, etc.) por lo tanto la cantidad de materia organica a
menudo se relaciona con el uso que se le ha dado durante

alguna de estas actividades.

El método para determinar el COT se basa en una oxidacion

catalitica a 680°C, el primer producto de la combustién se
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genera agua que se vaporiza, la cual es eliminada mediante la
condensacion. El segundo producto de la combustion es el
carbono (organico e inorganico) que es oxidado a CO,. Este
diéxido de carbono es transportado a través de una corriente
de aire y a su vez es medido por un detector de infrarrojo no
dispersivo (NDIR). Y asi se calcula el TC. El carbono
inorganico (IC por sus siglas en inglés), que completa
basicamente diéxido de carbono disuelto, carbonatos (COs%) y
bicarbonatos (HCOg3), los cuales se obtienen mediante la
acidificacion de la muestra con acido clorhidrico (HCI), de tal
manera se forma C0O, y se analiza por el NDIR. A su vez el
COT se puede calcular por diferencia de (TC — IC) [18].
Durante la formaciéon del Carbono Inorganico ocurren las

siguientes reacciones quimicas.
Me,CO; +2HCI—C0, + 2MeCl + H,0
MeHCO; +HCl—-C0, + MeCl + H,0

El tiempo aproximado de duracién del analisis de carbono total
es de 4 a 5 minutos, mientras que el analisis de Carbono
Inorganico requeria hasta 3 minutos. Todo este procedimiento

es automatico y ocurre dentro del equipo [19].
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Las muestras que se desean analizar son preparadas
previamente, de tal manera que se filtran con jeringas y filtros
de celulosa de porosidad de 0.45 um. Es importante
mencionar que el equipo requiere al menos 8000 ul de muestra
para la medicion del carbono total, mientras que para el
carbono inorganico solo se requiere un maximo de 3000 ul. Las
mediciones de COT se realizaron a la muestra original y a las
tomadas en diferentes tiempos de reaccion, con el fin de
determinar el avance en la degradacion de los compuestos

organicos durante la reaccion de oxidacion.

Solidos Suspendidos Totales (SST).

Este ensayo determina la concentracion de Sdlidos
Suspendidos Totales presentes en aguas nhaturales y/o
residuales. Este procedimiento se mide siguiendo la técnica SM
2540 D. Esta técnica basicamente consiste en el incremento de
peso que experimenta un filtro de fibra de vidrio (preparado de
acuerdo a la norma) al pasar un volumen determinado de la
muestra de agua previamente pesado, luego de esto se
procedi6 al secado a peso constante en una estufa a un

intervalo de 103-105 °C por un tiempo de 60 minutos, pasado
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este tiempo se procede a retirar el filtro de la estufa y se coloca
en un desecador por al menos media hora, finalmente el filtro
es pesado. El aumento de peso del filtro representa los sélidos
suspendidos totales en el volumen de muestra usado y se

expresa en mg/L [43].

FIGURA 3.5. Filtracion al vacio del efluente.

Fuente: Suarez G.

Color.

El objetivo de este parametro es determinar el color verdadero
en aguas superficiales, subterraneas, residuales domésticas e
industriales que puede tener la presencia de iones metalicos
naturales, tales como hierro y manganeso. El método utilizado

es el SM 2120 B y se empieza definiendo las condiciones
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iniciales de la muestra, ya que si la muestra fue refrigerada, se
debe proceder a permitir la estabilizacion de ésta a temperatura
ambiente [30]. El pH de la muestra debe estar entre 4 y 10,
preferiblemente las mediciones se realizan a pH 7. El
parametro se mide en unidades Pt/Co empleando un
espectrofotometro marca HACH modelo DR 3900 para uso a
455 nm como longitud de onda. El procedimiento se describe a

continuacion.

En una celda fotométrica se coloca agua destilada tipo 1 que
se utilizara como blanco para este ensayo. La muestra de agua
tratada se filtra por medio de filtros de celulosa de 0,45 um y un
kitasato de 500 ml con la finalidad de eliminar los solidos en
suspension y esta muestra filtrada es utilizada para realizar la
dilucion 1:20 para evitar pasar el limite de deteccion del equipo
y colocarla en la celda antes mencionada. En el equipo
DR3900 HACH se debe establecer la longitud de onda en 455
nm para la medicion de la transmision de luz. Luego se

procede a la lectura de la muestra en unidades de Pt-Co [6].



46

FIGURA 3.6. Espectrofotémetro HACH DR 3900.

Elaborado por: Suéarez G.

3.2 Técnica Experimental

3.2.1. Preparaciéon de las muestras.

El andlisis de Tensoactivos genera un efluente de dos fases:
organica e inorganica. La fase organica (superior) contiene
mayoritariamente benceno y los pares idnicos formados entre
el surfactante anionico y el colorante catidnico. Por otro lado, la
fase inorgénica (inferior) contiene la muestra de agua residual
en analisis junto con el colorante anidnico que no formo pares
ionicos con los surfactantes anidnicos (Figura 3.7). Para
efectos de este estudio, se considerd6 Unicamente la fase
inferior que contiene el agua residual industrial, azul de

metileno, trazas de benceno y pares i6nicos formados.
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con azul de
metileno
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Formacion
de dos fases

Efluente residual del

analisis de Tensoactivos

Figura 3.7. Muestra separada en dos fases durante el andlisis de

Tensoactivos.

Elaborado por: Suérez G.

Por otro lado, se seleccion6 el efluente de la industria textil, el

cual fue enviado en una caneca de 20 litros. Los dos tipos de

efluentes, fueron caracterizados al instante de su recepcion.

En la tabla 3.4 se muestran los parametros fisico-quimicos con

las unidades de medicion respectivas, estos analisis fueron

utilizados para la caracterizacion de los efluentes sin tratar [6].
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Tabla 3.4. Parametros de caracterizacion del efluente.

Parametro | Unidades
pH U de pH
DQO mg/I
DBOs mg/I
COoT mg/I
SST mg/I
Color Pt-Co

Las técnicas que se debe utilizaron para cada parametro fisico-

quimico se muestran en el apartado 3.1.

Ensayos a escala de laboratorio.

Esta investigacion apunta a la determinacion de las
condiciones Optimas de operacion para la aplicacion del
proceso de foto-Fenton en aguas residuales industriales..
Estos andlisis experimentales fueron realizados en el
laboratorio de Microbiologia del Departamento de Ciencias
Quimicas y Ambientales de la ESPOL. Durante todo el estudio
se desarroll6 mas de 30 pruebas variando las dosis de los
reactivos de Fenton en presencia de radiacion UV. Se tomo en
cuenta la temperatura ambiente que se encontr6 entre 25-27°C

durante todas las pruebas que se realizaron.
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Las pruebas fueron realizadas con un volumen de 100 ml del
efluente en estudio, utilizando un reactor con capacidad de
250ml para cada ensayo, la muestra debera tener un pH de 3
como se indica en el apartado 2.3.2.1, en caso de no presentar
el pH adecuado, se debera realizar un ajuste de pH a todas
las muestras a las que se les aplicara este proceso y variando

las concentraciones de H,O,y Fe (II).

Figura 3.8. Regulacion de pH del efluente.

Elaborado por: Suéarez G.

Figura 3.9. Ajuste de pH a 3.0

Elaborado por: Suéarez G.
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En las Figuras 3.8 y 3.9 se observa un cambio de coloracion
del efluente al regular el pH a 3. En la tabla 3.5 se muestran
los reactivos que se deben aplicar para la regulacion del pH

segun la necesidad del agua residual a tratar [10].

Tabla 3.5. Reactivos reguladores del pH.

Reactivo | Féormula | Estado Uso

Hidréxido Neutralizar

de Sodio. | Na (OH) | Solido | el efluente.

Acido Acidificar el

Sulfarico. | H,SO,4 | Liquido | efluente.

En la Figura 3.10, se muestra los reactivos de Fenton que

fueron utilizados para la realizacion de este estudio.

Figura 3.10. Reactivos utilizados en el tratamiento de foto-Fenton.

Elaborado por: Suarez G.
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Para estas practicas se utilizaron cuatro lamparas con radiaciéon
UV con una longitud de onda (A) de 254 nm y 16 watts de
potencia cada una y un agitador magnético, para la agitacién
es recomendable que sea de forma lenta, evitando la ruptura
de alguna molécula formada durante la reaccion. Las lamparas
con radiacion UV fueron ubicadas dentro de una cémara
cerrada con paredes cubiertas de papel de aluminio tal como
se muestra en la Figura 3.11 con la finalidad de favorecer la

radiacion y esto se debe al reflejo provocado por el aluminio.

