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Por mi raza hablara el espiritu FES Cuautitlan

RESUMEN

La contaminacion de cuerpos de agua, el costo elevado del tratamiento de aguas
residuales, la carencia cada vez mayor de agua con calidad potable, son unos de los
principales problemas ocasionados por la contaminacioén; contaminacion que es causada no
solo por desechos industriales sino también por los hogares, al utilizar el agua como medio
de transporte y dilucioén de los desechos humanos como orina y heces principalmente, los
cuales tienen un alto contenido de materia organica, nitrégeno, fosforo y potasio, por lo que

al descargar en cuerpos de agua, por el alto contenido de nutriente, se da la eutrofizacion.

La orina se considera un fertilizante efectivo para cultivos y plantas ya que contiene
los tres macronutrientes fundamentales para su crecimiento y desarrollo (N, P y K) pero su
aplicacion directa puede ser dafiina de acuerdo con las caracteristicas que demanda cada
cultivo. En este trabajo experimental se utilizo la orina para la recuperacion de fésforo en un

reactor a escala de laboratorio y de nitrogeno, en laboratorio y en torres empacadas.

La composicién quimica de la orina es muy compleja ya que se encuentran muchas
sustancias y elementos presentes en ella, el compuesto mayoritario es la urea la cual es la
principal fuente de nitrogeno (Strasinger, 2010). La urea de la orina se hidroliza muy
rapidamente por la enzima ureasa, produciéndose amoniaco y didéxido de carbono que se
encuentran su forma acuosa y modifican el pH de la orina. El amoniaco en equilibrio con el
amonio reacciona con el magnesio y los fosfatos que contiene la orina, precipitando asi la
estruvita (MgNH4PO4). Como el magnesio se encuentra en cantidades limitadas en la orina
comparada estequiométricamente con nitrégeno y fosforo, para la remocion de este tltimo
se dosifico MgCl, en solucidn y se recuperaron 161.2 gramos de estruvita, que incluye los

60.4 gramos que precipitaron antes del tratamiento en 90 litros de orina.

Las pruebas posteriores consistieron en la remocion de nitroégeno amoniacal de orina
humana mediante un proceso de sorcion. En el laboratorio, en las pruebas a temperaturas de
20 y 40 °C la cinética de desorcion fue de orden cero, mientras que la de 60°C fue de primer
orden; en el caso de las torres empacadas y de laboratorio para las pruebas de 20, 30 y 40 °C,
la desorcion fue de orden cero a estas condiciones de temperatura. La maxima recuperacion

de nitrégeno amoniacal en la solucion de (NH4)2SO4 fue de 2,648 mg NHa/L.

IINGEN “Sorcidn de nitrégeno amoniacal de la orina humana” I
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De acuerdo con los resultados obtenidos, se comprobd que aproximadamente el 93 %
de fosfatos puede ser removido de la orina humana y hasta el 94 % de nitrogeno en su forma
amoniacal, y que los productos resultantes del tratamiento (MgNH4PO4 y (NH4)>SO4) pueden

emplearse como fertilizantes libres de otros contaminantes del residuo.

Los coeficientes de transferencia de masa de las pruebas mas eficientes en el
laboratorio fueron de 0.3771 (h™') y 0.8331 para las pruebasa 20 ° C ya 60 ° C con 2 I/min,

respectivamente.

IINGEN “Sorcidn de nitrégeno amoniacal de la orina humana” II
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OBJETIVOS
Obijetivo general

Remover y recuperar el nitrégeno amoniacal presente en la orina humana, por medio

de los procesos de “sorcion”.
Objetivos particulares

e Precipitar el fosforo presente en la orina humana con objeto de incorporarlo al ciclo
productivo.

e Separar el nitrogeno contenido en la orina humana mediante proceso de sorcion para
un uso sustentable, estableciendo las condiciones de operacion para lograrlo.

e Conocer el efecto de las variables experimentales, evaluar la cinética de remocion de
nitrégeno amoniacal y los coeficientes de transferencia de masa.

e Evaluar el costo del tratamiento.

HIPOTESIS

Es posible remover y recuperar el nitrégeno amoniacal presente en la orina humana

mediante procesos de “sorcion’.

IINGEN “Sorcidn de nitrégeno amoniacal de la orina humana” III
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

Las condiciones de explotacion y consumo de recursos naturales para el beneficio de
la poblacion a nivel mundial provoca la escasez de los recursos no renovables, por lo que
actualmente se buscan nuevas estrategias de explotacion y uso de recursos, asi como el retiso

de los residuos para reducir el impacto ambiental.

El ecosaneamiento, que aplica una perspectiva ecosistémica, subraya la importancia
de cerrar ciclos, incluso reciclando los excrementos y aguas residuales de las viviendas

(Worldwatch Institute, 2007).

La orina es un residuo que contiene una gran variedad de compuestos tanto orgénicos
como inorganicos. La urea, CO(NH2)2, es el compuesto de mayor proporcion, por lo que en
la orina el contenido de nitrégeno amoniacal es elevado, mayor a 7 g/L. cuando ésta ya se ha
hidrolizado; la concentracion de fosfatos es de 0.8 a 2 g/L; la concentracion de potasio es de

2 g/L aproximadamente (Maurer, et al., 20006).

Tanto la aplicacion directa de la orina como fertilizante o el tratamiento para recuperar
nutrientes son alternativas de reciclado del residuo. En el tratamiento es posible separar los

nutrientes y aplicarlos de forma individual al suelo seglin sus requerimientos.

En este trabajo, dada la importancia que tiene el uso sustentable de los recursos, se
llevo a cabo la caracterizacion del agua residual (orina) y se experimentd la remocion y
recuperacion de fosforo y nitrogeno amoniacal de la orina humana. Para el caso del fosforo
se empleo un reactor probado para el mismo proposito por Fuentes y Martinez (2011)
dosificando Mg; en cambio, en el caso del NH3, y conforme a la informacion consultada, se
experimento el proceso de sorcién en laboratorio y en columnas empacadas a diferentes

condiciones de temperatura y gasto de aire, o relacion aire-agua en proceso intermitente.

Esta tesis consta de los siguientes capitulos: introduccion, antecedentes, metodologia,
resultados, analisis de resultados y conclusiones. En los anexos se incluye informacion sobre
el desarrollo de la metodologia, tablas de resultados, y algunas memorias de calculo del

analisis de resultados.



CAPITULO 2. ANTECEDENTES

La informacién obtenida de la revision bibliografica sobre la produccion de
fertilizantes, remocion de nutrientes de la orina, el uso de la misma como fertilizante; asi
como ventajas y desventajas se resumen en este capitulo con el fin de analizar el enfoque y
los datos relacionados con ello. Dentro de la remocion de nutrientes se hace referencia
especifica a fosforo y al nitrégeno amoniacal, en cuanto a qué técnicas y bajo qué condiciones

se aplican para lograrlo.
2.1 Obtencion y usos del N y P como fertilizantes

Los fertilizantes son una forma artificial de proporcionarle al suelo los nutrientes
requeridos por las plantas de manera asimilable, de modo que ellas puedan sintetizarlos y asi
suministrar sus necesidades nutricionales. Los nutrientes requeridos por las plantas en mayor
cantidad son, el nitrogeno (N), el fosforo (P) y el potasio (K) (Dalzell et al., 1991). En los
puntos siguientes se resume informacion del nitrogeno y fosforo, acerca de sus reservas y
produccion de fertilizantes a partir de ellos, con el fin de tener un panorama de la situacion

actual de demanda para la produccion agricola.
2.1.1 Nitrégeno

El nitrogeno molecular (N) es el elemento mas abundante en la atmosfera ocupando
un 79 % en volumen. Se obtiene industrialmente a partir de la destilacion fraccionada de aire
liquido, donde primero el aire atmosférico es procesado por licuefaccion. Esta consiste en el
enfriamiento realizado por comprension-expansion progresiva hasta la formacion de una fase
liquida rica en oxigeno (Hougen, et al., 1982), que condensa a una temperatura de -218 °C,
menor que la del nitrégeno, -209.86°C, (Perry et al., 2001) y una vez que se encuentren en
estado liquido se procede a la destilacion fraccionada, a través de un calentamiento gradual
con presion constante, siendo el vapor mas rico en nitrogeno ya que tiene un punto de
ebullicioén de -196°C y conforme se evapora la mezcla liquida se va enriqueciendo en oxigeno

con punto de ebullicion de -183°C (IPS, 1973).

El nitrogeno liquido se usa principalmente como refrigerante y conservador de
alimentos; en la medicina para conservar 6rganos, tejidos, embriones, etc. También se utiliza

en su forma gaseosa en la industria petrolera para purgar tuberias y reactores para evitar
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explosiones o incendios, para el inflado de llantas y neumaticos y para crear atmoésferas
protectoras y como gas criogénico para obtener temperaturas muy bajas de forma sencilla y
economica. Otra alternativa es utilizarlo como gas inerte de arrastre en técnicas analiticas

instrumentales. Algunos derivados de nitrogeno de importancia industrial son:

e (ianamida de calcio (CaCN2) es un abono con efectos secundarios herbicidas,
fungicidas, etc. Desde 1905 se produce mediante el sistema Frank y Caro y otros

similares mas simples a temperaturas muy altas por la reaccion 2.1 (Fink, 1988).

CaC,+N, — CaCN, + C (Reaccion 2.1)

También se utiliza en la industria metalurgica como agente desulfurante y para el

endurecimiento de acero.

e Amoniaco, es la aplicacion industrial de mayor relevancia del nitrogeno molecular,
el cual es requerido principalmente para la fabricacion de fertilizantes, acido nitrico

y productos de limpieza.

La produccion de los denominados fertilizantes nitrogenados ha aumentado en las
ultimas décadas, ya que el incremento de la poblacion y los estdndares cada vez mas altos de
calidad en alimentos ha propiciado la innovacion para el desarrollo industrial de dichos
fertilizantes. El amoniaco constituye la base para la produccion de los fertilizantes
nitrogenados, la gran mayoria de las fabricas tienen instalaciones que lo producen como el

caso de PEMEX, sin tomar en cuenta el uso final del mismo.

Los fertilizantes nitrogenados amoniacales se usan para que el nitrégeno amoniacal
se oxide a nitratos durante el ciclo de cultivo. Al aumentar la temperatura las bacterias
nitrificantes son mas activas, por lo tanto la rapidez de ésta transformacion aumenta durante

la primavera. De este tipo de fertilizantes, los mas usados son:

a) Amoniaco anhidro (NH3). Es un gas que contiene el 82.2 % de nitrégeno, mediante
presion se lica y de esta manera se usa en la agricultura (en depdsito ¢ aplicador
especial). Se inyecta en el suelo por medio de cuchillas que penetran, se requiere de

mucho cuidado ya que al salir al exterior, el gas licuado se convierte en gas. Es favorable
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usarlo en suelos humedos para incrementar la retencion por medio del cation NH4". El
proceso comercial que se utiliza en la obtencion es el Haber-Bosch que se lleva a cabo

mediante la reaccion 2.2 (Engel et al., 2007).

~N,(8) +>Hz(g) - NHs(g) (Reaccion 2.2)

b) Sulfato de amonio ((NH4)2SO4). En forma de cristales con 21% de nitrdgeno amoniacal
en masa. Es un fertilizante que ademas contiene del 23 al 24 % de azufre y es conveniente
su uso en suelos con pH altos y para cultivos con carencia de azufre. Su produccion se
realiza de acuerdo a la reaccion 2.3 burbujeando el amoniaco gaseoso en acido sulfurico

concentrado.
2NH3 + H2804 e (NH4)2$O4 (ReaCCién 23)

¢) Urea (CO(NHz)>). Contiene 46% de nitrogeno. Industrialmente se obtiene calentando el
carbamato de amonio, ver reaccion 2.4, el cual se obtiene haciendo reaccionar a presion

el amoniaco y el anhidrido carbonico.

A
NH,COONH, - H,0 + NH,CONH, (Reaccion 2.4)

En el suelo y en contacto con el agua, bajo accion de la enzima ureasa, se hidroliza
liberando amoniaco que tiende a elevar el pH, por lo cual se recomienda la aplicacion de
la urea en suelos con pH écidos. La reaccion 2.5 representa el proceso de hidrolisis de la
urea en presencia de la enzima ureasa; naturalmente se encuentra presente en la orina

como resultado del metabolismo de proteinas en los seres humanos y deméas mamiferos.

(NH,),CO0 + Hy0 ——3 HyNCOOH + NHs — 2NH;(g) + CO, (Reaccion 2.5)

d) Nitrato de amonio y calcio (5Ca(NO3)2.NH4NOs3-10H20). El nitrato de amonio que se
obtiene de la reaccion 2.6 neutralizando el 4cido nitrico con amoniaco (Hopp, 2005).

NH; + HNO; - NH,NO; (Reaccion 2.6)

Dicha sal en su estado puro es muy higroscopica por lo que se necesita afiadirle carbonato

de calcio para obtener el nitrato de amonio y calcio con formula
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5Ca(NO3)2.NH4NO3-10H20, que se utiliza principalmente en suelos acidos y cultivos
herbaceos (Guerrero, 1999).

e) Nitrosulfato de amonio (NH4NO;3 - (NH4)2SQOy4)). Fertilizante con el 26% de nitrogeno,
del cual el 6% es nitrico y el 19% amoniacal, se puede utilizar como abono de fondo para
tener los nutrientes disponibles en las capas mas profundas donde se encuentran las raices
o de cobertura. Se puede obtener por mezcla de soluciones salinas de nitrato de amonio
(NH4NO3) y de sulfato amoénico ((NH4)2SOs) o por neutralizacion de acido nitrico y

sulfrico con amoniaco (Fink, 1988).

Sin embargo, los fertilizantes nitrogenados disminuyen su efectividad en la
agricultura por la actividad microbioldgica y el lavado del suelo por el agua (Heinonen-
Tanski and Wijk-Sijbesma, 2005). El impacto ambiental de los fertilizantes nitrogenados
depende de diferentes factores como: el tipo de fertilizante, la composicion del mismo, el
tipo de suelo y cultivo al que se le va a aplicar, ya que puede contener demasiado nitrogeno
y no ser asimilado por el cultivo, o que tenga propiedades acidas o basicas y perjudique a las
caracteristicas del suelo; también como consecuencia del riego y la lluvia pueden ocasionar
contaminacion a mantos acuiferos por lixiviacion. El consumo elevado de energia para la
produccion de fertilizantes es otro factor de impacto ambiental, ya que la mayoria de los

procesos requieren temperaturas y presiones elevadas.