Lamparas UV de 254 nm

Agitador magnético

Figura 3.11. Practica experimental del proceso de foto-Fenton.

Elaborado por: Suarez G.

En las tablas 3.6 y 3.7 se muestran detalladamente las dosis
aplicadas durante este proceso, a fin de determinar las
concentraciones Optimas del H,O, y Fe(ll) para los dos tipos

de efluentes en estudio, ver Anexo 5. Se consider6 como la
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dosis Optima, a la cantidad de reactivo con la que en el
tratamiento se obtuvo el mayor porcentaje de remocion de
materia organica.

Tabla 3.6. Dosis del reactivo de Fenton utilizadas durante las pruebas

experimentales para el efluente del laboratorio quimico.

Peroxido de Hidrogeno | Dosis de Fe (ll)

al 30% (ml) (mgl/l) Tratamiento
5
10
5 20 foto-Fenton
40

Per6xido de Hidrégeno | Dosis de Fe (Il)

al 30% (ml) (mg/l) Tratamiento

0,5

1

5 20 foto-Fenton

10

Elaborado por: Suéarez G.



Tabla 3.7. Dosis del reactivo de Fenton utilizadas durante las pruebas

experimentales para el efluente de la industria textil.

Peréxido de

Hidrégeno al 30% | Dosis de Fe (Il) | Tratamiento

(mM) (mM)

Peroxido de Dosis de Fe (ll)
Hidrogeno al 30% (mM) Tratamiento
(mM)

10

Elaborado por: Suarez G.
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Estas pruebas tuvieron un tiempo de reaccion entre 20 a 30
minutos, basados en investigaciones anteriores [34]. Con la
finalidad de obtener resultados secuenciales de la degradacion
de estas aguas contaminadas, se tomaron alicuotas de 15 a 20
ml cada 5 minutos hasta completar el tiempo de reaccion
establecido del agua tratada por el proceso de foto-Fenton y se
neutraliza su pH con hidréxido de sodio 1 M para sedimentar el

Fe(ll) como se indica en el apartado 2.3.3.

Se procede a filtrar con la finalidad de eliminar particulas en
suspension, y a la vez elimina algun tipo de interferencia
presente en el efluente que puedan afectar a esta
investigacion. Esta filtracion se debe realizar con una jeringa y
filtros de celulosa de porosidad de 0.45 um tal como se
menciona en el apartado 3.1.3. Finalmente de ese filtrado se
procede a tomar un volumen aproximadamente de 10 ml para

la lectura del COT como se muestra en la Figura 3.12.
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Figura 3.12. Lectura del COT del efluente en el Equipo SHIMADZU
TOC-Vcsn

Elaborado por: Suarez G.

Al culminar el tiempo de reaccion establecido se tendra datos
gue representaran la curva de la degradaciéon de carga
organica realizada por el proceso de foto-Fenton. Es
importante mencionar que el porcentaje de remocién de la
materia organica se la obtuvo considerando el valor inicial que

se obtuvo cada efluente, para lo cual se utilizo la ecuacion 1.

Valoriniciqr—Valorfina;

x100 Ecuacioén 1

% Remocion =
Valorinicial

El céalculo del porcentaje de remocion de la carga organica
determinara la dosis 6ptima que se aplicara a escala piloto para

cada efluente a tratar.

En el capitulo 4 se mostraran los resultados obtenidos al tratar

los dos tipos de efluentes mediante el proceso de foto-Fenton.
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Figura 3.13. Flujograma de la técnica experimental.

Elaborado por: Suéarez G.

En la Figura 3.12 se muestra de una manera simplificada los

pasos que se debe seguir al aplicar este proceso. Ademas se

puede decir que los dos tipos de efluentes tratados muestran

variaciones en los resultados obtenidos, los cuales dependen

de la agitacién a la que estuvo sometida, el tiempo expuesto a

la radiacion UV y las dosis de reactivos de Fenton aplicadas.

Ensayos a

escala piloto.

Esta parte de la investigacién va de la mano con el apartado

3.2.2 ya que una vez que se obtiene la dosis 6ptima del
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proceso de foto-Fenton a escala de laboratorio, se procede al
ensayo a escala piloto aplicado a los dos tipos efluentes en
estudio. Estas pruebas a escala piloto fueron realizadas en el
laboratorio de Microbiologia del Departamento de Ciencias

Quimicas y Ambientales de la ESPOL.

En la Figura 3.14 se muestran los equipos necesarios para las

pruebas a escala piloto.

Figura 3.14. Equipos utilizados para las pruebas a escala piloto.

Elaborado por: Suarez G

Se observa un reactor de 5 litros que fue acoplado a una
bomba peristaltica que va desde 10 a 120 RPM. El efluente sin
tratar es colocado en un matraz con capacidad de 1000 ml, el

cual se encuentra sobre un agitador magnético. Es importante
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acotar que se utilizaron las mismas lamparas con radiaciéon UV

que fueron utilizadas en las pruebas a escala de laboratorio.

De acuerdo a la dosis Optima que se obtuvo en las practicas
experimentales para cada efluente en estudio, se procede a
realizar los célculos de operacion Optima para estos efluentes

en un reactor continuo.

Qugua = V’”ea“"r/ Ecuacion 2

retenciéon

Para determinar el caudal Optimo para esta prueba a escala
piloto se utiliza la Ecuacion 2. Una vez determinado el caudal
optimo expresado en (ml/min), se procede a determinar las

condiciones ¢ptimas para esta bomba peristéltica (Figura 3.15).

Figura 3.15. Bomba peristaltica utilizada en las pruebas a escala piloto.

Elaborado por: Suéarez G.
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Al terminar de calcular las condiciones 6ptimas de operacion
para la prueba a escala piloto. Se procede al calculo de los
reactivos de Fenton, la dosis Optima de Fe(ll) y H,O, aplicados
al sistema. Se menciona que la concentracion de Fe (Il) se lo
obtiene por medio de sulfato de hierro heptahidratado

expresado en g/l como se muestra en la ecuaciéon 3.

PM FeS0,4.7H,0

Dosis de FeS0,.7H,0 =
PM Fe

x (Dosis de Fe (II))
Ecuacion 3
En la Figura 3.16 se muestra la introduccién del peso 6ptimo

de la dosis de Fe (1) al efluente sin tratar y con la ayuda de un

agitar magnético que mantuvo una agitacion a 100 RPM.

Figura 3.16. Introduccioén de la dosis de Fe (I1) utilizando de un
agitador magnético.

Elaborado por: Suarez G.
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Por otro lado se debe determinar la dosis de H,0O,, la cual se
realiz6 utilizando la Ecuacion 4 expresado en ml/min, se
considero la dosis de H,O; que se obtuvo durante las practicas

a escala de laboratorio con un volumen de 100 ml.

Dosis H202

Dosis de Hy0; = Qqguq X Ecuacion 4

Vmuestra exp.

En la Figura 3.17 se muestra la introduccion de la dosis de

H,O, 6ptima con la ayuda de una micropipeta calibrada.

Adicién

del HzOz

Figura 3.17. Adicion de la dosis de H,O, con micro pipeta.

Elaborado por: Suarez G.

Siguiendo la misma técnica de la parte experimental a escala
de laboratorio, se realizaron extracciones cada 5 minutos hasta
llegar al tiempo de reaccion optimo de 20 a 30 minutos de

acuerdo a cada efluente en estudio, se debe tomar una alicuota
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aproximadamente de 20 ml de agua tratada con la finalidad de

neutralizar el pH como se muestra en la Figura 3.17.

Figura 3.18. Alicuota cada 5 minutos neutralizando el pH.

Elaborado por: Suarez G.

Como se observa en la Figura 3.18, al neutralizar el pH con
Na(OH) 1M, esta alicuota cambia su color de azul a café claro
con la formaciéon de lodos, lo cual indica la presencia de Fe(ll)

en el agua tratada.

Para evitar las interferencias que puedan presentar los lodos
en la lectura del COT, se filtr6 esta alicuota con una jeringa y
filtros de celulosa de porosidad de 0.45 um y se realiz6 la
lectura del COT, tal como se observé en la Figura 3.12. Este
paso se lo realizé cada 5 minutos hasta llegar al tiempo de

retencién 6ptimo.
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Finalmente al pasar los 20-30 minutos se extrajo el agua
tratada como se observa en la Figura 3.19. Se procede a
neutralizar el pH y se realiza los parametros fisico-quimicos

de caracterizacion para determinar la calidad del agua tratada.

Figura 3.19. Obtencion del Agua tratada y neutralizacion del pH.