2.1.2 Fosforo

El fosforo no estéd libre en la naturaleza y comunmente se encuentra en su mayor
estado de oxidacion como fosfato, al menos en el planeta Tierra. El elemento es ampliamente
distribuido en esa forma en suelos, rocas, océanos, en todas las células vivientes, en la
mayoria de los alimentos y en muchos materiales fabricados por el hombre donde el
nitrégeno también se encuentra presente. Sin embargo, el fosforo estd generalmente ausente
en la atmosfera; excepto el fosforo atmosférico que se presenta en particulas de polvo sélo
en lugares especificos como en las minas de fésforo o industrias de manufactura que utilizan
sustancias que contienen fosforo, es un recurso natural, no renovable y que a la vez contiene
altas concentraciones de metales pesados, elementos radioactivos y tierras raras (Stoica et

al., 1997 y Sabiha et al., 2009, citados por Fuentes, 2011).



Se conocen mas de 300 minerales de fosfatos (en su mayoria ortofosfatos). Sin
embargo, solo los minerales del grupo de las apatitas se encuentran en suficiente abundancia
y concentracion como fuente comercial de este elemento. Los depositos de apatita ignea mas
comunmente encontrados consisten principalmente en fluorapatita, Caio(PO4)eF2, pero
también se encuentran la cloroapatita, Caio(PO4)sCl, y la hidroxiapatita, Caio(PO4)s(OH)a.
La apatita se encuentra mayoritariamente como depdsitos sedimentarios que también se
conoce como fosforita o roca fosforica. Los depdsitos mas grandes e importantes de fosforita
se encuentran en Marruecos, Estados Unidos, Rusia, Kazakstdn, China y Tunez. Otros
depositos se encuentran también en Togo, Senegal, Sudafrica, Argelia, Jordania, Egipto, Iraq,
Siria, Turquia, Israel, India, Brasil, Peru, Australia, Republica de Nauru y otras islas del
Pacifico, Estonia, Colombia, Venezuela y Chile. También hay depdsitos menores en paises
europeos como Gran Bretafa, Francia, Alemania, Espafia, Yugoslavia, en el sur de Italia y

Grecia (Cordbridge, 2013).

El fésforo (P) es un elemento muy importante para la industria quimica, donde
aproximadamente el 79% se utiliza para la fabricacion de fertilizantes, alrededor de 11 %
para los aditivos para alimentos de animales y aproximadamente el 7% para los detergentes

(Yinghao Liu et al., 2011).

Los fertilizantes fosfatados se fabrican descomponiendo quimicamente o triturando
los fosfatos naturales (Fink, 1988), el problema consiste principalmente en transformar los
fosfatos de forma que sean asimilables por las plantas. Los métodos para la fabricacion de
este tipo de fertilizantes es de acuerdo al tratamiento que se le da a los fosfatos, los cuales

son:

a) Fosfatos triturados, cuando los fosfatos naturales son blandos s6lo es necesario un
proceso fisico para molerlos finamente y convertirlos asi en fertilizantes movilizables (de
acuerdo a su solubilidad).

b) Fosfatos calcinados, donde las fosforitas naturales se mezclan con sales alcalinas para ser
sometidas a elevadas temperaturas y romper la estructura de la apatita. Los fosfatos asi
obtenidos suelen contener de 18 a 34 % de P20Os.

c) Fostatos atacados con acido, en el proceso de fabricacion se emplean fosforitas con una

riqueza en P20s de entre un 31 y 34 %, y acido sulftirico 62 a 72 % en una relacion de
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0,55 a 0,65 kg de acido por cada kilo de mineral; las fosforitas naturales deben de estar
bien pulverizadas para que el ataque con acido sulftrico sea rapido, y los productos

finales contienen entre 16 y 22 % de P»0s.

En los fertilizantes fosfatados por su origen mineral contienen otros nutrientes como:
azufre, calcio, magnesio, manganeso y silicio, y dependiendo del suelo al que se aplique
ayuda a acidificar o aumentar la basicidad. Pero al igual que los nitrogenados y a cualquier

fertilizante aplicado al suelo, puede tener efectos negativos de contaminacion por su mal uso

(Fink, 1988).

La produccion de fertilizantes en México se resume en la tabla 2.1 son reportados por

el INEGI en 2013.

TABLA 2.1 PRODUCCION DE FERTILIZANTES, DE 2005 A 2012 EN MEXICO (INEGI
2013)

(TONELADAS)
Productos 2005 ]2006 ]2007 ]2008 [2009 [2010 |2011  |2012
Fertilizantes | ¢, 01 13954381439312 502139553281 |531184 |502670 |558784
nitrogenados

Fertilizantes

294580 (312462 (545377600682 (1119845(1201991 (1154037 (1165041
fosfatados

Fuente: Para 2005 a 2010: INEGI. El Sector Alimentario en México, Varios afios. Aguascalientes, Ags., 2012.
Para 2011: INEGI. Boletin de Informacion Oportuna del Sector Alimentario, diciembre 2012. Aguascalientes, Ags., 2013.
Para 2012: INEGI. Boletin de Informacion Oportuna del Sector Alimentario, marzo 2013. Aguascalientes, Ags., 2013.

Conforme han pasado los afios la produccion de fertilizantes tanto nitrogenados como
fosfatados presentaron, en el caso de los primeros, se mantiene en términos generales sin
incremento, de 2005 a 2012, mientras que en los fosfatados se ha casi cuadruplicado la

produccion.

2.2 Manejo y uso de los desechos humanos

A lo largo de la historia los métodos para el manejo y uso de los desechos humanos
han cambiado conforme la poblacion ha crecido. Cuando las civilizaciones eran ndmadas, el

problema para el manejo de los desechos humanos no tenia gran importancia, ya que al

7


http://www.financierarural.gob.mx/informacionsectorrural/Documents/Boletin%20Agroalimentario%20INEGI/BoletinAlimentarioDic12.pdf
http://www.financierarural.gob.mx/informacionsectorrural/Documents/Boletin%20Agroalimentario%20INEGI/BoletinAlimentarioMar13.pdf

moverse de un lugar a otro y ser poblaciones pequefias los desechos quedaban en los lugares
por donde circulaban. Conforme se fueron asentando, la poblacion fue creciendo y esto trajo
consigo el cuestionamiento del destino de los desechos humanos; en sociedades primitivas,
principalmente culturas asidticas muy antiguas, usaban sus desechos ya fueran heces u orina
como medio de composta en sus cultivos, teniendo asi control de dos variables de la vida
sedentaria; por un lado la necesidad de producir sus propios alimentos en base a la agricultura

y no s6lo a la caza de animales, y, por el otro, qué hacer con sus desechos.

A principios del siglo XIX el continente europeo se encontraba sumergido en una
epidemia de colera, nadie sabia la causa real, no hasta el descubrimiento de la bacteria en
1880 por Pasteur (Harremoés, 1999), cuando se comprendid el verdadero mecanismo de
transmision de las enfermedades por el agua que tuvieron un impacto en la aplicacion de la
tecnologia. Antes de eso la teoria miasmatica sostenia la creencia que las enfermedades eran
el resultado de un ambiente sucio (principalmente el aire) y, como era la teoria que prevalecia,
las ciudades tenian que ser limpiadas para evitar este tipo de enfermedades y el contacto
directo con la poblacion Es interesante el hecho de que la introduccion de agua potable y
alcantarillado se basa en un concepto falso, un mal entendido pero que funcion6. Aun asi este
sistema no era adecuado a las condiciones geograficas y topograficas, pero era de gran
utilidad también para recolectar agua de lluvia. El uso de agua en las ciudades se ha basado
en los siguientes conceptos: prevencion de enfermedades, medio de transporte para residuos

fuera de las ciudades y suministro de agua.

Pero como consecuencia de ello surgié otra problematica, qué hacer con la gran
cantidad de agua de transporte y las heces; asi como con otro tipo de desechos domésticos.
Es cuando el tratamiento de estas aguas residuales comenzd a ser de importancia en la
sociedad, ya que la produccion de aguas residuales a gran escala es una consecuencia
inevitable de las sociedades contemporaneas. Las aguas residuales son generalmente
peligrosas para la poblacion humana y el medio ambiente y debe tratarse antes de su

disposicion en los arroyos, lagos, mares y suelo.

El agua en general no esta limita en cantidad, pero si la de consumo humano, que en

el caso de uso agricola, se pierda y contamine durante el proceso, la estimaciéon mundial es



60% (WMO, 1997) para el riego. En el entorno urbano, el uso del agua es para contaminarla
ya que se utiliza como un medio de transporte. Por conceptos modernos, el agua utilizada
tiene que ser tratada antes de su descarga al medio ambiente, a pesar de no ser eficiente su
uso como medio de arrastre de residuos. Sin embargo, algunas sustancias son removidas
facilmente en las plantas de tratamiento y otras no, transfieren la contaminacién de un medio
a otro, del agua a so6lidos y al aire (Harremoés, 1999). Por lo tanto es necesario un cambio

dréstico en el uso del agua y los procesos de las plantas de tratamiento.

El tratamiento de aguas residuales ha cambiado desde el siglo pasado de un sistema
para la prevencion de enfermedades en sociedades urbanas hacia un sistema para la

proteccion del ambiente natural (Wilsenach, van Loodsrecht, 2003).

2.3 La orina humana como fuente de nutrientes y algunas aplicaciones en cultivos.

La orina humana es un liquido de desecho producido en el rifiébn por el cuerpo y
excretado por medio de la miccion. La orina contiene compuestos de bajo peso molecular.
(Tanmoy Karak et al., 2011) y presenta regularmente una coloracion clara, que en ocasiones
puede ser amarilla con tonalidades claras o un poco intensas. La orina fresca es ligeramente
acida, pero generalmente varia en un intervalo de pH de 6 a 7.5 aproximadamente y se

caracteriza por un olor débil.

La orina contiene la mayoria de los nutrientes excretados por el humano: 85-90 %
nitrogeno, 50-80 % fosforo, 80-90 % potasio (Larsen and Gujer, 1996). Consta de urea y
otras sustancias disueltas en agua, asi como también hormonas, farmacos y ciertos metales

pero en bajas concentraciones.

En la tabla 2.2 se presenta la composicion tipica de la orina de acuerdo a la fuente de

recoleccidn, y la diferencia entre la orina fresca y la diluida.

Las diferencias de los datos presentados se deben a la particularidad de la orina, es
decir, ésta varia de acuerdo a factores individuales como el metabolismo y dieta alimenticia
de cada individuo, que a la vez se encuentra influenciado por el estrato social y la zona

geografica de residencia.



TABLA 2.2 CARACTERIZACION DE ORINA HUMANA (Maurer et al., 2006).

PARAMETRO CONCENTRACION
FUENTE ESCUELAM | IBARDE | casamt | LR D | rresentic
Dilucién!! 0.33 0.26 0.75 1 1
pH 8.9 9 9.1 9.1 6.2
Nror (gnm??) 2610 1793 3631 9200 8830
NH4" + NHs (gv m?) 2499 1720 3576 8100 463
NOs™ + NO> (gnm?) 0.07 — <0.1 0 —
Pror (gp m™) 200 76 313 540 800-2000
COD (goz m3) _ 1650 _ 10000 —
K (gk m?) 1150 770 1000 2200 2737
S (gsm?) 175 98 331 5050 1315
Na (gnam?) 938 837 1210 2600 3450
Cl (gem) 2235 1400 1768 3800 4970
Ca (gcam?) 13.34 28 18 0 233
Mg (gme m?) 1.5 1 11.1 0 119
Mn (gvnm) 0 — 0.037 — 0.019
B (gzm?) 0.44 _ _ — 0.97

[a] dilucidn definida como Vg ina/ (Vorina+Vagua), [l s¢lo sulfato (SO4>—S), [ valor en orina fresca sin diluir, sin precipitar,
I Kirchmann and Pettersson (1995), 1 Udert et al. (2003a), B’ Jonsson et al. (1997), 1 Udert et al. (2005a), [*ICiba-Geigy
(1977).

Por ejemplo, en lugares como México, el consumo de sal en los alimentos es
excesivo, por lo tanto la presencia de cloruros serd en mayor concentracion en comparacion
a un individuo asidtico. De igual manera una dieta vegetariana contiene menos proteinas que
la dieta mixta de la mayoria de los habitantes de los paises industrializados (Helvi Heinonen-
Tanski et al., 2007). La orina de las personas en los paises tropicales en desarrollo puede ser
mas concentrada si la cantidad de agua potable es limitada y la sudoracion es alta, un aumento
en la sudoracion aumenta la excrecion dérmica de nitrogeno y por lo tanto disminuye la
excrecion renal de nitrogeno a la orina (Huang et al., 1975 y Takahashi et al., 1985, citados

por Helvi Heinonen-Tanski et al., 2007).

La dilucion es un factor importante de modificacion en la caracterizacion de la orina
porque las concentraciones varian de acuerdo al volumen. En la tabla 2.3 citada por Udert et
al., 2006, se reportan datos comparativos especificamente entre la orina fresca y almacenada,

donde se observan principalmente variaciones en el pH, nitrégeno amoniacal, urea, fosfatos,
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magnesio, calcio, carbonatos y alcalinidad. Estas variaciones se deben a que durante la
separacion, almacenamiento y transporte, la orina esta sujeta a varios procesos que ocurren
rapidamente (que se analizardn mas adelante) como la hidrdlisis de la urea, precipitacion o
volatilizacion, los cuales cambian significativamente la composicion de la orina (Tanmoy
Karak et al., 2011). Particularmente el aumento en la concentracién del amoniaco se debe a

la hidrélisis de la urea (Reaccion 2.5) donde se libera amoniaco y diéxido de carbono.

TABLA 2.3 CONCENTRACIONES EN ORINA FRESCA Y ALMACENADA (Udert et
al., 2006)

PARAMETRO UNIDAD ORINA FRESCA ORINA
PROMEDIO| %CV | RANGO |ALMACENADA!
Nror (mex - L) 9200 20 — 9200
Nitrégeno amoniacal | (mgy - L) 480 29 — 8100
Amoniaco NH;!! (mgn - LY 0.3 — — 2700
Urea (mgn - L) 7700 20 — 0
Fosfato tor! (mgp - L) 740 14 — 540
Calcio (mg -L1) 190 22 — 0
Magnesio (mg ‘L) 100 21 — 0
Potasio (mg ‘L) 2200 — 1300-3100 2200
Carbonato tor (mgc ‘L) 0 — — 3200
Sulfatol?! (mgsos™ L) 1500 29 _ 1500
Cloruro (mg ‘L) 3800 — 2300-7700 3800
Sodio (mg -L") 2600 — 1800-5800 2600
pH (—) 6.2 8 — 9.1
Alcalinidad(!l (mM) 22 — — 490
COD (mgoa2 ‘L") 10000 4000 — 10000
Volumen L) 1.25 0.61 — 1.25

[1] Valores simulados, [2] 95-100% del fosforo total (Ciba Geigy, 1977), [3] cerca del 90% del azufre total (Ciba
Geigy,1977).

Los metales pesados se encuentran presentes en ciertos alimentos, firmacos y en el
medio ambiente; su presencia en la orina humana se debe ya sea por consumo directo o
inhalacion (gases atmosféricos). En la tabla 2.4 se resumen concentraciones de metales
pesados en la orina, los cuales estan reportados en microgramo por litro, siendo los
componentes con menos concentracion en la orina, lo cual representa una ventaja en el
tratamiento de la misma, ya que los valores de concentracion estan dentro de los permitidos
por las normas para descargas de aguas residuales.
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TABLA 2.4 CONCENTRACION DE METALES PESADOS EN ORINA HUMANA
(Citada por Ronteltap et al., 2007)

CONCENTRACION (pgmeraL L)
METAL

[1] [2] [3]
cd 0.15 0.2 <1
Cr 4.05 3 19
Co 2.7 6.5 <5
Cu 146.95 155 2.5
Ni 4.45 121 61
Pb 14.85 2 <10
Zn 383 90 200
Al 220.5 197.5 —
Fe 120.5 185 —

Concentracion de metales de orina extraida de diferentes fuentes: Legend [ 1], Kirchmann and Pettersson (1995) [2], Jonsson

etal, (1997) [3].

Desde hace muchos afios en diversos paises se aplica orina en diferentes cultivos en
la fertilizacién como fuente de nutrientes para las plantas. A continuacion se resumen algunos

de los trabajos documentados.

Se ha utilizado la orina directamente en varios cultivos a lo largo del tiempo, y se ha
observado que la eficiencia es semejante a los fertilizantes comerciales. La mayoria de las
fracciones de nitrogeno en la orina son tomadas por las plantas de la misma manera que las
de la urea o de los fertilizantes de amonio con una eficiencia de nitrogeno de
aproximadamente el 90 % de la de los fertilizantes minerales (Jonsson et al., 2004). Por lo
tanto, la orina como fertilizante garantiza un mejor rendimiento al proporcionar mas
nutrientes en las fases posteriores de crecimiento y aunque el nitrégeno residual en el suelo
implica que habra posibles efectos al usar la orina directamente al suelo las emisiones de NH3
durante el almacenamiento y la difusion de la orina, pueden ser reducidos mediante una ligera
acidificacion. Una estrategia de fertilizacion Optima relativa al tiempo de aplicacion, la
técnica y la sustitucion de fertilizantes minerales es importante para la reduccion de la carga

del medio ambiente y evitar la compactacion del suelo (Tidaker, 2007).

El almacenamiento de la orina humana es una parte crucial antes de su aplicacion en

campos de cultivo. Las pérdidas de nitrogeno durante esta etapa pueden ser minimizadas
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reduciendo al minimo la temperatura, y evitando la aireacion sobre la superficie del liquido

en los tanques de almacenamiento.

La incertidumbre acerca de qué tan seguro es el uso de la orina como fertilizante se
debe a la presencia de patogenos; en la orina la contaminacion cruzada con las heces es el
motivo principal de presencia de agentes bioldgicos patdégenos, que originan riesgos a la
salud pero que se inactivan durante el almacenamiento de la orina (Schonning et al., 2002).
Para contrarrestar este problema se han introducido inodoros de separacion (Helvi Heinonen-
Tanski, 2007). Estos inodoros son equipados con dos orificios, uno delante para colectar la
orina y uno trasero para el material fecal. Por lo tanto, la orina se recoge por separado
(Hellstroma et al., 1999) en un tanque de almacenamiento. En la tabla 2.5 Helvi Heinonen-

Tanski et al., (2007) reportan bajos nimeros de microorganismos entéricos

TABLA 2.5 MICROORGANISMOS FECALES EN LAS MUESTRAS DE ORINA
SEPARADAS. (Citada por Helvi Heinonen-Tanski et al., 2007).

FUENTE DE COLII{IZ)};ﬁcES COLIFII())];#GES CLOSTRIDIOS

LA MUESTRA | ESCHERICHIA | ESCHERICHIA C()Flleggllfggﬂs ENTERgCOCOS %%Ds%?}?ﬁ])zss
DE ORINA COLI ATCC COLI ATCC (D] [E]

13706 15597
Jardin de nifios 13 3 170 70 33
Café 630 Ldl Ldl Ldl Ldl
Hogar privado A Ldl Ldl Ldl 16,000 Ldl
Hogar privado B Ldl Ldl Ldl 40 14
Hogar privado C Ldl Ldl Ldl Ldl Ldl
Mezclade A, B 420 2 1 2700 20
yC

Hogar privado D Nd Nd Ldl >850 Nd
Hogar privado E Nd Nd 2 >1000 Nd

Ldl = menos que el limite de deteccion (1/ml), Nd =no determinado

Muestras D y E fueron tomadas al principio del verano, las otras a principios de la primavera.

Las referencias ATCC 13706 y ATCC 15597, se refieren a procedimientos estandares de determinacion en laboratorios
de la empresa ATCC.

Como unidad formadora de placa/ml o unidades formadoras de colonias/ml , por colifagos y bacterias, respectivamente

presentes en orina humana sin almacenamiento previo al estudio; pero durante el
almacenamiento de la orina la mayoria de los microorganismos mueren debido a los valores

alcalinos de pH alcanzados por la hidrdlisis de la urea.
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Helvi Heinonen-Tanski et al., (2007) experimentaron con la orina humana, como
fertilizante en el cultivo de pepinos al aire libre en clima nordico (caracteristico de ciertos
paises de Europa del norte); logrando después de la fertilizacion con orina un rendimiento
similar o ligeramente mejor que el obtenido con fertilizantes minerales comerciales. Ademas
en los pepinos no se detectaron microorganismos entéricos (coliformes, enterococos,
colifagos y clostridios), en cuanto al sabor y apariencia fueron evaluados como igual de

buenos.

Pradhan et al. (2007) compararon cultivos de col usando como fertilizantes orina
humana, fertilizante mineral y un cultivo sin fertilizacion. Seleccionaron las calabazas ya que
requieren gran cantidad de nitrégeno durante su cultivo; el crecimiento de las plantas fue
monitoreado en 71 dias, y en cualquiera de los tipos de fertilizacidon crecieron bien pero
durante los dias 29 a 50 resulté mejor con fertilizante mineral; pero después del dia 36 las
plantas fertilizadas con orina tuvieron un crecimiento mas rapido y permaneci6é mayor que el
de fertilizante mineral en los dias restantes. Ciertamente en el sentido de higiene, su
tratamiento debe tener ciertas precauciones para evitar contaminacion y problemas a la salud;
pero este tabll social debe terminar si se quiere desarrollar tecnologias sustentables en el

aprovechamiento de nutrientes.

De acuerdo al estudio de Maurer et al. (2003), donde analizan y comparan gastos
energéticos de la remocion y recuperacion de nutrientes de aguas residuales, orina y la
produccion de fertilizantes de fuentes naturales (toman en cuenta solo el consumo de energia

fosil y electricidad) se tiene la informacion resumida en la tabla 2.6.

La mayoria de los fertilizantes nitrogenados requieren como materia prima el amonio
0 amoniaco, los cuales a pesar de la tecnologia avanzada que existe, es caro producirlos; estos
pueden ser recuperados de orina humana, la cual es un residuo con alto contenido de
nitrégeno que naturalmente lo convierte a amonio. La precipitacion de fosforo en plantas de
tratamiento de aguas residuales requiere mayor energia que la precipitacion como estruvita
del mismo en la orina; esto debido a que la orina es una solucion concentrada a diferencia de

las aguas residuales, por lo que su tratamiento resulta mas atractivo.
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TABLA 2.6 GASTOS ENERGETICOS DE REMOCION Y RECUPERACION DEN Y P,
EN ORINA Y AGUAS RESIDUALES Y PRODUCCION DE FERTILIZANTES DE
FUENTES NATURALES.

TRATAMIENTO EN WWTP 2l Elsgg(sig"[l\‘/igo
Denitrificacion ! 45 MJ/Kg-n
Precipitacion de fosforo 49 MJ/Kg-p
PRODUCCION DE FERTILIZANTES O CONSUMO
MATERIA PRIMA ENERGETICO
Fertilizantes nitrogenados 45 MJ/Kg-N
Fertilizantes fosfatados 29 MJ/Kg-p
Urea 54 MJ/Kg-n
Amoniaco 4501 3721 MJ/K g-N
Amonio 43 MJ/Kg-N
TRATAMIENTO DE ORINA Elsgll:(s}g};‘/igo
Reduccion de volumen (eliminacion del 90% de 35 MJ/Kg-v
H>0)
Produccion de estruvita (incluye 2.2 kg de P) 10281, 25141 MJ/K g-N
Arrastre con aire y produccion de (NH4)2SO4 90 MJ/Kg-N

[2] Wastewater treatment plant (planta de tratamiento de aguas residuales)
[l s¢ considera el nitrogeno convertido a N2 (gaseoso)

(112 partir de petroleo pesado

(2] con gas natural

BBlpara fijacion de nitrogeno

[l para fijacion de fosforo

Sin embargo, ciertas medidas preventivas se deben tomar en cuenta para el
tratamiento de la orina debido a sus propiedades. Vinneras et al., (2008) recomiendan que el
periodo de almacenamiento de la orina humana de 6 meses a 20°C o superior es seguro para

su uso sin restricciones con respecto a los agentes patdgenos y virus viables.

En el &mbito de su uso como fertilizante la orina humana puede ser utilizada para la

produccion agricola tomando en cuenta las siguientes precauciones segun Tanmoy Karak et

al., (2011):

e La aplicacion excesiva de orina humana aumenta la salinidad y la conductividad

eléctrica de los suelos tratados.
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e La orina humana es generalmente libre de patdgenos (gérmenes) que excreta por una
persona sana. Sin embargo, puede ocurrir después de la excrecion, la contaminacion
cruzada. Por lo tanto, la orina nunca debe ser aplicada directamente sobre la parte de
la planta a ser cosechada.

e Desde el punto de vista de higiene, la orina debe ser almacenada en un recipiente

sellado durante seis meses antes de la difusion, para limitar los olores o derrames.

Esto es considerando una aplicacion directa de la orina al area de cultivo; y aunque
es posible y eficiente se considera preferible la remocion de los nutrientes de la orina para
evitar algun tipo de factor negativo al suelo. Anteriormente se hizo mencion de la variedad
de componentes y concentracion en la orina debido no so6lo a cada individuo sino a las
condiciones geograficas y sociales; por tales motivos, la obtencion de materia prima para la
fabricacion de fertilizantes a base de nitrogeno o fosforo recuperado de la orina, tiene hoy

una relevancia importante para estudio y analisis.

2.4 Tratamiento y remocion de nutrientes (N y P)

Como el objetivo de esta tesis es remover nutrientes de orina humana, fue necesario
conocer acerca de los métodos empleados actualmente para este fin. Como el tratamiento de
orina a la fecha es poco conocido se compararon métodos empleados en tratamiento de aguas

residuales, ya que la orina es parte de la carga del agua residual en las plantas de tratamiento.

2.4.1 Aguas residuales

Las aguas residuales de los desechos domésticos son ricas en nutrientes como fosforo
y nitrogeno. A lo largo del tiempo se han empleado diferentes técnicas y procesos para
aprovecharlos, con el fin de aplicarlos en diversas areas que sean de utilidad para el ser

humano y para reducir los niveles de contaminacion que estos provocan al medio ambiente.

a) Fosforo: Grandes cantidades de fosfato presentes en aguas residuales es una de las
principales causas de eutrofizacién que afecta negativamente a los cuerpos naturales de

agua. Es deseable que el tratamiento de agua facilite la remocion de fosforo de las aguas
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residuales antes de que regresen al ambiente. En la tabla 2.7 se resumen los tratamientos

mas importantes para remocion de fosforo.

TABLA 2.7 PROCESOS DE REMOCION DE FOSFORO DE AGUAS RESIDUALES
(Luz E. de-Bashan et al., 2004)

PRECIPITACION CON METALES

REACTIVO AGREGADO A
LAS AGUAS RESIDUALES PRODUCE
FeSOy4 Vivianita (F62+)3(PO4)2 -8H,O
Los compuestos de aluminio que se forman
(Al(OH)3) dependen del tipo y la cantidad de materia
organica presente en el agua residual.
Calcio Hidroxiapatita, Caio(PO4)s(OH)>
Sales de magnesio Estruvita, MgNH4POj4 - 6H,O

SISTEMAS DE HUMEDALES ARTIFICIALES
MECANISMO PROCEDIMIENTO

En estado libre o inmovilizado en geles
polisacaridos. Las especies utilizadas incluyen
bacterias y microalgas.

Basado en el enriquecimiento selectivo de la
acumulacion de poli fosfato inorganico en
bacterias como un ingrediente de sus células. Se
trata del ciclo metabdlico microbiano a través de
varios biopolimeros acumulados (de-Bashan,
Bashan, 2004).