Elaborado por: Suarez G.

En la Figura 3.19 se observa el agua tratada obtenida y se
procede a realizar los parametros fisico-quimicos de
caracterizacion. Especificamente para los pardmetros de la
DQO y DBOs, es necesario eliminar del peroxido de hidrogeno
presente en el agua tratada, por lo cual se requiere utilizar una
solucién catalasa 0,1 g/l. Se debera agregar de 1 a 2 ml de
solucién de catalasa por cada 10 ml del agua tratada hasta que

el H,O, deje de reaccionar y asi proceder a realizar los
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parametros mas sensibles de esta investigacion como la DQO

Yy DQOs

Los resultados que se obtuvieron seran mostrados en el

capitulo 4 de esta investigacion.



64

CAPITULO 4

4. ANALISIS DE RESULTADOS

4.1  Tratamiento del efluente del laboratorio quimico.

El agua residual objeto de este estudio, fue recolectada del
analisis de Tensoactivos que se desarrolla en el laboratorio

quimico PSI Productos y Servicios Industriales C. Ltda.

La carga de contaminantes presente en este efluente es
variable, ya que depende del grado de contaminacién de las
muestras a las que se le analiza el parametro de Tensoactivos.
Por otro lado, si durante el analisis de Tensoactivos se realizan
diluciones con benceno, provoca un incremento importante en la

carga organica del agua residual.
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4.1.1. Caracterizacion del efluente de laboratorio quimico.

Dado que las caracteristicas del agua residual del laboratorio
guimico varian, de acuerdo a lo expuesto en el apartado 4.1, se
recolectaron 3 muestras diferentes. A continuacién se detalla

las fechas en las cuales fueron tomadas.

> Muestra 1: Muestra recolectada desde el dia 25 de Octubre del

2014 hasta 16 de Noviembre del 2014.

» Muestra 2: Muestra recolectada desde el dia 22 de Noviembre

del 2014 hasta 23 de Diciembre del 2014.

> Muestra 3: Muestra recolectada desde el dia 9 de Enero del

2015 al 30 de Enero del 2015.

La caracterizacion de estas muestras se detalla en la tabla 4.1.
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Tabla 4.1. Caracterizacion del efluente del laboratorio quimico.

Pardmetro | Unidad Muestra 1 | Muestra 2 | Muestra 3
pH U de pH 1,7 2.3 2.2
COoT mg/I 155 317 448
DQO mg/l 2030 4140 4033
DBOs mg/I 91 180 174
Color Pt-Co 29 198 51
SST mg/l 98 84 74

Elaborado por: Suéarez G.

En la tabla 4.1, se muestran los datos para el calculo del indice
de biodegradabilidad DBOs/DQO es 0.04 para este efluente. Si
la relacion DBOs/DQO es menor a 0.4, la carga organica
presente en el efluente tiene baja disposicidbn oxidativa por
medios biologicos, por lo cual se descarta algun pre-tratamiento

biolégico.

Para evaluar la calidad del agua se utiliz6 como referencia la

normativa ecuatoriana vigente, se muestran los valores
maximos permitidos de ciertos parametros para ser expulsada
al sistema de alcantarillado publico o a un canal hidrico. De los

pardmetros analizados, el Unico que no cumple con la
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normativa vigente es la Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

ya que supera el limite permisible de 500 mg/l.

El COT a pesar de no ser un parametro considerado en la
normativa vigente, es util en esta investigaciéon ya que permite
conocer el contenido de materia organica en disolucién en las
muestras de forma directa. Se puede observar por ejemplo, que
las muestras M2 y M3 llegan a duplicar la carga organica de la
muestra M1. Vale mencionar, que esta carga organica se debe
principalmente a la presencia del benceno y el azul de

metileno, que se utilizan durante el analisis de Tensoactivos.

Con el fin de degradar estos compuestos organicos
recalcitrantes, esta investigacion se enfoca en la utilizacion del
tratamiento de foto-Fenton, ya que estudios previos [23 y 50],
muestran que este proceso tiene resultados eficaces con
compuestos que son dificiles de tratar por métodos

convencionales.

A continuacion se detalla la técnica de seleccion de la dosis
optima del agente oxidante y el catalizador para el proceso de
foto-Fenton que necesita este efluente con el objetivo de
cumplir y/o disminuir el grado de contaminacion de acuerdo a

los limites permisibles que exige el Texto Unificado de
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Legislacion Secundaria del Ministerio del Ambiente (TULSMA),
publicado en marzo de 2003 y esto conlleva a mejorar la

calidad del agua.

4.1.2 Determinacion de la dosis 6ptima del Fe (ll).

El Fe (ll) tiene una gran influencia en la cinética las reacciones
de foto-Fenton. Una mayor velocidad de reaccion contribuira a
incrementar el porcentaje de remocion, reducir la concentraciéon
del reactivo oxidante, y disminuir el consumo de energia eléctrica

ya que permitird reducir el tiempo de uso de las lamparas UV.

Las dosis aplicadas en este estudio fueron 5, 10, 20 y 40 mg/l de
Fe(ll), mientras se mantuvo constante la una dosis de 5 ml de

peroxido de hidrégeno, utilizando 100 ml de muestra de agua.

En la grafica 1 se muestra la cinética de mineralizacién para las
dosis de 5 y 10 mg/l de Fe(ll), las cuales fueron aplicadas a la
Muestra M1. Se limit6 el tiempo de reaccién a 30 minutos debido
a que estudios anteriores [12], muestran que la reaccion de foto-

Fenton ocurre en los primeros 20 a 30 minutos.
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Grafica 1. Cinética del proceso de foto-Fenton variando la dosis de Fe(ll) en
5y 10 mg/l, manteniendo constante la dosis de H,O, en 5ml/100 ml de la
Muestra 1.

Elaborado por: Suarez G.

De acuerdo a la Grafica 1, se observa que el porcentaje de
remocién obtenida para la dosis de Fe (ll) de 5 mg/l fue del
14%, mientras que el porcentaje de remocion para la dosis de
Fe (Il) de 10 mg/l fue del 19 %. Los resultados no muestran una
remocion significativa del COT en los primeros 30 minutos de

reaccion.

Se evidencia que la reaccion fue lenta, y esto puede ser debido

a que existe una interferencia durante la regeneracion del

Fe(ll).
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Se observé que en entre 20 min y 30 min su diferencia de COT
fue minima, por lo cual las siguientes pruebas se tomaran hasta

el minuto 20.

La cantidad de agua residual industrial proveniente del
parametro Tensoactivos varia de acuerdo a la demanda
requerida por los clientes del laboratorio de andlisis quimico.
Por lo cual la muestra utilizada para las siguientes pruebas fue
la muestra M2. Se vario la dosificacion de Fe (ll) de 20 y 40
mg/l, y se mantuvo constante la dosificacion de H,O, en 5 ml.
En la Gréafica 2 se observa la cinética de mineralizacion en los

primeros 20 minutos de reaccion.

Muestra 2
350 t
300 =
A I
=250 — g %
}b ~
E 200 B %= =%  —e— DosisdeFe (Il):40
= 150 > | mg/I
= <
100 == Dosis de Fe (ll): 20
50 mg/I
0
0 5 10 15 20 25
Tiempo (min)

Grafica 2. Cinética del proceso de foto-Fenton variando la dosis de
Fe (II) en 20 y 40 mg/l, H,O, de 5 mI/100 ml de la muestra 2.

Elaborado por: Suéarez G.
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Al aplicar una dosis de 20 mg/l de Fe(ll), el porcentaje de
remocion obtenida fue del 60%, mientras que al incrementar la
dosis a 40 mg/l de Fe(ll) el porcentaje de remocion obtenido

disminuy6 al 41%.

En la Gréfica 3 se muestran los porcentajes de remocion de
COT alcanzados para las 4 dosis de Fe(ll) aplicadas en el

efluente del laboratorio de analisis quimico.

% Remocién del COT

70
60
50
40
30
20
10 I

0

5 mg/| 10 mg/| 20 mg/I 40 mg/I
Dosis de Fe(ll) (mg/1)

Gréfica 3. Porcentaje de remocion de materia orgénica variando las
dosis de Fe (Il), y manteniendo constante la dosis de H,O, de 5
ml/100 ml de muestra.

Elaborado por: Suéarez G.

Las pruebas fueron realizadas por triplicado, lo cual permite

realizar un analisis estadistico de los resultados. Si bien, es



72

evidente la dosis de 20 mg/l alcanza un porcentaje de remocion

bastante elevada, se comprobara por medio del analisis

ANOVA. En la Tabla 4.2 se muestran los resultados obtenidos

por triplicado para las diferentes dosis utilizadas.

Tabla 4.2. Resultados obtenidos al variar la dosis de Fe(ll).

% Remocion

Fe (I1) de 10 mg/I

% Remocion

Fe (Il) de 20 mg/I

% Remocion

Fe (Il) de 40 mg/I

19 60 41
21 59 38
18 61 42

Elaborado por: Suéarez G.

El método de ANOVA necesita que se proponga una hipétesis

nula (Ho) que sera aceptada o rechazada al final del analisis de

varianza, La hipétesis nula propuesta es:

Ho: No hay diferencia significativa entre las dosis de Fe (II)

aplicadas al efluente del laboratorio.
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Para el andlisis estadistico ANOVA se utiliz6 Microsoft Excel®,
través de la opcion Andlisis de Datos, cuyos resultados se

muestran en el Anexo 1.

El valor de F calculado es 485,52 y es mayor al valor F critico
para un factor de probabilidad p = 0,05 de 5,14. Entonces, se
concluye que la hipoétesis nula es rechazada. Por lo tanto, se
dice que al emplear la dosis 6ptima de Fe (ll) de 20 mg/l, si
presenta diferencias significativas en los resultados del
porcentaje de remocion de materia organica del efluente de

laboratorio de analisis quimico.

Se elige como dosis 6ptima a la aplicacion del Fe (II) de 20
mg/l, que alcanza un 60% de remocion. Esta dosis
seleccionada al no ser tan elevada permitird disminuir la

generacion de lodos al final del proceso.

Como podemos observar al incrementar la dosis de Fe(ll) a 40
mg/l disminuye el porcentaje de remocion esto ocurre debido a
que un exceso de catalizador tiende a inhibir la produccion de

radicales hidroxilos.

Investigaciones anteriores [9 y 42], muestran que existe un

limite de dosificacion del catalizador en el proceso de foto-
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Fenton, el cual se evidencia cuando la eficiencia de las

reacciones comienza a disminuir.

No se evidencia mayor porcentaje de remocién de carga
organica debido a que los radicales hidroxilos llegan a

reaccionar con el Fe(ll) tal como se muestra en la reaccion (9).

Fe**+OH —»O0H +Fe*" (Reaccion 9)
Esta reaccion produce la formacion de iones hidroxilo, siendo
reacciones de competencia a la reaccion de mineralizacion entre

el radical hidroxilo y la materia orgénica.

Determinacion de la dosis 6ptima del H,0,

Una vez seleccionada la dosis 6ptima de Fe (II) para el
tratamiento del efluente en estudio se varia la dosis de H,O;
para encontrar la su dosis Optima. Se realizaron ensayos
variando la dosis del agente oxidante, las dosis aplicadas fueron

de 05,1, 2,5,8y 10 ml en 100 ml de muestra.
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Grafica 4. Cinética del proceso de foto-Fenton variando la dosis de H,O, en
0.5, 1 y 2 ml, manteniendo constante la dosis de Fe (ll) de 20 mg/l en 100
ml de la muestra 2.

Elaborado por: Suarez G.

Al aplicar 0,5 ml'y 2 ml de H,O, no se tienen diferencias
significativas, ya que se alcanzan porcentajes de remocion del
12 % y 7%, respectivamente. A diferencia de la dosis de 1 ml
de H,O, que presenta un porcentaje de remocion de materia
organica del 22%. Por otro lado, los resultados obtenidos en el
apartado 4.1.2 indican un porcentaje de remocion del 60 % al

aplicar una dosis de 5 ml de H,O,,

Las siguientes pruebas se realizaron con la muestra M3 con la
finalidad de encontrar si se logra incrementar el porcentaje de

remocion de COT.
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En la Grafica 5 se muestra la cinética de mineralizacion al
aplicar dosis de 8 ml y 10 ml de H,O,, manteniendo constante

la dosis Optima de 20 mg/l de Fe(ll).

Muestra 3
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Grafica 5. Cinética del proceso de foto-Fenton variando las dosis de [H,0,]
en 8 y 10 ml, manteniendo constante la dosis de Fe (ll) de 20 mg/l en 100 ml
de la muestra 3.

Elaborado por: Suéarez G.

El porcentaje de remocion de materia organica al aplicar una
dosis de 8 ml de H,O, es del 51%, mientras que al aplicar 10

ml de H,O, se reduce al 46%.

En la Grafica 6 se evidencia los porcentajes de remocion

obtenidos al variar la dosis de H,O,
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Gréfica 6. Porcentaje de remocion de materia orgéanica variando las dosis
de [H,0,], y manteniendo constante la dosis de Fe (II) de 20 mg/l.

Elaborado por: Suarez G.

Los ensayos fueron realizados por triplicado con el fin de
realizar un andlisis estadistico que permita establecer si existe
o no diferencia significativa en la remocién. En la Tabla 4.3 se

observan los resultados de las repeticiones.
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Tabla 4.3. Resultados obtenidos al variar la dosis de H,0.

% Remocion % Remocioén % Remocion

Dosis H,O, de 2 ml | Dosis H,O, de 5 ml Dosis H,O, de 8 ml

7 60 51
9 59 50
6 61 53

Elaborado por: Suarez G.

La hipétesis nula (Ho) que sera aceptada o rechazada al final

del andlisis de varianza (ANOVA) es:

Ho: No hay diferencia significativa entre las dosis de H;O,

aplicadas al efluente del laboratorio.

Este analisis estadistico se realizé en Microsoft Excel®, través
de la opcién Analisis de Datos, cuyos resultados se muestran

en el Anexo 2.

El valor de F calculado es 1266,59 y es mayor al valor F critico

para un factor de probabilidad p = 0,05 de 5,14.

Se concluye que la hipotesis nula (Ho) es rechazada, por lo

tanto se puede decir que si existe diferencias significativas en
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los resultados del porcentaje de remocién de materia organica

del efluente de laboratorio de andlisis quimico.

Por lo cual, la dosis éptima de H,0O, es de 20 mg/l. Se podria
pensar que un incremento de la dosis de H,O, debid
incrementar la eficiencia de las reacciones, sin embargo al igual
que con un exceso de catalizador, un exceso del agente
oxidante también genera reacciones de competencia, tal como

muestra la ecuacion 10.

H,0,+OH—HO, +H,0 (Reaccién 10)
Esta reaccion muestra que un exceso de H,O, que reacciona
con radicales hidroxilos producen radicales perhidroxilos (HO," ).
A pesar que los radicales perhidroxilos son agentes oxidantes,
su potencial de reduccion (-1.78 V) representa la mitad del
radical hidroxilo (-2.80 V), lo cual afecta la degradacion de la

materia organica.

Finalmente, se puede ver que la dosis 6ptima el cual fue de
H.O, es 5 ml con una dosis de Fe (II) de 20 mg/l, en un tiempo

optimo de 20 minutos.
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Aplicacion de escala piloto

La escala piloto fue desarrollada con las condiciones 6ptimas
determinas en el apartado anterior. En la Figura 4.1 se muestra

el sistema instalado que consta de:

e 1 reactor de capacidad 5 L
e 4 lamparas UV con una longitud de onda (A) de 254 nm 'y
16 watts de potencia cada una.

e 1 agitador magnético

e 1 bomba peristaltica

Efluente, pH 2.8

Lamparas

Reactor

Agitador
magnético

Figura 4.1. Sistema de Tratamiento de foto-Fenton a escala piloto

Elaborado por: Suéarez G.

Se determind el caudal éptimo utilizando la ecuacion 2.
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eactor /.. Ecuacion 2

Qa ua ..
9 retencion

Se consideré un tiempo de retencion de 20 minutos, y se
determind que el caudal éptimo para este efluente es de 47.5

ml/min, de acuerdo al volumen del reactor.

La bomba peristaltica se regulé a una velocidad de 43 RPM

gue permitia obtener el caudal de 47.5 ml/min.

La dosis de Fe(ll) fue calculada utilizando la ecuacion 3.

PM FeS0,.7H,0

Dosis de FeS0,.7H,0 =
PM Fe

x (Dosis de Fe (II))

Ecuaciéon 3

Se afadio el catalizador a la muestra de agua una vez que este
fue regulado a pH 3 y se agitd en el envase de 1 Litro a 100
RPM. En la Figura 4.2 se observa la muestra de agua previa al

tratamiento en el reactor.
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Agitacion
a 100 RPM

Figura 4.2. Dosis de Fe (ll) éptima a escala piloto del efluente de laboratorio de
analisis quimico.

Elaborado por: Suéarez G.