Adsorcion por medio de
microorganismos

Eliminacion bioldgica de
fosforo mejorada por sus siglas
en inglés (EBPR)

b) Nitrogeno: Por otra parte el nitrogeno en su forma amoniacal, principalmente como
amoniaco, se ha convertido en un problema ambiental cuando es descargado sin ningun
tratamiento, inclusive en pequefias cantidades tiene efectos negativos en la vida acuatica
(Degermenci et al., 2012). La aplicabilidad de las tecnologias de remocion de amoniaco
en general dependen de varios factores tales como: el nivel de contaminacion, seguridad
industrial, la reglamentacion ambiental (Zongli Xie et al., 2009). En la tabla 2.8 se
resumen los procesos mas comunes de tratamiento de aguas residuales empleados para la

recuperacion de nitrogeno.
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En la tabla 2.8 se resumen algunos de los procesos de mayor uso para la remocion de

nitrogeno de aguas residuales.

TABLA 2.8 TRATAMIENTOS PARA REMOCION DE NITROGENO DE AGUAS
RESIDUALES

PROCESO DESCRIPCION

Se realiza a altos valores de pH, en torres especiales para tal accion con un flujo de arrastre para
eliminar el compuesto no deseado en el liquido. Los parametros que afectan directamente la
eficiencia del proceso son la temperatura y el flujo de vapor (en este caso es aire) (Degermencia
et al., 2012). La extraccion con aire de amoniaco es un proceso ampliamente utilizado para el
tratamiento previo de las aguas residuales, pero una eficiencia de extraccion baja, el escalado y la
suciedad en la superficie de la torre empacada son los problemas mas importantes del proceso
(Xuejun Quan K., 2009).

Extraccidon con
aire

Es la oxidacion del amonio en un reactor anaerdbico que consiste en dos procesos independientes,
el primer paso es la transformacion de la mitad del amonio a nitrito debido a las bacterias oxidantes
(Castillo, 2005).

4NH4" +302 — 2NHs © + 2NO2 -+ 4H * + 2H20
El amonio y el nitrito resultante se convierten en el proceso de anammox a Nitrégeno molecular
Anammox NHs* +NOz " — N2 +2 Hz0
Es ideal para tratar aguas residuales con alto contenido de nitrogeno, pero baja concentracion de
materia organica en comparacion con los procesos de nitrificacion/desnitrificacion (Arrojo Belén,
2006).

Accion de bacterias que convierten el nitrdgeno inorganico y organico que hay en el agua residual
a nitrogeno gaseoso (N2). Este proceso se divide en dos etapas:

Proceso

Nitrificacion/ | nitrificacion — aerobia
Denitrificacion NH4* + 3/2 O2 — NO2+ 2H' + H20
NO2 + 1/202— NO3 -

desnitrificacion — anaerobia 6 NO3; + 5 CH30H — 5 CO2+3 N>+ 7 H20 + 6 OH

El amoniaco en solucion acuosa se encuentra como moléculas volatiles de NH3 y iones de NH4";
en éste método solo las moléculas volatiles son removidas. Es una técnica que requiere menos
energia y tiene potencial para el reciclado y la reutilizacion de las aguas residuales industriales, y
puede ser especialmente beneficioso para los flujos de aguas residuales que tienen una temperatura
alta pero relativamente bajos niveles de compuestos organicos volatiles y amoniaco (Zongli Xie
et al., 2009). Es un proceso térmico donde s6lo moléculas de vapor son transportadas a través de
una membrana micro porosa hidrofobica, ésta actlia como barrera para separar la solucion
alimentada (zona caliente) desde el permeado (lado frio), que contiene ya sea un liquido o una fase
gaseosa (Banat y Simandi, 1998, citado por Zongli Xie et al., 2009).

Destilacion por
membrana

La concentracion de amoniaco en aguas residuales es de aproximadamente 500 a 600
mg NHs/L, por lo que la carga volumétrica a los sistemas de tratamiento es muy elevada para
poder recuperar el nitrogeno amoniacal de forma rentable; aparte existen otros
inconvenientes de acuerdo a cada tipo de tratamiento; por ejemplo, en la extraccion con aire
la operacion tiene problemas para mantener control del pH necesario, los flujos de aire y la
temperatura; en los procesos anammox Yy nitrificacion/denitrificacion, es mantener las

condiciones anaerdbicas como son pH y temperatura para que las bacterias desempefien
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correctamente su funcidn; en la destilacion por membrana, mantener la temperatura es la
variable mas importante.

2.4.2 Orina humana

La orina es una fuente de nutrientes provenientes del cuerpo humano y se han
propuesto diferentes procesos para la remocion de dichos nutrientes con el fin de su uso en
productos beneficiosos para el campo u otros sectores. Es importante hacer hincapié¢ que la
orina humana es cominmente desechada con gran cantidad de agua, pero, si la remocion de

nutrientes es el objetivo, la orina debe tratarse tal cual.

El uso de la orina es problematico con respecto al manejo, almacenamiento y
transporte; Bo-Bertil et al. (2001) presentan un simple método para reducir sustancialmente
el volumen, consta en congelar la orina a una temperatura de -14°C donde aproximadamente
el 80% de los nutrientes pueden concentrarse en 25 % del volumen original. En otro enfoque
Mineo Ikematsu et al., (2007) proponen un tratamiento electroquimico que inactiva la ureasa
de la orina humana para permitir su almacenamiento sin el olor desagradable que lo
acompana. Esta orina puede ser reutilizada como agua de descarga en los inodoros como
medio para resolver los problemas de escasez de agua. Los tratamientos anteriormente
mencionados no tienen como objetivo la remociéon de nutrientes sino facilitar su
almacenamiento o posterior uso. Para la remocion de nutrientes de orina humana las técnicas

mas relevantes son:

a) Fosforo: De acuerdo a las caracteristicas de la orina, el nitrégeno y el fosforo son los
nutrientes en mayor concentracion y a la vez son los principales contaminantes de las
aguas residuales municipales y precursores de la eutrofizacion, por lo cual el estudio de
su aprovechamiento es de vital importancia. En la orina fresca la mayor parte del
nitrogeno se encuentra como urea ((NH2)2CO) (P. Kuntke et al., 2012). La hidrolisis de
la urea es un fenémeno ocasionado por la enzima ureasa, la cual hidroliza la urea a NH3

y CO2 como se mostro en la reaccion 2.5 y que sigue transcurriendo a través del tiempo.

A su vez, la ionizacion del amoniaco es rapida debido a la presencia del cation hidrogeno
H" que da el pH ligeramente acido de la orina, de acuerdo a la reaccion 2.7 formando

amonio
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H" + NHi3(ac) » NH4" (Reaccion 2.7)

Como se observo en la reaccion 2.5, el amoniaco y dioxido de carbono formados, al estar
en medio acuoso, entran en equilibrio con las formas idénicas como el amonio y los
carbonatos y bicarbonatos, respectivamente. Dichos equilibrios pueden ser observados en
las figuras 2.1 y 2.2 (Butler, 1998), de los cuales depende la precipitacion de los fosfatos
por el cambio de pH de la orina a condiciones basicas y al incrementarse la concentracion

de iones fosfato (ver figura 2.3) (Butler, 1998).

L2

OH

Figura 2.1 Diagrama de Sillén del amoniaco modificado de Butler, 1998.

g H IO -
. 2
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Figura 2.2 Diagrama de Sillén del sistema carbonatos modificado de Butler, 1998.
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-lop H]

Figura 2.3 Diagrama de Sillén del fosfatos modificado de Butler, 1998.

Precipitacion de estruvita. De acuerdo con investigaciones anteriores del tratamiento de
orina humana, una forma de recuperar los fosfatos de la orina es mediante la precipitacion
como estruvita (Udert et al., 2003, Bo-Bertil et al., 2000, Ronteltap et al., 2007, B. Etter et
al., 2011, Fuentes, 2011). La estruvita, MgNH4PO4 6H>0, sal mineral del grupo de los
minerales fosfatados que precipita naturalmente (la solubilidad varia de 231 a 195 mg/L para
0°C y 80 °C, respectivamente) (Perry, 1973) en la orina cuando la urea es hidrolizada y el
pH alcanza un valor de 9 aproximadamente, ya que se encuentran presentes todos los

constituyentes de la sal en forma soluble.

El reactivo limitante para la precipitacion (ver reaccion 2.8) en la orina es el
magnesio, ya que su concentracion (ver tablas 2.2 y 2.3) es mucho menor en relacion molar

al nitrégeno amoniacal y a los fosfatos.

Mg?* + NH,* + PO}~ —» MgNH,PO, | (Reaccion 2.8)

De acuerdo a Ronteltap et. al., 2010 y Fuentes y Martinez, 2011; el procedimiento de
precipitacion se realiza en un reactor de tanque agitado con efluentes de entrada de orina y
solucion de magnesio en los cuales se reportan que la relacidon molar para una buena

eficiencia estd entre 1.2 'y 1.5 de Mg : POs™>.

La estruvita se considera un fertilizante reciclable, respetuoso del medio ambiente y preferido

debido a que (a) contiene 12,6% de P, 5,7% N y 9,9% de Mg, (b) tiene la tasa de liberacién
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lenta, (c) tiene bajo contenido de metales pesados y (d) tiene menos pérdida por evaporacion

de nitrogeno en comparacion con otros fertilizantes como la urea (Yinghao Liu et al., 2011).

b) Nitrogeno

Tratamiento biolégico. La recuperacion de nitrégeno a través de la extraccion de
amoniaco es de uso intensivo de energia y requiere grandes cantidades de productos
quimicos. Por lo tanto, una célula de combustible microbiana (MFC por sus siglas en
inglés) fue desarrollada para producir energia de forma simultdnea que se recupera

amonio. En la figura 2.4 se muestra el esquema de una célula de combustible microbiana.

Amonio
recuperado

~

Montaje de la \

membrana

£ electrodo

Célula de o
nna

Orina - combustible
microbiana Tratada

NH,* NH;

Bio - anodo

-

cop 0,+2H,0+4e — 40H

Cétodo de Aire j

Figura 2.4 Esquema de MFC (célula de combustible microbiana) para recuperar amonio.

Produccion de
energia

/

Anodo

El amoniaco se recuperé mediante volatilizacion en el catodo debido al alto pH y ala
aireacion de gas y se absorbid en una solucion acida. Los electrones necesarios para el
transporte de NH4 * de 4nodo a catodo son producidos por los microorganismos en el
anodo. Los autores compararon los requerimientos energéticos con Maurer et al., 2003,
citado por P. Kuntke et al., 2012 (ver tabla 2.9) de la extraccion convencional de
amoniaco obteniendo los siguientes resultados y muestra que ésta puede ser una

tecnologia de recuperacién de amonio sostenible.

Nitrificacion- Destilacion. Udert et al., 2012, combinaron la nitrificacion biologica y la
destilacion para recuperar todos los nutrientes de la orina de fuente separada, con un
pretratamiento acido para evitar la volatilizacion de amoniaco. Posteriormente se nitrifico
en un reactor de biopelicula con membrana aireada, produciendo una soluciéon de pH 6.2
a 7 y una relacion amonio/nitrato de entre 0.87 y 1.15 g N/g N con una nitrificacion

méaxima de 1.8+ 0.3 g N/m?d. En la siguiente etapa la orina nitrificada se concentré en un
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reactor de destilacion a escala laboratorio, recuperando los nutrientes en polvo seco. El

solido contiene aparte de nitratos sustancias y elementos como sulfato, potasio y fosfatos.

TABLA 2.9 ANALISIS DE LA ENERGIA PARA LA RECUPERACION Y
EXTRACCION DE AMONIO NH3; CONVENCIONAL Y POR MFC (MICROBIAL
FUEL CELL).

RECUPERACION EXTRACCION
POR MFC CONVENCIONAL
Aireacion (kJ gN™) 10.93 26.3a
Energia progumda (kJ —6.69 0
eN")
CaO (k] gN™) b 13.9a
H,SO4 (kJ gN'1) —7.7a —7.7a
Rendimiento energético _

neto (kJ gN 1) 3.46 32.5a

a(Maurer et al., 2003).b no requerido.

Sorcion con aire (desorcion-absorcion): El amoniaco puede ser removido facilmente de
la fase liquida a valores altos de pH y subsecuentemente ser absorbido en acido sulfurico

en forma de sulfato de amonio ((NH4)2SOs4).

Basakcilardan-Kabakci et al., 2007 recuperaron amoniaco de orina humana separada, por
medio de la extraccion con aire en un sistema por lotes y una absorcion en solucion de
acido sulfurico concentrada con diferentes valores de pH y gastos de aire (ver figura 2.5)
; de esta manera analizaron la influencia de cada factor en el proceso. Calcularon los
coeficientes de transferencia de masa de acuerdo al distribuidor de aire empleado para
representar el contacto del aire con la orina, la transferencia mas alta que obtuvieron fue
de 0.085 g/h a pH de 12 y un flujo de aire de 0.21 m?/h. El analisis que presentan es
referido a la desorcion de amoniaco, determinaron la concentracion de amoniaco con
respecto al tiempo de prueba a diferentes condiciones. Reportan que un 92% del amoniaco
fue recuperado como sulfato de amonio, mas, sin embargo, no reportan resultados de la

absorcion de amoniaco en la solucidn acida.

En el trabajo experimental realizaron pruebas en un sistema por lotes, en este tipo de

operacion la transferencia de masa es modelada como la teoria de las dos capas “cada flujo
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presenta una resistencia a la transferencia de masa pero las concentraciones de ambos en

la interface estan en equilibrio”.

100 1 . N ' " 'y
A " " .
~ 80 4 A, . *
< . .
S 604 A * 4027w
E -
] A - 3
meam- . =02l m/
2
B . ¢ 012 m
20 1
0

0 2 4 6 8 10
time (h)
Figura 2.5 Remocion de nitrégeno amoniacal con respecto al tiempo, con gastos de aire

de 0.12,0.21 y 0.27 m*/h a pH=12 (Basakgilardan-Kabakgi et. al., 2007).

El tratamiento de la orina separada presenta varias ventajas para la remocion de
nutrientes como: ahorro de energia, prevencion de contaminacion, accesibilidad econémica
en comparaciéon con el tratamiento de aguas residuales, ya que éstas contienen diferentes

tipos de residuos y una gran cantidad de agua con las que son transportadas hasta las plantas

de tratamiento.