La dosis de H,0,, fue calculada utilizando la ecuacion 4.

Volumen H202

Dosis deH;0, = Qqgua X Ecuacioén 4.

Vmuestra exp.

Se determin6 que se debe afadir 2.37 ml/min. Este
procedimiento se lo realiz6 manualmente con ayuda de dos
micro pipetas como se muestra en la figura 4.3 y se afadi6

continuamente este volumen cada minuto de reaccion.
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Figura 4.3. Dosis de H,0, Optima a escala piloto.

Elaborado por: Suarez G.

Se tomaron alicuotas de 20 ml cada 5 minutos hasta llegar a
los 20 minutos de reaccion, y se neutralizé6 cada alicuota con
solucién Na(OH) 1M. En la Figura 4.4, se puede apreciar un
cambio de coloracion de azul a marrén al modificar el pH y esto

se debe a que a un pH de 7 el catalizador de Fe (Il) precipita.

Muestra [ E  Muestra
pH 2,9

Figura 4.4. Neutralizacion del pH de la alicuota de 20ml del efluente del
laboratorio quimico.

Elaborado por: Suéarez G.
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La Cinética de mineralizacion del proceso foto-Fenton aplicado

a escala piloto se muestra en la Gréfica 7.

Muestra 2
350 &
300 ~
~

- 250 \*
E -
= 150 -$
o
© 100

50

0
0 5 10 15 20 25
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Grafico 7. Cinética de la degradacion de carga organica a escala piloto.
Aplicando 20 mg/l de Fe(ll) y 5 ml de H,0,.

Elaborado por: Suéarez G.

Se observa un porcentaje de remociéon del 52 % al aplicar el
tratamiento a escala piloto, lo cual no presenta diferencia
considerable con el porcentaje de remocion obtenido a escala

de laboratorio del 60%

Finalmente se caracterizo el agua tratada por el proceso de
foto-Fenton a escala piloto, con el fin de determinar si cumple
con la normativa ecuatoriana vigente. Vale recalcar que para la

medicion de la DQO y DBOs, se utilizo una solucion de catalasa
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a 0.1 g/l para eliminar el H,O, residual, y que este no interfiera

en las mediciones.



Tabla 4.4. Caracterizacién del agua tratada.
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Agua Sin tratar

% Remocioén

L.M.P Tulas

(alcantarillado)

Parametro Unidad (Muestra 2) Agua tratada
pH U de pH 2.3 6.9 67 5-9
COoT mg/I 317 153 52
DQO mg/l 4140 621 85 500
DBOs mg/I 180 311 Incremento 250
Color Pt-Co 198 *Inapreciable 98 *Inapreciable
SST mg/l 84 50 41 220

Elaborado por: Suarez G.
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La tabla 4.4 muestra mediante los parametros fisico-quimicos
un significante porcentaje de remociéon y se comparan el

efluente original y el agua tratada y neutralizada.

Con respecto a los solidos suspendidos totales presenta una

disminucion del agua tratada en comparacion con el efluente

como se muestra en la figura 4.5.

Figura 4.5. Parametro de Sdlidos Suspendidos Totales (SST) aplicados al
efluente y al agua tratada.

Elaborado por: Suarez G.

Es importante mencionar que al agua tratada se le realiz6 el
parametro SST al sobrenadante luego de la precipitacién del
Fe(ll). En la figura 4.6 se muestra un aspecto general del

efluente y el agua tratada por el tratamiento de foto-Fenton.



88

Figura 4.6. Apariencia del efluente y al agua tratada

por el proceso de foto-Fenton.

Elaborado por: Suéarez G.

Se puede observar la remocion del color con un porcentaje de
94%, en un tiempo de 20 minutos. Demostrando una alta
eficiencia en la degradacion del azul de metileno. En la figura
4.7 muestra la estructura del azul de metileno, el cual es

formado por una cadena larga de Carbonos [28].
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Figura 4.7. Estructura del azul de metileno.

Esta cadena larga fue degradada por los radicales OH -
transformandolos en cadenas cortas y mineralizandolos, lo
cual se demuestra por la remocién de color, DQO y COT. El
incremento de la DBOs demuestra que los compuestos
aumentaron su biodegradabilidad, a pesar de que no cumplen
con los limites maximos permisibles de la normativa vigente, se
muestra una disposicion del agua a ser tratada por un post

tratamiento biologico.

El indice de biodegradabilidad DBOs/DQO del efluente tratado
es de 0.50, lo cual demuestra que es factible el tratamiento

biolégico.
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Tratamiento del efluente de la industria textil.

El agua residual objeto de este estudio, fue tomada en una
Industria Textil llamada LASANTEX ubicada en el Canton de

Pelileo, de la Provincia de Tungurahua.

Entre los procesos mas comunes que desarrolla esta industria,
estan el lavado de jeans y el tefiido de los mismos. Por lo cual, la
composicibn de esta matriz de agua residual consta de
compuestos organicos biodegradables y no biodegradables [36],
entre los cuales esta el azul de metileno. Actualmente existen
varios tratamientos convencionales que se emplean, como el
tratamiento de floculacion y coagulacion, obteniendo bajos
porcentajes de remocion de la carga contaminante. Este
efluente, generalmente es descargado al alcantarillado mas
cercano y para ser enviado al Rio Patate, llegando asi al Rio
Amazonas y pudiendo afectar al area urbana y rural de la zona.
Esto con lleva a una seria problematica medioambiental, debido
a que estas aguas terminan siendo muchas veces utilizadas

para riego de cultivos.

Esta investigacion propone el tratamiento de foto-Fenton como
una alternativa viable que pueda degradar considerablemente

las concentraciones de los contaminantes presentes en las
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aguas residuales, y prevenir asi la contaminacion de rios

causada por tratamientos ineficaces.

4.2.1. Caracterizacion del efluente la Industria Textil.

La muestra fue recolectada en una caneca de 20 litros y fue
conservada a 4°C. En la tabla 4.5 se muestra el resultado de

los andlisis realizados al efluente sin tratar.

Tabla 4.5. Caracterizacion del efluente de la industria textil.

Parametro Unidad Efluente sin tratar
pH U de pH 6,8
CcoT mg/| 307
DQO mg/I 1583
DBO5 mg/l 135
Color Pt-Co 2480
SST mg/| 235

Elaborado por: Suarez G.

El indice de biodegradabilidad DBOs/DQO que se muestra en
la tabla 4.5 es 0.08 para el efluente textil. Por lo cual se anula

la opcidn de aplicar algun pre-tratamiento biolégico.
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Segun los resultados presentados, se puede observar una alta
carga de compuestos organicos, por los valores elevados de
COT y DQO. Segun la normativa ecuatoriana vigente, la DQO
esta por encima de limite maximo permisible de 500 mg/l. El
uso del colorante azul de metileno en sus procesos, se
evidencia en los resultados de color que es sumamente
elevado en estos efluentes, inclusive en una dilucién 1 en 20
del efluente adn se tiene una coloracion apreciable, lo cual no

cumple con la normativa ambiental vigente.

La carga de solidos en suspension también supera el limite
maximo permisible, y esto se debe basicamente al uso de
compuestos no solubles que se utilizan durante el tefiido de los

textiles para pantalones vaqueros.

Determinacion de la dosis 0ptima de H,O,.

Con el fin de encontrar la dosis Optima del reactivo oxidante, se
realizaron pruebas variando la dosis de H,O, en 50 mM, 100
mM, 150 mM, 200 mM y 250 mM, y manteniendo constante la
dosis de Fe(ll) en 1.8 mM. Estos valores fueron establecidos

basados en investigaciones anteriores [31 y 40].
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En el Grafico 8 se muestran los resultados obtenidos en

cuanto a la remocion de COT en un tiempo de reaccion de 30

minutos.
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Grafica 8. Cinética del proceso de foto-Fenton variando las dosis de [H,0;]
en 50 mM, 100 mM, 150 mM, 200 mM y 250 mM. Y manteniendo constante
la dosis de Fe (Il) en 1,8 mM.

Elaborado por: Suarez G.

Como se puede apreciar en todos los casos las reacciones de
oxidacion ocurren dentro de los primeros 10 minutos. A partir
de este tiempo no se observa una reducciéon considerable en el

COT.

En la Grafica 9 se observa el porcentaje de remocion obtenido

a los 30 minutos de reaccion para cada dosis aplicada.
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Gréfica 9. Porcentaje de remocion de materia orgéanica variando las dosis
de [H,0,] en 50mM, 100mM, 150mM, 200mM, 250mM. Y manteniendo
constante la dosis de Fe (Il) de 1.8 mM.

Elaborado por: Suarez G.

Como se puede apreciar al aplicar la dosis de 50 mM, 100 mM,
150 mM y 250 mM de H,O, se obtuvo un porcentaje de
remocion de COT del 42%, 40%, 37% y 23%, respectivamente.
Mientras que al aplicar una dosis de 200 mM de H,O, se
obtuvo un mayor porcentaje de remocién equivalente a 57%.
Se observa nuevamente el comportamiento obtenido con el
efluente del laboratorio quimico, puesto que un exceso de H,0,
ocasiona nuevamente una disminucion en la eficiencia de las

reacciones de oxidacion.

Con el fin de determinar si la dosis de 200 mM de H,O, permite

una remocion del COT significantemente mayor, se realizaron
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ensayos por triplicado, para analizar los resultados por medio
de la herramienta ANOVA. En la Tabla 4.6 se muestran los

valores de remocién obtenidos para cada prueba.

Tabla 4.6. Resultados obtenidos al variar la dosis de H,O,.

Dosis H,0, de 150 mM

., 0) HPA 0, 7
% Remocion Yo Remocion %o Remocion

37 57 23
39 59 20
37 57 25

Elaborado por: Suarez G.

La hipoétesis nula (Ho) que sera aceptada o rechazada al final

del analisis de varianza es:

Ho: No hay diferencia significativa entre las dosis de H;0O,

aplicadas al efluente de la industria textil.

Este analisis estadistico se realizé en Microsoft Excel®, traves
de la opcién Analisis de Datos, cuyos resultados se muestran

en el Anexo 3.

El valor de F calculado es 308.33 y es mayor al valor F critico
para un factor de probabilidad p = 0,05 de 5,14. Por lo tanto se

concluye que la hipétesis nula (Ho) es rechazada y se

Dosis H,O, de 200 mM Dosis H,O, de 250 mM
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evidencia que si existen diferencias significativas en los
resultados del porcentaje de remocion de materia organica del
efluente de la industria textil. Se concluye asi que la dosis

optima del H,O,es de 200 mM.

Determinacion de la dosis optima del Fe (ll).

Una vez seleccionada la dosis 6ptima del agente oxidante, se
procede a realizar pruebas variando la dosis de Fe (Il) en 0.9,
1.8, 3.6, 5y 10 mM de Fe (ll), utilizando la dosis Optima del
H,O, de 200 mM.

En la Gréafica 10 se muestran los resultados obtenidos para las
diferentes dosis aplicadas, utilizando un volumen de muestra

de 100 ml para cada ensayo.
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Grafica 10. Cinética del proceso de foto-Fenton variando la dosis de Fe (ll)
en 0.9, 1.8, 3.6, 5, 10 mM, y manteniendo constante la dosis de H,O, en
200 mM.

Elaborado por: Suarez G.

Se puede observar que el incremento de la dosis de Fe(ll) de
0.9 a 1.8 mM, permite incrementar la velocidad de reaccién. Sin
embargo, al incrementar la dosis de Fe(ll) de 1.8 a 3.6 mM, la
velocidad de reaccion disminuye, pero el porcentaje de
remocion alcanzado a los 30 minutos no se ve afectado. Por
otro lado un incremento mayor a 3.6 mM de Fe(ll), ocasiona no
solo una disminucion en la velocidad de reaccion, si no también

hace que disminuya la eficiencia de las reacciones de

oxidacion.
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En la Grafica 11 se muestran los porcentajes de remocion

obtenidos para las diferentes dosis de Fe(ll) aplicadas.
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Gréfica 11. Porcentaje de remocion de materia organica variando las dosis
de Fe (Il) en 0.9 mM, 1.8 mM, 3.6 mM, 5 mM, 10 mM y manteniendo
constante H,O, en 200 mM.

Elaborado por: Suéarez G.

Se observan porcentajes de remocion de 28 %, 36%, 17% y
18% para las dosis de Fe (Il) de 0.9 mM, 3.6 mM, 5 mM y 10
mM, respectivamente. Mientras que, para la dosis de 1.8 mM

de Fe(ll) se obtuvo un porcentaje de remocion mayor de 57%.

Con el fin de determinar si existe diferencia significativa entre
los porcentaje de remocién obtenidos, se realizaron
repeticiones de las pruebas, y se aplicé la herramienta ANOVA.
En la Tabla 4.7 se observan los resultados obtenidos de las

réplicas.



Tabla 4.7. Resultados obtenidos al variar la dosis de Fe (ll).
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% Remocidn

Dosis de Fe (Il) de

% Remocién

Dosis de Fe (ll) de

% Remocién

Dosis de Fe (Il) de

0.9 mM 1.8 mM 3.6 mM
28 57 36
21 59 37
18 57 34

Elaborado por: Suéarez G.

La hipoétesis nula (Ho) que sera aceptada o rechazada al final

del analisis de varianza es:

Ho: No hay diferencia significativa entre las dosis de Fe (ll)

aplicadas al efluente de la industria textil.

Este anélisis estadistico se realiz6 en Microsoft Excel®, través

de la opcién Analisis de Datos, cuyos resultados se muestran

en el Anexo 4.

El valor de F calculado es 555.06 y es mayor al valor F critico

para un factor de probabilidad p = 0,05 de 5,14. Por lo tanto

concluye que la hipétesis nula (Ho) es rechazada, por lo tanto
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se puede decir que si existe diferencias significativas entre los
porcentaje de remocion de materia organica obtenidos a
diferentes dosis de Fe(ll). De acuerdo a esto se selecciona la

dosis de 1.8 mM de Fe(ll) como dosis éptima.

Aplicacion a escala piloto.

Con el fin de determinar la reproducibilidad de los ensayos, se
aplicé la dosis Optima obtenida en los apartados anteriores a
escala de laboratorio. Para lo cual se utilizaron los siguientes
equipo:

e lreactor de capacidad 5 L

e 4 lamparas UV con una longitud de onda (A) de 254 nmy

16 watts de potencia cada una
e 1 agitador magnético

e 1 bomba peristéltica

Se siguié la misma metodologia que se llevdé acabo con la
muestra de agua proveniente de un laboratorio de analisis

quimico.

Se considera un tiempo de retencion de 30 minutos y se

determina el caudal 6ptimo para este tipo de efluente el cual
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fue de 21,8 ml/min. La bomba peristéltica fue regulada a 18

RPM donde se alcanzaba el caudal mencionado.

La practica se realizé utilizando un volumen de 1 litro del
efluente de la industria textil, para lo cual se requirié de 0.1001
g del FeS0,4.7H,0, lo cual representa la dosis de 1.8 mM. El
catalizador fue colocado en el volumen de muestra a tratar, y
se mantuvo una agitacion de 100 RPM para homogenizar la
muestra previa al proceso de foto-Fenton como se muestra en

la Figura 4.8.

Dosis del A Y
catalizador [

Agitacion
a 100 RPM

Figura 4.8. Aplicacién del catalizador Fe(ll) a la muestra

de agua de la industria textil.

Elaborado por: Suéarez G.
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La dosis H,O, se calculdé para dosificarla gradualmente,
durante el proceso, y se determiné un caudal de 0.09 ml/min
gue representa la concentracion de 200 mM. Este
procedimiento se lo realiz6 manualmente con ayuda de una

micro pipetas como se muestra en la figura 4.9.

Figura 4.9. Aplicacion del proceso de foto-Fenton al efluente

de la industria textil a escala piloto.

Elaborado por: Suarez G.

La Figura 4.10 muestra una alicuota tomada a los 5 minutos, la
cual primero se debe regular el pH a 7, luego esperar la
precipitacion de lodos, y finalmente la filtracion para poder
realizar la medicion del COT. Se observa una leve generacion

de lodos, por la precipitacion del Fe(ll) al neutralizar, y asi
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mismo una decoloracion de la muestra de agua sin necesidad

de filtrar.

Figura 4.10. Ajuste de pH de la alicuota del efluente de la industria textil y
filtracion del agua tratada.

Elaborado por: Suéarez G.

En la Gréafica 12 se muestra la cinética de reaccién del proceso
de foto-Fenton obtenida a escala de piloto, para el efluente de

la industria textil.
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Gréfico 12. Cinética de la degradacion de materia organica del agua tratada
de la industria textil a escala piloto.

Elaborado por: Suarez G.