2.5 Proceso de sorcion de NH3

El proceso puede realizarse en diferentes equipos como en bancos de tubos, sobre
esferas aisladas, burbujeadores sobre el liquido, torres empacadas o en torres de platos. Las
torres empacadas son empleadas a nivel industrial tanto para la desorcion como para la
absorcion de gases inclusive para el amoniaco, ya que el tipo de contacto de los flujos en el

equipo permite una buena transferencia.

Consiste en la transferencia de masa de la fase liquida a la gaseosa, que se lleva a
cabo por el contacto del liquido que tiene el gas que se va a extraer con un gas que no lo

contiene inicialmente (Metcalf & Eddy, 2003).

La desorcion de nitrogeno amoniacal de un liquido depende de la transferencia de
masa provocada por el gas de arrastre, mientras que en la absorcion (en un liquido) depende

de la capacidad de la solucion absorbente. Las variables mas importantes que afectan el
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proceso en una operacion de desorcion-absorcion son el pH, la temperatura, el gasto de gas

de arrastre y la relacion de gas-liquido.
25.1 pH

De acuerdo con el diagrama de la figura 2.1 para que la especie predominante sea el
amoniaco es necesario desplazar el equilibrio a condiciones basicas. En cambio, en el caso

de la absorcion son necesarias condiciones acidas para favorecer la formacion de ion amonio.
2.5.2 Temperatura

La desorcion de amoniaco es también dependiente de la temperatura, como se reporta
en la figura 2.6. Al incrementarla, aumenta el porcentaje de amoniaco y la posibilidad de
mayor desorcion del agua o del residuo. Como ejemplo, para pH de 9, de cero a 40 °C, la

concentracion de amoniaco acuoso se incrementa de 10 a 60 %.

100 v 0
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o
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Figura 2.6 Efecto del pH y temperatura en la distribucion de amoniaco y del ion amonio en

agua (Negulescu, 1985).

Tal comportamiento se explica mediante la Ley de solubilidad de gases de Henry
(Citado por Metcalf & Eddy, 2003), que enuncia que el equilibrio o concentracién de
saturacion de gas disuelto en un liquido es una funcion del tipo de gas y la presion parcial del
mismo en contacto con el liquido, la relacion entre la fraccion molar del gas en la atmodsfera

y la fraccién molar del gas en el liquido viene dada por la ecuacion 2.1.
Pg = 5-Xg (Ecuacion 2.1)
Donde,
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pg, fraccion mol del gas en el aire (mol del gas/mol de aire)
atm(mol del gas/mol de aire))
(mol del gas/mol de agua)

H, constante de Henry(

Pr, presion total (atm)

Xg, fraccion mol del gas en el liquido (mol del gas/mol de agua)
mol del gas(ng)

X
&’ mol del gas(ng)+mol de agua(ny,)

El cambio en la constante de la ley de Henry con la temperatura puede estimarse

mediante la relacién de Van't Hoff —Arrhenius (ver anexo Al).
2.5.3 Gasto de gas de arrastre

La velocidad de flujo superficial del gas dentro de la torre y en contacto con el liquido
y el empaque es de gran influencia en la caida de presion de la torre, la cual aumenta si el
gasto del gas es muy alto comparado con el liquido, lo cual provoca la inundacion en el
sistema. Se debe tener en cuenta que el gasto de gas debe ser menor a la veocidad de
inundacion de la torre, pero no tan bajo como para requerir una columna mas grande

(McCabe et. al., 2007).
2.4.4 Relacidn gas-liquido

Para la operacion de torres empacadas se plantea un balance de masa de estado
estacionario (Metcalf & Eddy, 2003), de la remocion del gas disuelto en el liquido a tratar de

acuerdo a la figura 2.7, donde se representa una torre empacada de flujos a contracorriente.

Figura 2.7 Esquema de una torre empacada de flujos a contracorriente (Metcalf & Eddy,
2003)
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La representacion simbolica estd dada por la ecuacion 3.2.
LC, + Gy, = LC, + Gy, (Ecuacion 2.2)
Donde,

L, moles del liquido de entrada por unidad de tiempo

C,, concentracion del soluto en el liquido a la entrada en moles de soluto por mol de
liquido.

G, moles del gas de entrada por unidad de tiempo

Yo, concentracion del soluto en el gas de entrada en moles de soluto por mol de gas
(libre de soluto).

Ce, concentracion del soluto en el liquido a la salida de la torre, moles de soluto por
mol de liquido.

ye , concentracion del soluto a la salida de la torre, moles de soluto por mol de gas
(libre de soluto).

Combinando términos de la ecuacién 2.2, conocida como linea de operacion resulta
la ecuacion 2.3.
(Yo—Ve) = % (Ce—Co) (Ecuacion 2.3)

El equilibrio de esta linea est4 basada en la ley de Henry (Ecuacion 2.1). Si el gas de

entrada a la torre no contiene el soluto, entonces la ecuacion 2.3 se simplifica a la ecuacion

2.4.
Ye = % (Co—Ce) (Ecuacion 2.4)
Utilizando la ley de Henry, y, se define de acuerdo a la ecuacién 2.5.
H . .
Ye = 5-Co (Ecuacion 2.5)
Donde,

Ve, concentracion del soluto en el gas a la salida de la torre, mol de soluto por mol de
aire.
mol gas
m (mol aire)

( mol gas )
mol liquido

H, Constante de Henry,

Pr, presion total, atm.
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C,, concentracion del soluto en el liquido que esta en equilibrio con el gas que deja la
torre, mol de soluto por mol de liquido.

Despejando C, de la ecuacion 2.5 y suponiendo que la concentracion del soluto en el
liquido de entrada a la torre se encuentra en equilibrio con el gas a la salida, se escribe como

la ecuacion 2.6.

% = % (C"C—_OC‘*) (Ecuacion 2.6)

Donde el valor de G/L (relacion aire-liquido) representa el minimo de aire que se

puede usar para la desorcion en las condiciones de (y,, Ve = o Cy)- En la practica se utiliza
T

una relacion aire-liquido de 1.5 a 3 veces el minimo tedrico para una desorcion efectiva, sin
embargo la relacion no es limitante por si sola, sino por el tipo de contacto que existe debido
a otras variables que reflejan influencia en la relacion aire-liquido definido. La condicion
mas dificil en la operacion de torres empacadas es un buen contacto entre el liquido y el gas
(McCabe, 2007). Cuando hay bajas velocidades de liquido pueden suceder dos cosas: que
gran parte del empaque quede seco o que se estanque parte liquido, lo cual ocasiona la
canalizacion. La relacion entre el diametro de la torre y el del empaque se recomienda 8:1

como valor minimo, y el empaque debe colocarse aleatoriamente.
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CAPITULO 3. METODOLOGIA

El nitrégeno se encuentra como urea en la orina; ésta es degradada facilmente por
microorganismos a amonio, el cual es favorable para las plantas. Aunque el enfoque ha sido
practicamente hacia la precipitacion de la estruvita debido a la facilidad y la eficiencia del
proceso, la remocion de nitrogeno en su forma amoniacal es el tema de interés en este trabajo
experimental.

En este capitulo se describe el procedimiento empleado para el desarrollo
experimental de la investigacion, comenzando por la colecta y almacenamiento de la orina,
asi como los materiales, equipos, técnicas y métodos de analisis empleados y condiciones
experimentales de tratamiento. De acuerdo con la informacion consultada en antecedentes,
el proceso mas viable para remover y recuperar el nitrdgeno amoniacal de la orina es la
desorcion-absorcion objeto de este estudio. En la figura 3.1 se muestra en un diagrama de

flujo las etapas del tratamiento.
3.1 Colecta, almacenamiento y caracterizacion de la orina
3.1.1 Colecta y almacenamiento

La orina se colectd de una tuberia derivada de un mingitorio seco en el edificio 5 del
Instituto de Ingenieria de la UNAM que fluye a un contenedor de pléstico de 20 litros. La

orina colectada se almaceno en tambos de polietileno hasta tener el volumen suficiente.

Caracterizacién

Preclpllaclon de estruvita ]

|’Desorw:mn Absorcion de I\"H;,

Laboratorio

Temperatura: 20 °C Temperatura: variable Proceso intermitente a Proceso intermitente
Gasto de aire: variable Gasto de aire: 2 I'min temperatura de 20°C con variacién de
temperatura

Figura 3.1 Diagrama de flujo de las etapas del tratamiento.
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Se lograron almacenar 380 litros en dos tambos de polietileno de 200 litros. Dichos
recipientes permanecieron tapados a temperatura ambiente (£20°C). En la figura 3.2 se
presenta el diagrama del sistema para homogenizar el residuo y extraer muestras después de

2 meses de almacenamiento.

Conexion al Agitador

reactor de <—M M

precipitacion de
estruvita

X

O <L

Figura 3.2 Sistema de homogenizacion de la orina

Se acondicionaron los contenedores, el de almacenamiento y el de mezclado (figura
3.2), con accesorios para tuberia de PVC y manguera de plastico, para extraer muestras y
operacion de la bomba. Los agitadores se hicieron con varilla de acero inoxidable de 5/16”
0.79 cm)®, el material de las hélices fue de lamina de acero inoxidable, calibre 16 (1.52 mm

de espesor).
3.1.2 Caracterizacion

De acuerdo con la informacién consultada de los estudios previos que se han
realizado en la caracterizacion de la orina (Udert et al., 2006, Maurer et al, 2006), los
parametros mas importantes a conocer de acuerdo a lo consultado en antecedentes fueron:
nitrégeno, fosforo, metales (Ca®", Mg?*, K" y Na¥), pH, alcalinidad, densidad, viscosidad y

solidos totales, que se llevaron a cabo de acuerdo con los métodos resumidos en la tabla 3.1

También se caracterizo la orina al final del tratamiento para conocer los parametros
que mas influyen en el proceso; los métodos y equipos utilizados fueron los mismos que para
la caracterizacion de orina almacenada. En este caso los pardmetros que se determinaron
fueron: fésforo, nitrogeno amoniacal, pH, alcalinidad, metales (Na, K, Ca y Mg), turbiedad

y color.
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TABLA 3.1 PARAMETROS, METODOS Y EQUIPOS PARA LA CARACTERIZACION

DE LA ORINA
PARAMETRO METODO EQUIPO E INSTRUMENTOS
Nitrogeno Total Digestion Total Kjendahl BUCHI, modelo K-424

Nitrégeno amoniacal

Destilacion Primaria

BUCHI , modelo K-350

Fosfatos Colorimetria EPA 365.2+3
SPECTROQUANT NOVA 60
Nitratos Colorimetria ISO 7890/1
pH Potenciométrico Potencidémetro HANNA , modelo 8314
Alcalinidad Volumetria Potenciometro HANNA, modelo HI 8314
Metales(Na, K,) Flamometria CORNING 400

Espectrometria de Absorcion

Metales(Ca, Mg,) Thermo Scientific iCE3000

atomica
Soélidos Totales Gravimetria
Estufa FELISA 292, Mufla LINDBERG
Soélidos solubles totales Gravimetria )
51894, Balanza analitica SHIMADZU
Soélidos volatiles totales Gravimetria
AUY120
Sélidos suspendidos totales Gravimetria
Turbidez Turbidimetria Turbiquant (MERCK) 1100 IR
Color Colorimetria HACH DR/4000U Spectrophotometer
Densidad Gravimetria Balanza analitica SHIMADZU AUY 120
Viscosidad Viscosimetro Viscosimetro de Oswald

Nota. Durante la experimentacion y analisis se utilizo material de vidrio como vasos de precipitados, refrigerantes, matraces
de bola, pipetas, tubos de ensayo, tubos digestores, probetas, etc., que fueron previamente lavados con jabon extran libre de
fosfatos y agua destilada. Todos los reactivos utilizados fueron grado analitico. El procedimiento de cada método se presenta
en el anexo A2 (de A2.1 a A2.7)

3.2 Precipitacion de fosfatos

De acuerdo consultado en antecedentes, es conveniente la remocion de fosforo como
estruvita, ya que al hacerlo en una parte naturalmente, disminuye el costo de operacion y

ayudara a evitar interferencia de los fosfatos en la orina para la remocidén de amoniaco.

El reactor y la metodologia para la precipitacion de estruvita fue el utilizado por
Martinez y Fuentes, 2010. Al iniciar la prueba se conectaron las mangueras y accesorios entre
los tanques y el reactor, se pusieron en operacion las bombas de cada solucion (ver Anexo

A3.1), el tiempo de retencion hidraulica fue de 60 min, dejando sedimentar 60 min.
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adicionales al término de la prueba. En la figura 3.3 se esquematiza el equipo utilizado en un

diagrama de flujo para tratar 90 litros de orina.

sonn gL

Orina Orina

_ almacenada tratada
S E Estruvita E z

Figura 3.3 Diagrama de flujo de la precipitacion de fosfatos

MgcCl,

3.3 Pruebas de desorcion-absorcion de NH3

Debido a la poca informacion que existe al respecto de la recuperacion de amoniaco
de orina humana, se plantearon dos alternativas de experimentacion: una en el laboratorio
para definir condiciones de operacion (desorcidn-absorcion) en proceso intermitente y otras

en torres empacadas tomando como base los resultados de las primeras.
3.3.1 Laboratorio

Se modifico el pH con Ca(OH): hasta alcanzar un pH > 12, ya que para la desorcion
del amoniaco esa condicidon de pH es el mas eficiente de acuerdo a lo reportado en diferentes
trabajos y en el diagrama de equilibrio del amoniaco, tanto en la orina (Basakcilardan-
Kabakgi, et. al., 2007) como en aguas residuales (Gustin, et. al., 2011, Xuejun Quan, et al.,
2009, figura 2.6, Negulescu, 1985). Se necesitaron 29.2 g Ca(OH)2 Q.P (98.7%) por cada
litro de orina (Anexo A3.2).

De acuerdo con el inciso 2.5 las otras variables que afectan la desorcion de amoniaco
son: la temperatura, el gasto de aire; en el caso de la absorcion en medio acido, la
concentracion de la solucion es la variable a controlar para garantizar que el amoniaco pueda
reaccionar completamente con el dcido; y para ambos procesos (desorcidn-absorcion) en un

sistema de burbujeo directo, el difusor de aire también tiene un efecto importante.
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Como absorbente se utilizdé una solucion de H»SOs, en la cual al burbujear el

amoniaco desorbido de la orina ocurre la reaccion 4.1.
2NH; + H,SO, = (NH,),SO, (Reaccion 4.1)

Se realizd una prueba preliminar con una solucion acida de relacion estequiométrica
H>SO4: NH3 menor a 1 : 1 para ver si la absorcion no depende especificamente del acido.

Las pruebas para observar estos efectos se resumen en la tabla 3.2.

Tabla 3.2 CONDICIONES DE PRUEBAS A 20 °C Y AIRE (1.5 L/MIN)

SOLUCION
PRUEBAS ] DIFUSOR
ACIDA
1 H>SO4 0.1 N 1m
2 H,SO4 0.45 N 1m
3 H,SO40.45 N 201

1 comercial, ! de laboratorio

Las pruebas de interés para esta tesis fueron las que se realizaron variando la
temperatura y el gasto de aire en el laboratorio para conocer de acuerdo a las condiciones
presentadas en la tabla 3.3 si mejora la desorcion-absorcion de amoniaco bajo qué
condiciones. En el diagrama de la figura 3.4 se representa el sistema de operacion

experimental en el laboratorio.

1 Matraz de bola de 2 bocas 5 Rotimetro A

2 Matraz de bola 6 Baiio maria B Orina

3 Parrilla de calentamiento C Aire+NH,

4 Soporte 7 Termoémetro D Solucién de H,SO, (0.3 N)

Figura 3.4 Diagrama del sistema de operacion en laboratorio
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TABLA 3.3 CONDICIONES DE LAS PRUEBAS EXPERIMENTALES EN EL
LABORATORIO

PRUEBAS A 20° C

NUMERO | GASTO DE AIRE(I/min)

1 1

2 1.5

3 2

PRUEBAS CON AIRE= 2 I/min
NUMERO TEMPERATURA (°C)

4 40

5 60

Pruebas a 20 ° C y gasto de aire variable

Se adicionaron para cada prueba 300 ml de orina a pH de 12 en el matraz 1 de
desorcion, que fue modificado mediante la adicion de Ca(OH)> y después decantado. En el
matraz 2, de absorcion, se dosificaron por prueba 500 ml de la solucion acida de HoSO4 (0.3
N). Una vez interconectados los matraces la presion de aire fue regulada con un manometro

mientras que el gasto se reguld con un rotametro para cada prueba.
Pruebas con 2 I/min de aire y temperatura variable

Los volimenes utilizados de orina, de solucion &cida y modificacion de pH fueron en
las mismas condiciones que para la prueba a temperatura de 20°C. Se utiliz6 un bafio maria

para mantener la condicion de temperatura de cada prueba.
3.3.2 Torres empacadas

Con las pruebas del laboratorio se determinaron las condiciones para el caso de las
torres empacadas, con las discrepancias que eso implicd. Debido al consumo de cal en el
acondicionamiento del pH de la orina, en lugar de Ca(OH)> Q.P. se utilizo6 CaO industrial
porque se trata de tener el menor costo posible, de 82 % de pureza (ver Anexo A3.2). La
temperatura se controldo manteniendo la orina en bafio maria antes y después de fluir por la

columna.
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Las torres empacadas se construyeron de tubo hidraulico de PVC de 4” (10.16 cm)®,

ced. 40, bridadas en ambos extremos. Todo el material de la tuberia, valvulas y accesorios

fue del mismo que las torres pero de 2 ” (1.25 cm) ®@. Inicialmente se planed hacer las

pruebas con 20 litros de orina, sin embargo, como el proceso fue lento, hubo necesidad de

modificar el volumen a 2.5 litros para acelerarlo. El didmetro del empaque (esferas de vidrio)

fue de 1cm.

En la figura 3.5 se representa el diagrama de flujo de operacién en torres empacadas

y en la tabla 3.4 se identifican las condiciones experimentales de dichas pruebas.

TABLA 3.4 CONDICIONES DE PRUEBAS EN TORRES EMPACADAS

PRUEBA GASTO DE GASTO DE GASTODE | TEMPERATURA(°C)
ORINA A SOLUCION | AIRE(L/MIN)
TRATAR(L/MIN) | ACIDA(L/MIN)
110 1.73 3.04 4 20
210 4 4 8 20
310 6 6 6 20
41 43 3.95 6 20
50 43 3.95 6.5 30
61 43 3.95 6.5 40

(11 Pruebas con 20 litros de orina y solucién de absorcién (H2SO4 0.45 N)

[21 Pruebas con 2.5 litros de orina y solucién de absorcion (H2SO4 0.45 N)

AV Av.Ava

Jorre 1

Jorre 2

rAVAV.AV.A

V-08

V-04 10

Parrilla de iend 6

Aire

Solucién icida H,SO, (0.45N)

Rotimetro para aire

Baiio maria 7

Manémetro

Orina tratada (de PO2)

Tanque By C 8

Compresora

Orina tratada (de PO,> y NHy)

Solucién acida + (NH,),50,

formado

Termometro 10

Tanquede EY F

gln|w |

Aire+NH;

G

Aire

Bomba centrifuga

V01
a
V-08

Vilvulas de control de flujo

Figura 3.5 diagrama de flujo de las torres empacadas (sistema cerrado con flujos continuos)
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3.4 Costos del tratamiento

Se analizaron los costos generales del tratamiento en torres empacadas con el fin de
conocer la rentabilidad en base a la prueba mas eficiente a temperatura ambiente, ya que si
el proceso se considera como una alternativa para evitar el derroche de agua con calidad

sanitaria seria necesario un andlisis de ingenieria y economia detallado.

Para realizar un balance econdmico, se consideraron gastos fijos y variables de
acuerdo a la implementacion del sistema de operacion (se realizé amortizacion de equipos e
instrumentacion), los andlisis, mano de obra y reactivos empleados; por otra parte, para las

ganancias se determinaron los costos en funcion de los resultados experimentales obtenidos.
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CAPITULO 4. RESULTADOS

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos en la fase experimental, que

consistié en la caracterizacion de la orina humana antes y después del tratamiento, la

precipitacion de fosfatos, las pruebas de sorcion de nitrégeno amoniacal, tanto en laboratorio

como en torres empacadas.

4.1 Caracterizacion de orina almacenada

La orina, como se ha mencionado en los capitulos anteriores sigue una dindmica de

degradacion con el tiempo, fue de vital importante conocer las caracteristicas iniciales del

residuo para conocer los parametros que pudieran influenciar el tratamiento. En la tabla 4.1

se presentan los datos obtenidos de la caracterizacion de la orina almacenada.

TABLA 4.1 CARACTERIZACION DE ORINA ALMACENADA

(11 Adimensional,

PARAMETRO ORINA ALMACENADA (mg/L)
NHs-N 6874
Nror 7139
DQO 15750
pH 9.1
POs* 837
NO3> 44
Na 3055
K 2018
Ca 43
Mg 0.3
Sélidos totales 17780
Solidos volatiles totales 4850
Solidos solubles 6300
Soélidos suspendidos 9470
Densidad 20°C 1.02 2
Viscosidad 20°C 1.05 B!
Alcalinidad (mg CaCO3/L) 24420 141
Turbiedad(NTU) 330 B3
Color aparente (Pt-Co) 3353 [0
Color real (Pt-Co) 978 16]

2] g/em’, 3] centipoises, 4] mgCaCOs/1, BINTU, 1 pt-Co.
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Cabe senalar que la orina fue almacenada en un tanque cerrado a temperatura
ambiente entre 20 y 25 °C durante aproximadamente 2 meses. No se realiz6 caracterizacion

de orina fresca ya que no era el propdsito de experimentacion tratarla en esa condicion.

Como se observa en la tabla 4.1 la concentracion de nitrogeno amoniacal corresponde
ya al 96.3% de la del nitrogeno total debido a la hidrolisis de la urea (ver reaccion 2.5), por

lo tanto, puede esperarse buena remocion de amoniaco.
4.2 Precipitacion de fosfatos

Después de la remocion de fosfatos de la orina, se analizd para conocer la
concentracion de fosfatos y amoniaco, las cuales fueron 50.3 y 6268 mg/L respectivamente,

las cuales corresponden al volumen total de la mezcla entre orina y soluciéon de magnesio.
4.3 Pruebas de desorcion-absorcion de NH3

La sorcioén se llevéd a cabo en proceso intermitente, en el laboratorio y en las torres
empacadas, los resultados se presentan separados para posteriormente analizar e interpretar

las diferencias en cada proceso.
4.3.1 Laboratorio

De las pruebas preliminares realizadas en el laboratorio fue posible conocer el efecto
del tipo de difusores de gas de arrastre y la concentracion de solucion acida para la
absorcion. Se compararon dos tipos de difusores: uno de vidrio (bl), de burbuja pequeiia, y

uno comercial de los que se emplean en las peceras (b2), con burbuja de pequefia a mediana.

Esta prueba fue importante para determinar cudl de los difusores se emplearia en las
demas pruebas, el mas eficiente fue el bl y se utiliz6 en las pruebas posteriores. De acuerdo
con la figura 4.1 y caracteristicas de burbuja de cada uno, en el sistema empleado y para las
caracteristicas del mismo, las burbujas pequenas-medianas del b1 presenta mas eficiencia en
la transferencia, esto pudo deberse a que este difusor permitia mas turbulencia dentro del

sistema y el contacto entre las burbujas y el liquido fue mayor.
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Aire 1.5 LPM, T=20°C

2500
2000 - b
— o
1500 _ B o © ©
Z ODesorcion difusor 1
%01000 . = o O Absoricén difusor 1
500 < Desorcion difusor 2
& z O Absorcion difusor 2
0 B3 —
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Tiempo(h)
Figura 4.1 Efecto del tipo de difusor en la desorcion-absorcion de NH3

Otro efecto estudiado fue la influencia de la concentracion de la solucion de acido en
la absorcion, para observar si se presento saturacion de la solucion con amoniaco; esto es,
que la solucion debido a la estequiometria de la reaccion de formacion del sulfato de amonio

((NH4)2SOg4) fuera incapaz de absorber de manera eficiente el NH3.

2000

1500 a2
6558 DO gpO0Oooo

o © 0o 00O

1000

mg NH3

500 O O Desorcion
go O Absorcion

0

01 2 3 45 6.7 8 9 10111213 1415
Tiempo(h)

Figura 4.2 Comparacion la absorcion respecto a la desorcion con H>SO4 0.1 N, aire 1.5

I/min a20°C.

Para las pruebas siguientes de sorcion se empled una solucion acida con relacion
molar H>SO4: NH3 de 1.2 : 1, para garantizar que la solucion seria capaz de absorber el 100%

del amoniaco, claro tomando en cuenta una eficiencia total del sistema.

El lector debe tener en cuenta que dentro de éste capitulo las graficas 4.5 a la 4.9,
4.11ala4.13ydela4d.15ala4.17; en las que se compard la absorcion frente a la desorcion,
el amoniaco fue representado con unidades de masa (mg NH3). La desorcion se reporta como
la cantidad removida de amoniaco a un tiempo determinado, se realizd mediante las

ecuaciones 4.1 y 4.2; mientras que la absorcion es la masa de amoniaco absorbida a un tiempo
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determinado dado por la ecuacion 4.3 a partir de los resultados de cada prueba (ver anexos

A4.1, Ad.2).
MDNH3 = MONH3 - MtNH3 (Ecuacion 4.1)

Donde,

My NHy? amoniaco desorbido (mg NH3)
My, Hy amoniaco inicial en la orina a tratar (mg NH3)

M, Hy amoniaco residual de amoniaco a cada tiempo de muestreo durante la prueba
(mg NH3)

MDNH3 = Co,tNH3 * Vorina (Ecuacion 4.2)

Donde,

My NHy? amoniaco desorbido (mg NH3)
My, Hy? amoniaco inicial en la orina a tratar (mg NH3/1)
Vorina> Volumen de la orina (1)
My NH; = MO'tNH3 * Vi, s0, (Ecuacioén 4.3)

Donde,

M, Hy amoniaco absorbido (mg NH3)

My, Hy? amoniaco inicial en la solucion de absorcion de HoSO4 (mg NH3/1)
Vorina> volumen de la solucion acida (1)

Durante el tiempo de tratamiento y de acuerdo a los parametros establecidos en el
capitulo de metodologia se realizaron las pruebas en el laboratorio para observar la influencia

del gasto de aire y temperatura.

O Aire= 1 I/min O Aire= 1.5 I/min ¢ Aire= 2 I/min

50
x40 @8 8 o
3| © ° o o
7 20 ° R = R 8 °© o o
S
=10 ® 6 o o 3 B 8
Z 0
0 2 . 6 8 10
4F1emp0(h)

*concentracion molar ((mol/1)x107(-3))

Figura 4.3 Efecto del gasto de aire en la desorcion de amoniaco
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Figura 4.4 Efecto de la temperatura en la desorcion de amoniaco con aire de 2 1/min

En las figuras 4.3 y 4.4 se representa el efecto del gasto de aire y temperatura en la
desorcion, la cual en estos casos es reportada como la concentracion de amoniaco residual,

es decir, la concentracion que permanece en la orina a cada tiempo de muestreo durante el

tratamiento, de acuerdo a la ecuacion 4.4.

mg 1g 1mol NH mol NH .y
[NHslresiquar = Cn (T) * (1000mg) (17 g NH33) =] 1 ; (Ecuacién 4.4)

Como se observa en la figura 4.3 conforme el gasto de aire aumenta, la concentracion
del amoniaco residual disminuye en la orina por unidad de tiempo; siguiendo la trayectoria
de la curva, en el punto que ésta hace la inflexion, la concentracion de amoniaco ya no es
removida en cantidades representativas, de acuerdo a las condiciones de la prueba se llegé al
maximo de remocion. Por ejemplo, en la prueba realizada con 2 I/min de aire, a la hora 5 del
tratamiento se removid aproximadamente el doble en comparacion con la prueba con 1 1/min
(misma hora de tratamiento). De la figura 4.4 se observa que el aumento de la temperatura
reduce el tiempo de proceso, la concentracion de amoniaco en el sistema de desorcion

disminuye de manera favorable.