Se observa que a los 5 minutos de reaccidn existe una
remocion de COT significativa, la cual incrementa hasta el 42%
al llegar a los 30 minutos de reaccion. Entre el minuto 20 y 25
no se observa una disminucién del COT, esto puede ocurrir
debido a la alta carga de sdlidos en suspension, que ocasionan
que el Fe(ll) no continien generando radicales hidroxilo,
porque tienen a formar complejos con estas particulas en

suspension.
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La eficiencia obtenida a escala piloto es menor que a la que se
obtuvo a escala de laboratorio por un 10%. Esto puede ocurrir
debido que a mayor escala, era mas probable la presencia de
sélidos en suspension ocasionando interferencias en el
proceso.

En la Tabla 4.8 se muestran los resultados de los analisis
realizados a la muestra tratada a escala piloto. Vale mencionar,
que previo al andlisis de DQO y DBOs se afiadio una solucion
de catalasa 0.1g/L para eliminar el exceso de H,O, de las
muestra de agua, puesto que este componente interfiere en el

analisis.



Tabla 4.8. Caracterizacion del agua tratada de la industria textil.

L.M.P Tulas
Parametro Unidad Efluente Sin Agua tratada | % Remocion (alcantarillado
tratar publico)

pH U de pH 6,8 7,1 5-9
COT mg/I 307 177 42 | -
DQO mg/l 1583 738 53 500
DBOs mg/l 135 10 93 250

Color Pt-Co 2480 *Inapreciable 99 *Inapreciable
SST mg/I 235 72 70 220

Elaborado por: Suarez G.
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Los resultados muestran que luego del tratamiento de
foto-Fenton se alcanza degradar alrededor del 50% de
la materia organica presente. A pesar de que el agua
tratada aun mantiene un valor de DQO por encima del
limite permisible, el color alcanza un porcentaje de
remocion del 99%. En la Figura 4.11 se muestra que
aun sin regular el pH de la muestra tratada esta ya

presenta una coloracion inapreciable.

Agua tratada
filtrada

Agua tratada
conpH?29

Agua tratada

conpH7.1

Figura 4.11. Degradacion del azul de metileno del efluente de la
industria textil a escala piloto.

Elaborado por: Suéarez G.

En la Figura 4.12 se muestra el aspecto del agua sin

tratar y el agua tratada.
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Figura 4.12. Apariencia del efluente sin tratar y al agua tratada de
la industria textil aplicando el proceso de foto-Fenton.

Elaborado por: Suéarez G.

Por otro lado, se observa que la DBOs alcanza un
remocion del 93%, mostrando asi que el proceso de
foto-Fenton tuvo alta eficiencia para degradar los
compuestos biodegradables presente en el agua.

Los soélidos suspendidos también disminuyen de
manera considerable, alcanzando un porcentaje de
remocion del 70%. En la Figura 4.13, se aprecia los

sélidos en suspension retenidos en la muestra tratada.
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Figura 4.13. Aspecto de los sélidos en suspensién presente en el
agua tratada de la industria textil.

Elaborado por: Suarez G.

En la Figura 4.14 muestra un aspecto general del
efluente y el agua tratada de la industria textil

aplicando tratamiento de foto-Fenton.

Figura 4.14. Aspecto del agua tratada de la industria textil
con el proceso de foto-Fenton.

Elaborado por: Suarez G.
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Se puede apreciar que el azul de metileno que estuvo
presente en el efluente de la industria textil fue
degradado mediante la aplicacion del proceso de foto-

Fenton.

Evaluacién de Costos.

El analisis de costos es uno de los puntos mas
importantes que se debe de considerar en el tratamiento
de las aguas residuales. Para esta evaluacion se
considero, el costo que representa la dosis determina de
Fe(ll) y peroxido de hidrégeno, asi también por el
consumo de acido sulfurico e hidroxido de sodio para la
regulacion del pH, y por otro lado el consumo de energia
eléctrica debido al uso de las lamparas UV. En la Tabla
4.9 se muestra en detalle de los valores cotizados por
dos proveedores del pais, vale mencionar que estos

precios incluyen IVA.
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Tabla 4.9. Precio de los reactivos y la electricidad utilizada

para el proceso de foto-Fenton.

Reactivo Unidad Costo
Per6xido de Hidrégeno al 30 % USD/kg 9
Sulfato de Hierro Heptahidratado | USD/kg 2
Consumo de Energia USD/ m? 0.97
de agua
tratada
Hidroxido de Sodio al 32%
USD/kg 0,56
Acido Sulfarico al 40 %
USD/kg 0.77

Elaborado por: Suéarez G.

La determinacion de los costos de reactivos utilizados
en la aplicacion del proceso de foto-Fenton se mostrara
en los Anexos del 6 al 9. Ademas se calcula el costo
por el consumo de energia se utilizo la ecuacion 5, la
cual permite obtener el costo de acuerdo al tipo de
lampara UV utilizadas, y la eficiencia de reaccion
alcanzada, dicha relacion fue determinada en estudios

anteriores [29].

EE/ ) = £e Ecuacion 5.

60.V. Log(<2)




Donde:

P: Potencia de la lampara UV (kW).

V: Volumen del agua tratada (L).

t: tiempo (min).

C: Concentraciones inicial y final.
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Tabla 4.10. Resumen de la evaluacion de costo del proceso foto-Fenton.

Proceso Efluente H.O, FeS0,.7H,0 Energia NaOH H,SO4 Costo
USD/m® usb/m?® Eléctrica | USD/m*® | USD/m® | USD/m®
USD/m®
foto-Fenton Laboratorio
Quimico 65,25 0,01 0,65 0,24 | - 66,15
foto-Fenton Industria Textil 6,67 0,54 1,94 0,17 0,34 9.66

Elaborado por: Suéarez G.
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Se observa, un alto costo del tratamiento de foto-Fenton para el
efluente de la industria textil, que basicamente se debe al
consumo del reactivo oxidante. Es importante mencionar que
estos costos pueden reducirse si previo a la aplicacién del
proceso de foto-Fenton se aplica un tratamiento convencional
gue disminuya la cantidad de sélidos en suspension, y materia

organica.

Por otro lado, el costo del tratamiento foto-Fenton para el
efluente del laboratorio quimico es elevado, se debe comparar
este con el costo que representa actualmente la gestion de

estos desechos.

En el aflo 2014 estos efluentes fueron almacenados vy
posteriormente enviados a un gestor ambiental, el cual cobra
un valor de acuerdo al volumen que va a ser recibido. En la
Tabla 4.11 se muestra el detalle de los costos de acuerdo a un

volumen de referencia de 260 Litros.



Tabla 4.11. Costo del gestor ambiental al enviar el efluente

del laboratorio de analisis quimico.
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Costo Costo Costo
Destino Cantidad | Transporte Volumen Total
(L/afio) (USD) (USD) (USD)
Gestor
Ambiental 260 360 430 790

Elaborado por: Suéarez G.

De estos 260 litros se estima que 240 litros corresponden

al

efluente que contiene azul de metileno, en 1 afo. Se utilizé la

Ecuacion 6 para determinar el costo por litro de agua a tratar.

Costo por m3

__ Costo Total (USD)

Vol (L)

Ecuacién 6

En la tabla 4.12 se compara el costo que representa el gestor

ambiental, y el costo que representa el tratamiento foto-Fenton.
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Tabla 4.12. Comparacion de costos de tratamiento para el efluente

del laboratorio de analisis quimico.

Costo
Destino (USDIL)
Gestor ambiental 3.3
Proceso foto-Fenton 0,01

Elaborado por: Suéarez G.

Esto muestra que el aplicar el proceso de foto-Fenton al
efluente del laboratorio de andlisis quimico representaria un
ahorro aproximado de 3,29 USD/L. Ademas, que se realiza un
tratamiento que permite la mineralizacion de los compuestos
oxidables presentes en el agua, lo que reduce las emisiones de

CO, a la atmoésfera.
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CAPITULO 5

5. Conclusiones y Recomendaciones

5.1 Conclusiones

Al caracterizar el efluente del laboratorio de analisis quimico se
encontré6 una alta carga de materia organica y un color
apreciable, incumpliendo asi con el parametro de DQO vy color,
segun el limite permisible establecido en la normativa ambiental
vigente (TULSMA). De la misma forma, se encontr6 que el
efluente de la industria textil, contaba con una alta carga de
materia organica, y ademas su coloracion era mucho mayor,
debido a los soélidos en suspension que también tenian una alta

concentracion.
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Se logré determinar la dosis Optima de los reactivos H,O, y Fe(ll)
para ambos efluentes. Para el efluente del laboratorio quimico se
determind una dosis Optima de 5 ml de H,0,/100 ml de muestra
y 20 mg/L de Fe(ll). Mientras que para el efluente de la industria
textil, se obtuvo una dosis 6ptima de 200 mM de H,O, y 1.8 mM

de Fe(ll).