2000
[}
1500 g B o
= N
Z. 1000 - @
%ﬂ 500 i ODesorcion
o A Absorcion
a %
(U
0 2 4 6 10
Tiempo(h)

Figura 4.5 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3za 20 ° C con 1 I/min de aire
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Figura 4.6 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3a 20 ° C con 1.5 I/min de aire
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Figura 4.7 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3za 20 ° C con 2 I/min de aire
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. 2000 n )
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0 1 2 3 4
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Figura 4.8 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NHj3 a 40 ° C con 2 1/min de aire
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Figura 4.9 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcidon en masa de

NH3za 40 ° C con 2 I/min de aire

Tanto para las pruebas a temperatura como a gasto de aire constante, la absorcion

como tal en este proceso, depende de la capacidad de remocion, es decir, la desorcion a las

diferentes condiciones experimentales.
4.3.2 Torres empacadas
Proceso intermitente a temperatura de 20 °C

Las tres pruebas realizadas fueron operadas con carga de 20 L a temperatura ambiente

de 20 °C, con variaciones en gastos de orina, solucién acida y aire en las torres.

50
40 S S
"’; 0 E§ m m Q & & O S & o
S ARA A
= O
z 20
:...m <O Prueba 1
E 10 OPrueba 2
0 A Prueba 3
0 5 10 15 20 25
Tiempo(h)

*concentracion molar ((mol/1)x107(-3))

Figura 4.10 Efecto de la variacion de flujos de orina, acido y aire en la desorcion de

amoniaco en proceso intermitente con recirculacion a 20 °C

Las condiciones de cada prueba se reportan en la tabla 2.7 del inciso 2.4.3

correspondiente al capitulo de metodologia.

43



El tiempo de tratamiento disminuy6 conforme se increment6 el gasto de aire, aunque
como se observa en la figura 4.10 en la pruebas 2 y 3 el aumento de 8 a 10 I/min de aire no
se observo diferencia considerable en cuanto al amoniaco desorbido, comparando las pruebas
1 y 3 de4y 10 I/min si es importante la variacion en la remocién; ya que al mismo tiempo
de 12 horas, en la prueba 1 comparando con la prueba 2, la concentraciéon de amoniaco

residual es ain muy elevada.

25000 o
O
20000
O A
€ 15000 o A
Tz N
V4 A
a0 10000 N
g e ODesorcién
O
5000 A Absorcion
A A
0 @& =)
0 5 10 15 20 25

Tiempo (h)

Figura 4.11 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3s a 20°C, Aire= 4 1/min, Qorina= 1.76 1/min, Qéacido=3.04 1/min
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40000 A

en

o A

Z 30000 A

o8 A

£ 20000 A ODesorcién
10000 e A Absorcion

0B
0 5 10 15

Tiempo(t)
Figura 4.12 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3 a20°C, Aire= 7-9 1/min, Qorina= 4 /min, Qacido= 4 1/min
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Figura 4.13 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3a20°C, Aire=9-11 I/min, Qorina= 6 1/min, Qacido= 6 1/min

En las figuras 4.11, 4.12 y 4.13 es representada la absorcion en solucion acida del
amoniaco desorbido de orina humana de cada prueba, haciendo hincapié en que fue un
proceso intermitente con recirculacion. El aumento del gasto de aire y de las soluciones en el
proceso, benefician la rapidez de desorcion, comparando las pruebas 2 y 3 contra la prueba
1, pero al comparar la prueba 2 y la prueba 3 a pesar del aumento de los gastos la desorcion
fue casi la misma. Se observa que la absorcion fue eficiente y que tiene un comportamiento

similar al encontrado en las pruebas de laboratorio en cuanto a la dependencia de la absorcion

hacia la desorcidn.

Proceso intermitente a temperatura variable

Se llevaron a cabo con cargas de 2.5 L y con gastos de orina, solucion acida y aire
constantes, variando la temperatura de la orina. En la figura 4.14 se representa graficamente

los resultados de desorcion a diferentes temperaturas.

40 OT=20°C AT=30°C 0OT=40°C

30 TAp
®
T, 2%
S 20 o 2 2
£ 10 = R A Z o 0 o
s O o
Z 0

0 2 4 6 8 10 12
Tiempo(h)

*concentracion molar ((mol/1)x10°(-3))

Figura 4.14 Efecto de la variacion de temperatura desorcion de amoniaco en proceso

intermitente con recirculacion
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Las condiciones de cada prueba se reportan en la tabla 2.7 del punto 2.4.3

correspondiente al capitulo de metodologia.

El aumento de la temperatura en la orina disminuye el tiempo de tratamiento y
aumenta considerablemente la desorcion, coincidiendo con los resultados de las pruebas de
laboratorio a temperatura variable. Sin embargo, la absorcién es menos eficiente, esto puede
deberse a diferentes factores, en las pruebas a temperatura constante la absorcion fue
practicamente eficiente en todas las pruebas (ver figuras 4.15 a 4.17) lo que puede significar

es que parte del amoniaco desorbido se haya fugado por su volatilidad.
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Figura 4.15 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3a20°C, Aire= 6 I/min, Qorina= 4.3 I/min, Qacido= 4 I/min
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Figura 4.16 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3 a30°C, Aire= 6 1/min, Qorina= 4.3 1/min, Qacido= 4 I/min
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Figura 4.17 Comparacion de la capacidad de absorcion frente a la de desorcion en masa de

NH3a40°C, Aire= 61/min, Qorina= 4.3 I/min, Qéacido= 4 I/min

4.4 Caracterizacion de la orina tratada

4.4.1 Laboratorio

En la experimentacion en el laboratorio se analizé el volumen de orina tratado al final

de las pruebas; la filtracion fue necesaria en la caracterizacion por la precipitacion de CaCOs.

TABLA 4.2 COMPARACION EN LA CARACTERIZACION DE ORINA TRATADA A

NIVEL LABORATORIO Y LA ALMACENADA

ORINA TRATADA
PRUEBA | PRUEBA | PRUEBA | PRUEBA | PRUEBA
PARAMETRO ORINA ! 2 ? N >
ALMACENADA ["1=20°C, [ T=20°C, | T=20°C, | T=40°C, | T=60°C,
AIRE1 |AIREL5| AIRE2 | AIRE1 | AIRE1
1/min I/min 1/min 1/min I/min
NH;-N [ 6874 2484 1443 923 1209 529
pH 9.1 10.1 9.0 8.0 9.7 8.5
Alcalinidad (mg CaCO,/L) 24420 5874 5280 3300 5148 2970
Na [1 3055 2930 3030 3129 3129 3030
K 2018 2019 2142 2390 2019 2019
Call 43 878 1502 771 1015 1209
Mg 0.3 0.5 1.8 0.6 0.9 1.1
Turbidez (NTU) 330 75 253 108.1 223 54.3
Color real(Pt-Co) 978 495 415 507 488 518

U mg/1.
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De la tabla 4.2 se observan variaciones en los parametros determinados, de acuerdo a
la eficiencia de desorcion la cantidad de nitrégeno amoniacal disminuye del valor de la orina
almacenada en la muestra inicial (ver tabla 4.1) de manera significativa al igual que la
alcalinidad, color y turbiedad, mientras que los metales como sodio y potasio presentan
algunas diferencias en cuanto a un pequefio aumento, esto puede atribuirse a variaciones en
la determinacion o a contaminacion de los reactivos utilizados en el tratamiento (MgClz y

Ca(OH),) con estos metales.

El potasio es un elemento que podria recuperarse de la orina después del tratamiento
para remocion de fosforo y nitrogeno, lo cual es de interés ya que también es un nutriente

muy requerido para la fertilizacion de cultivos.
4.4.2 Torres empacadas

En esta etapa experimental el interés fue observar si existe una mejora en el proceso
de sorcion de amoniaco de orina humana empleando torres empacadas, que implican
diferencias en la transferencia de masa. Los parametros analizados durante esas pruebas
fueron limitados a nitrogeno amoniacal en comparacion con las pruebas en laboratorio por

cuestiones de tiempo y practicidad.

TABLA 4.3 CARACTERIZACION DE ORINA TRATADA EN TORRES EMPACADAS

NHs- N

PRUEBA (mg/L)
1 4625
2 3115
3t 3738
412 1246
51 1059
612 592

[2120 L en torres empacadas
[212.5 L en torres empacadas

4.5 Costos del tratamiento

Los costos de tratamiento se determinaron de manera muy general para saber si las
condiciones de operacion en las torres empacadas son redituables econdmicamente y para

tener una idea de qué tan caro result6 el tratamiento, pensando también en un posible
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desempefio a nivel industrial para el cual el andlisis de costo y la ingenieria deberia ser a

mayor detalle.

El analisis de costo se realizdo sOlo para la prueba mas eficiente en las torres
empacadas a temperatura ambiente (20 °C) a gasto de aire de 6 1/min con carga de 2.5 litros
de orina y solucion 4cida a las torres. Se consideraron los reactivos empleados para remocion
de fosfato, modificacion de pH y para absorcion de amoniaco, el consumo energético de la
compresora suministradora de aire, el costo de los equipos e instrumentos empleados para el

tratamiento.

Para realizar un balance de costos primero se determin6 cuales pertenecian a costos
fijos y cuales a costos variables, dentro de los costos fijos estan: la construccion de equipos,
su instalacion, instrumentos, accesorios y tuberia; y dentro de los costos variables se
encuentran: los reactivos empleados para el tratamiento, el analisis de muestras, el consumo

energético de los equipos y la mano de obra.

En la tabla 4.4 se resumen los gastos para el tratamiento de un lote de 90 litros de
orina, el costo de equipos e instrumentos se amortizaron con base en la vida 1til, la energia

eléctrica, reactivos y analisis el tratamiento para un lote de 90 litros de orina.

TABLA 4.4 COSTOS DEL TRATAMIENTO DE ORINA HUMANA EN UN LOTE PARA
90 LITROS

REACTIVOS, EQUIPOS Y COSTO COSTO COSTO ($)
OPERACION/ LOTE FIJO VARIABLE
MgCl,-6H,0 (0.3 Kg al 99%) X 7.89
CaO (2.2 Kg al 82.67 %) X 228.12
Energia eléctrica (697 KW) X 51.32
Analisis (2) X 48.00
Agua destilada (105 litros) X 252.00
H2S04 (1.1 litro al 97.93%) X 297.58
Equipos e implementos X 14.85
TOTAL 899.76

En este caso no se consideré mano de obra, ya que no fue parte del proceso, pero

pensando en la produccidn continua, para el tratamiento de los 90 litros el gasto seria de
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$2,4222 considerando el salario minimo y jornadas laborales de acuerdo a la ley. El total del

tratamiento se elevaria a $3,322.

Para determinar la rentabilidad del proceso fue necesario también conocer las
ganancias obtenidas de los productos resultantes del tratamiento, que en este caso fueron: la
estruvita y el sulfato de amonio, los cuales dependieron de la eficiencia de las etapas del

tratamiento.

Las ganancias se estimaron en el caso de estruvita, el porcentaje de nitrogeno y
fosforo; para el caso del sulfato de amonio, el porcentaje de nitrogeno debido a que los
fertilizantes se comercializan con referencia al porcentaje de nutriente que contiene. En la
tabla 4.5 se presentan las comercializacion delos productos obtenidos del tratamiento de orina

humana a las condiciones experimentales.

TABLA 4.5 PRODUCTOS Y COMERCIALIZACION DE LOS PRODUCTOS
OBTENIDOS EN UN LOTE PARA 90 LITROS

COMPOSICION PRECIO DE PRECIO DE

PRODUCTO | CANTIDAD %) PRODUCTO (3) | VENTA (5)
. N=10.2 8106/Tonelada 00
Estruvita 161.2 gramos P=225 2%
(NH4)2S04 36 litros N=21.2 1000/Tonelada ! 3.6
Total 5.8

1 De acuerdo a la Secretaria de Economia para el fertilizante fosfato monoaménico (N=12 %, F=22 %)

[2) De acuerdo a la Secretaria de Economia para el fertilizante (NH4)2SO4 (N=21.18 %)

Fl balance econdmico se realizé mediante la ecuacion 4.6.

Pérdida 6 Ganancia = Ventas — Gastos (Ecuacion 4.6)

Pérdida(—)6 Ganancia (+) = $5.65 — $3322.20 = —$3316.55

En este caso, el balance refleja pérdida pero es importante mencionar que si se
hubiera realizado la proyeccion a mas tiempo, el valor de los costos fijos amortizados se

reduciria y si mejora el sistema las ganancias aumentarian.
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CAPITULO 5. ANALISIS DE RESULTADOS

Los resultados obtenidos de la caracterizacion de la orina, la remocion de fosfatos y
nitrogeno amoniacal de la misma, fueron analizadas en este capitulo con el proposito de
entender a detalle lo sucedido durante las pruebas experimentales tanto en laboratorio como

en torres empacadas.
5.1 Caracterizacion de la orina almacenada.

De acuerdo con los resultados de caracterizaciéon reportados en la tabla 4.1
comparados con los de la tabla 2.2 los valores varian, esto se atribuye a las diferencias en la
alimentacion por la zona geografica donde fue recolectada la orina. En México, existe una
dieta alta en grasas, sales, condimentos, etc.; esto se ve reflejado por ejemplo en la alta
concentracion de sodio. También presenta variaciones con respecto a la orina fresca: en pH,
esto debido a la hidrolisis de la urea (ver reaccidon 2.5); en concentracion de magnesio, ya
que durante el tiempo de almacenamiento éste reacciona con los fosfatos y amonio para

formar estruvita.

En la orina humana almacenada los principales parametros que son de importancia y
efecto negativo en su descarga son los valores elevados en concentraciones de nitrogeno total
y amoniacal, alcalinidad, turbidez, sélidos totales y fosfatos. En el caso de potasio, por su
concentracion, pueden también ser objetivo de remocion, considerando que es un nutriente

requerido por las plantas y puede aplicarse como fertilizante.