El proceso de foto-Fenton fue capaz de degradar la materia
organica, llegando alcanzar porcentajes de remocion mayores al
80% para la DQO, y mayores al 50% para el COT. Si bien el
agua tratada aun mantenia una concentracion por encima del

limite permisible, la remocion fue bastante significativa.

Durante las pruebas a escala piloto, se observdé una ligera
diminucion en los porcentajes de remocién de COT para ambos
efluentes, sin embargo aun se mantenia una remocion bastante
considerable de color y COT. Se determiné un tiempo de
reaccion de 20 minutos para el tratamiento del efluente de

laboratorio y 30 minutos para el efluente de la industria textil.

Luego del tratamiento foto-Fenton al efluente del laboratorio de
analisis quimico se obtuvo una remocion de DQO del 85%, COT
del 52%, DBOs del 86% y Color del 98%. Y para el efluente de la

industria textil se obtuvo porcentajes de remocién de la DQO del
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53%, COT del 42%, DBOs del 93%, SST del 70% y del Color del

99 %.

Esta investigacion logré obtener el costo de operacion que se
necesitara tener para la aplicacion del proceso de foto-Fenton. Al
tratar el efluente del laboratorio de analisis quimico, la alternativa
mas rentable fue de 66,15 UDS/m® mientras que para el

efluente de la industria textil el costo es de 9,66 USD/m®.

Recomendaciones.

Debido a que luego del tratamiento de foto-Fenton al efluente de
la industria textil ain no se cumplia con los limites maximos
permitidos, se recomienda aplicar un pre tratamiento fisico-
guimico como coagulacion y floculacién, que permita eliminar los
Sdlidos Suspendidos y parcialmente la carga organica, de esta
forma se lograra no solo disminuir las interferencias que hacen
las particulas en suspension al Fe(ll), sino también abaratar
costos de reactivos, puesto que disminuye la carga organica

inicial.

Por otro lado, dado que la muestra de agua tratada del

laboratorio de analisis quimico presenta un alto indice de
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biodegradabilidad se recomienda, realizar un post-tratamiento
biologico, para disminuir la materia organica que aun queda
presente y de esta forma llegar con parametros del efluente
tratado por debajo del limite maximo permitido.

Lo planteado podria realizarse en futuras investigaciones con el
objetivo de cumplir con el limite de aceptabilidad del libro VI del

TULSMA y cuidar nuestro medio ambiente.

Finalmente con el fin de disminuir costos, se recomienda también
la posibilidad de reciclar estos lodos generados luego del
tratamiento debido a la precipitacion del Fe(ll). De esta forma se
disminuiria el consumo de Fe(ll) y ademas se podria sustituir el
consumo de energia eléctrica que se requiere para la
generacion de energia UV con lamparas por el uso de la energia

solar.
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Andlisis de Varianza de las dosis del catalizador aplicados al efluente del laboratorio quimico.

Andlisis de varianza de un factor

| RESUMEN |
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Fe (I1): 10 mg/I 3 58 19,33 2,33
Fe (I1): 20 mg/I 3 180 60 1
Fe (I1): 40 mg/I 3 121 40,33 4,33
| ANALISIS DE VARIANZA |
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los
variaciones cuadrados libertad cuadrados F Probabilidad Valor critico para F
Entre grupos 2481,56 2 1240,78 485,52 2,32E-07 5,14
Dentro de los grupos 15,33 6 2,56
Total 2496,89 8
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Andlisis de Varianza de las dosis del agente oxidante aplicados al efluente del laboratorio quimico.

Analisis de varianza de un factor

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
H,0,: 2 ml 3 22 7,33 2,33
H,0,: 5 ml 3 180 60 1
H,0,: 8 ml 3 154 51,33 2,33
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los
variaciones cuadrados libertad cuadrados F Probabilidad  Valor critico para F
Entre grupos 4784,89 2 2392,44 1266,59 1,32E-08 5,14
Dentro de los grupos 11,33 6 1,89
Total 4796,22 8
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ANEXO 3

Andlisis de Varianza de las dosis del agente oxidante aplicados al efluente de la industria textil.

Analisis de varianza de un factor

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
H,0,: 150mM 3 113 37,67 1,33
H,0,: 200mM 3 173 57,67 1,33
H,0,: 250mM 3 68 22,67 6,33
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los

variaciones cuadrados libertad cuadrados F Probabilidad Valor critico para F
Entre grupos 1850 2 925 308,33 8,95E-07 5,14
Dentro de los grupos 18 6 3
Total 1868 8




Andlisis de Varianza de las dosis del catalizador aplicados

Analisis de varianza de un factor

ANEXO 4
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al efluente de la industria textil.

RESUMEN
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Fe (11): 0,9 mM 3 58 19,33 2,33
Fe (l1): 1.8 mM 3 173 57,67 1,33
Fe (11): 3.6 mM 3 107 35,67 2,33
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los
variaciones cuadrados libertad cuadrados F Probabilidad  Valor critico para F
Entre grupos 2220,22 2 1110,11 555,06 1,55E-07 5,14
Dentro de los grupos 12 6 2
Total 2232,22 8




ANEXO 5

CALCULO PARA LA DOSIS DE Fe(ll) PRESENTES EN

SULFATO DE HIERRO HEPTAHIDRATADO. FeS04.7H,0

Efluente del laboratorio de andalisis quimico

0 mg Fe (II) 1lg 1molFe 1molFeS0,.7H,0

L x 1000mgx 55,85gFex 1 mol Fe

278.05 g eS0,.7H,0
1 mol FeSO,.7H,0

= 0.0995 g FeS0,.7H,0

Efluente de la industria Textil

18mM Fe (II) 1mM FeS0,.7H,0 1 mol FeS0,.7H,0

L  ° 7 1mMFe(l) 1000 mM FeSO,.7H,0

278.05 g FeS0,.7H,0
1 mol FeS0,.7H,0

= 0.5005 g FeS0,.7H,0

132



ANEXO 6

CALCULO DEL COSTO PARA EL AJUSTE DE PH CON

HIDROXIDO DE SODIO AL 32%.

MNaOH _ 1molNaOH 40 g NaOH 1L
VSoLNaOH1 M 1 Litro 1mol NaOH 1000 ml

= 0,04 g NaOH puro/ml NaOH puro

Para el efluente del laboratorio de analisis quimico:

133

Costo (USD) _ 3,5mlINaOH _ 0,04 g NaOH 100 g NaOH 32% _ 0,56 USD 1Kg
Vol. m3 1L muestra 1ml Sol 32 g NaOH Kg 32% 1000 g
1000L _ USD

x—— =024 DY/,

Para el efluente de la Industria Textil:

Costo (USD) _ 2,3mlNaOH 0,04 g NaOH 100 g NaOH 32% _ 0,56 USD 1Kg
Vol. m3 1L muestra 1ml Sol 32 g NaOH Kg 32% 1000 g

1000L _ USD
X = =017 Y%/ 3

m3
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ANEXO 7

CALCULO DEL COSTO PARA EL AJUSTE DE PH CON ACIDO

SULFURICO AL 40%.

m HySO, _ 1mol HySO, y 28089 HpSO4 1L
Vsol HpS041M 1 Litro 1 mol HyS0, 1000 ml

= 0,09 g/ml

Costo (USD)
Vol. m3

_ 2ml H,SO0,1M 0,099 H,SO,puro 100 g H,S0,40%
~ 1L muestracruda”  1mlSolcion 40 g H,S0, puro x

0,77 USD 1Kg 1000 L
x I_x =034 USD/ .
Kg H,S0,40%  1000g~ 1m? m
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ANEXO 8

CALCULADOR DE COSTOS POR APLICACION DE SULFATO

DE HIERRO HEPTAHIDRATADO.

Calculo Costos Mensuales por Aplicacion de Sulfato Ferroso

Descripcion Valor Unidades
1,8 | mM FeSO,
Peso Molecular FeSO, 151,9 | g /mol
Volumen de FeSO,/volumen de muestra cruda 273,4 | mg FeS0O, /I cruda
Costo FeSO, 2 | USD/kg FeSO,
Costo por volumen de muestra cruda 0,55 | USD/m?® cruda
1.8 mmol FeSO, 151,9mg FeSO, mg FeSO,
X = 4—
l agua cruda 1 mmol FeSO, l agua cruda
USD 2 1kg mg FeSO, 10001
X x273,4 X
1kg FeSO, 10°mg lagua cruda™ 1m3

= USD 0,54 / m3 agua cruda
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