Por lo tanto, el tratamiento de orina como agua residual es necesario. En este proyecto
experimental solo se realizaron dos tratamientos: remocion de fosforo y nitrogeno. En los
incisos de este capitulo se presentara el analisis de los resultados de cada etapa y el efecto

positivo o negativo que tuvo sobre estos parametros en la orina tratada.

5.2 Precipitacion de fosfatos

Se calcul¢ la eficiencia de remocion corrigiendo la concentracion de fosfatos al final
del tratamiento con respecto al volumen de orina tratada, de acuerdo a las ecuaciones 5.1, 5.2

y5.3.
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Para conocer la eficiencia del tratamiento, por medio de la dosificacion de una
solucion de Mg 2" en la relacion molar establecida para la precipitacion de estruvita, fue
necesario tomar en cuenta que al adicionar la soluciéon de magnesio el volumen de orina
tratada aumenta. Se realizaron calculos para conocer la concentracion final de fosfatos pero

referida al volumen de orina tratada para poder determinar la eficiencia.

Vorina a tratar = 90 L
VMgClzgastado =15L

Vinal = Vorina a tratar T VMgcl,gastado (Ecuacion 5.1)
Vfinal = (90 + 15)L =105L

Para determinar la concentracion final de fosfato en la orina tratada y la eficiencia del

proceso, se realizo el calculo de acuerdo con la ecuacion 5.2:

3_ — DA3— V final : 2
PO4 orina tratadareal — PO4 final * (Vorinaatratar) (EcuaCIOn 5'2)
3_
50.3 % %105 L mg P03~
P03~ = = 58.68 ———
orina tratada real 90 1, L

La eficiencia de tratamiento corresponde al 92.98 % de remocion de fosfatos,

calculada de la siguiente manera

. . Cipo3-—Cfpo3- .
Eficiencia (%) = % x 100 (Ecuacion 5.3)
PO3~
3- 3-
836.63 % - 58.68%
Eficiencia (%) = PO~ x 100 = 92.98%
836.63 54—

A pesar de la eficiencia de esta etapa del tratamiento, es posible incrementarla si se

aumenta la relacién molar de Mg?*: PO4> para garantizar la precipitacion total de los fosfatos.

5.3 Pruebas de desorcion-absorcion de NH3

Se separd el andlisis para las pruebas en laboratorio y en las torres empacadas, se

calcul6 para ambos casos la eficiencia del proceso, la cinética de la desorcidn, ya que
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estas pruebas fueron determinantes para observar el comportamiento del amoniaco
durante el proceso de extraccion con aire, y el coeficiente volumétrico de

transferencia de masa de la fase liquida en la desorcion fue limitante en el proceso.
5.3.1 Laboratorio
a) Eficiencia de proceso

Se calcularon las eficiencias de absorcidon y desorcion (ver tabla 5.1) con los datos de

amoniaco en masa (mg NH3) de acuerdo a las ecuaciones 5.4 a 5.8.

NH3, = CO.tNH3 * Vorina (Ecuacion 5.4)

Donde,

NH3,, ,, masa de amoniaco (mg)
CO*tNH3’ concentracion de amoniaco inicial o a cualquier tiempo t (mg/1)

Vorina> volumen de orina (1)

NH;3 g(mg) = NH3 o(mg) — NH3¢(mg) (Ecuacion 5.5)
Donde,
NH34, amoniaco desorbido al final de la prueba (mg)
NH; o (mg), amoniaco inicial en la orina

NHz¢(mg), amoniaco residual al final de la prueba
Eficiencia de desorcion(%) = % * 100 (Ecuacion 5.6)
30

Donde,
NH34, amoniaco desorbido al final de la prueba (mg)

NHj3 , amoniaco inicial (mg)

La eficiencia de la absorcion se determin6 en base a la capacidad que tuvo de absorber

los miligramos de amoniaco desorbidos en la primera etapa:

NH3A = MtNH3 * VH2504 (ECU&CI()H 57)

Donde,
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NH; ,, masa de amoniaco absorbida (mg)

M, NHy? concentracion de amoniaco en la solucion acida al tiempo t (mg/1)

Vu,s0, » volumen de solucion acida (1)

Eficiencia de absorcién(%) = —22 x 100 Ecuacion 5.8)
NHsq

Donde,
NH;,, amoniaco absorbido al final de la prueba (mg)

NH;,, amoniaco desorbido al final de la prueba (mg)

TABLA 5.1 EFICIENCIA DEL PROCESO DE SORCION DE AMONIACO EN EL
LABORATORIO

EFICIENCIA DEL
CONDICIONES
PROCESO %
Aire
Desorcion | Absorcion
(I/min)
20°C 1 64.07 99.5
1.5 81.83 94.05
2 87.63 99.97
T(°C) | Desorcion | Absorcion
2 I/min de
40 82.30 99.26
Aire

60 93.56 99.96

b) Cinética de desorcion

Se analizaron los resultados de las pruebas con el fin de conocer la cinética de
desorcion para observar el efecto de gasto de aire y temperatura en el proceso de
sorcion. Se determind solo la cinética de la desorcion porque la absorcidon es
dependiente de la desorcion; para esto fue necesario conocer el orden de la reaccion,
el cual puede determinarse probando el ajuste a varios valores de orden de reaccion,

es decir, se supone un orden de reaccion, se hace el andlisis correspondiente y si el
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ajuste tiene un valor de R?> 0.9, se considera valido. Las ecuaciones, procedimiento

y ajustes realizados se detallan en el anexo AS.1

A continuacion se presenta la cinética de desorcion de pruebas en laboratorio a
temperatura de 20°C con diferentes gastos de aire (ver figura 5.1); gasto de aire
constante de 2 I/min y temperatura variable (ver figuras 5.2 y 5.3). Los puntos
representados son los que tienen cambio significativo en la concentracion de
amoniaco, ya que dependiendo de la prueba, y por las condiciones a determinado
tiempo, la remocidon ya no era eficiente y la variacion de amoniaco en mg/l se

considero6 despreciable.

AAire=11/min OAire=1.51/min OAire=2 l/min

60
=50
=
Ea
D
s 30 y=-3.185x +47.14
= R?=0.9793
=20 b
4 =.8. +43. o
Z10 i‘ff;’;”‘? 048 V=1-4.6487x + 45.429
= . R?=0.9721
0 2 4 6 8 10

Tiempo(h)

Figura 5.1 Cinética de desorcion de NH3 a T=20°C y diferentes gastos de aire

S0 & OT=20°C  ©T=40°C

y = -8.0321x + 43.048
R?=0.9398

o

5 y =-9.6738x + 43.394
0 R? = 0.9485

2 3
Tiempo(h)

Figura 5.2 Cinética de desorcion de NHj3 a flujo de aire de 2 I/min y 20 y 40 °C
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Las pruebas a la temperatura de 20 °C correspondieron a una cinética de orden cero,
donde la constante de desorcion fue mayor al aumentar el gasto de aire, para el caso
de incremento de 1 a 2 1/min se incrementa de 2 a 2.5 veces la remocion y el tiempo
de tratamiento se reduce de 10 a 5 horas con la misma concentracion de amoniaco.
Se podrian utilizar gastos de aire mayores para observar el comportamiento de la
desorcion de amoniaco en la orina humana, para conocer el gasto de aire mas eficiente
para la remocidn en un sistema con las condiciones del utilizado, con el fin de conocer
el gasto maximo de aire que el sistema permite emplear. Las pruebas a temperatura
variable, de 20 y 40 °C presentaron un comportamiento correspondiente a la cinética

de orden cero, como se observo en la figura 5.2.

La prueba de 60 °C (ver figura 5.3) correspondio6 a una cinética de primer orden con
una constante de desorcion de 0.6759 h™!, de acuerdo al procedimiento para cinética

de primer orden que también se detalla en el anexo A5.2

35
3
(e]
= 2.5
Q 2
< 1s y = 0.6759x + 0.3313
z R? =0.9346
= 1
0.5
00
0 1 4

2
Tiempo(h)
Figura 5.3 Cinética de desorcion de NH3 a flujo 2 I/min de aire y 60°C
¢) Coeficiente volumétrico de transferencia de masa

El coeficiente volumétrico de transferencia de masa se calculd so6lo para la desorcion
ya que como se ha mencionado es la etapa que limita el proceso. Se considera en la
desorcion la volatilizacion de un constituyente del liquido hacia el gas, en este caso
es el amoniaco de la orina. De acuerdo con las pruebas realizadas se calculo el
coeficiente para observar la influencia del gasto de aire y la temperatura en la
desorcion de amoniaco, el procedimiento y las ecuaciones empleadas se describen en

el anexo A5.2.
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TABLA 5.2 INFLUENCIA DEL GASTO DE AIRE EN LA DESORCION DE
AMONIACO A TEMPERATURA CONSTANTE.

TEMPERATURA, 20°C
AIRE
PRUEBA Kua(h™)
(L/MIN)
1 1 0.1028
2 1.5 0.1655
3 2 0.3771

TABLA 5.3 INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA EN LA DESORCION DE
AMONIACO A GASTO CONSTANTE DE AIRE.

AIRE 2 L/MIN
TEMPERATURA
PRUEBA Kra(h?)
O
1 20 0.3771
2 40 0.4337
3 60 0.8331

Como se observa en la tabla 5.2, el aumento del gasto de aire favorece el incremento
del coeficiente volumétrico de transferencia de masa practicamente al doble al
incrementar el gasto de 1 a 2 I/min, y la vez éste se incremento6 con el aumento de la
temperatura (ver tabla 5.3) ya que la misma prueba a 2 I/min se realiz6 con diferentes
temperaturas y la de 60 °C permitiéd un incremento mayor. Los coeficientes de las
pruebas més eficientes en el laboratorio fueron de 0.3771 (h!) para la prueba con
temperatura de 20 ° C, aire de 2 1/min y 0.8331 (h™!) para la de temperatura de 60 ° C

y aire de 2 I/min.
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4.3.2

a)

Torres empacadas

Eficiencia de Proceso

En el caso de las pruebas de torres empacadas se determind la eficiencia del sistema
de la misma manera que en las de laboratorio (ver 5.3.1 de este capitulo), los

resultados obtenidos corresponden a los representados en la tabla 5.4.

TABLA 5.4 EFICIENCIAS DE SORCION DE AMONIACO DE ORINA
HUMANA EN TORRES EMPACADAS

EFICIENCIA (%)
PRUEBA . .
DESORCION | ABSORCION
1 41.86 98.61
2 41.86 98.61
3 33.33 100.00
4 73.33 56.87
5 76.39 63.64
6 86.99 63.78

*Para condiciones de prueba ver tabla 3.7 del capitulo 3.

b)

En las pruebas 4 a 6 la eficiencia de la absorcion es menor porque durante el

calentamiento hubo fuga en el sistema.
Cinética de desorcion

Las cinéticas de desorcion para las pruebas en las torres empacadas siguieron el
mismo procedimiento de analisis que para las de laboratorio, correspondiendo todas
a una linealizacion de orden de reaccion cero. En las figuras 5.4 y 5.5 se representan

estas cinéticas un coeficiente de correlacion no menor a 0.9264.

El aumento de gastos de orina, solucion &cida y aire en las pruebas 1,2 y 3
incrementan la constante de desorcion(ver figura 5.4) con un valor maximo para la
prueba 2 de 1.1285 x10” mol NH3 I''*h!, a pesar de que, en estas pruebas con cargas

de 20 litros el tratamiento es lento, las modificaciones en las condiciones y el efecto
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de éstas son importantes, ya que si se mejoran el tratamiento a nivel industrial de orina

humana para remocidon de amoniaco puede ser una alternativa para evitar cargas

mayores de nitrogeno a las plantas de tratamiento de aguas residuales.

45
40
35

g 30
- 25
S 2
=15
=10
£ 5

0

y=-0.317x + 39.896

y =-1.0808x + 38.908

R2=10.9788
y =-1.1285x + 38.272 oP 1
R = (.9988 rueba
OPrueba 2
APrueba 3
0 5 10 15 20 25
Tiempo(h)

*para las condiciones de cada prueba ver tabla 3.7 del capitulo 3.

Figura 5.4 Cinética de desorcion de NH3 a 20 ° C en torres empacadas

40

35

[
=]

N
(%]

p—
9]

p—
=

NH, |x 10~ (mol/l)
(]
[—]

S W

O Prueba 4 (20°C)
APrueba 5 (30°C)
OPrueba 6 (40°C)

y =-2.2909x + 30.929
R*=0.9619

O y =-3.1163x + 31.356

=-4. +28.
y =-4.0185x + 28.556 R? = 0.9854

R?=0.9264

0 2 4 6 8 10 12

Tiempo(h)

*para las condiciones de cada prueba ver tabla 3.7 del capitulo 3.

Figura 5.5 Cinética de desorcion de NH3 a temperatura variable en torres empacadas

Como se observa en la figura 5.5 el incremento de 20 grados en la temperatura

incrementa la constante de desorcion de 2.2909 x107 mol NHz 1" h''a 4.0185 x1073

mol NH3 I''h 'y disminuye 4 horas del tratamiento para lograrlo, esto puede dar pie a

hacer un analisis para determinar la temperatura maxima de desorcidn, pero también

analizar qué tan viable serd mantener la temperatura.
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Como se observa en los resultados, y de acuerdo con la bibliografia consultada, la
relacion de gastos, la temperatura y el tipo de contacto entre el liquido y gas jugaron
un papel muy importante en el proceso de sorcidon en los sistemas empleados.
Favoreciendo la desorcion del amoniaco el aumento de gasto de aire y temperatura,

tanto para el sistema de aireacion con difusor como en las torres empacadas.

5.4 Caracterizacion de la orina tratada

Los resultados obtenidos en la tabla 4.2 muestran que durante el tratamiento se
reducen varios parametros importantes como son: nitrogeno amoniacal, fosfatos, alcalinidad,
pH, turbidez y color; pero otros, como sodio y potasio permanecen estables; sin embargo
calcio y magnesio, por su adicion durante el tratamiento, aumentaron. Considerando la orina
como agua residual a pesar de la beneficiosa remocion de fosfatos y amoniaco, ésta sigue
teniendo valores altos de algunos elementos considerados contaminantes como es el caso de
sodio, calcio y el propio amoniaco; por esto, posteriores tratamientos a la orina deberian
realizarse para cumplir con las normas de desecho a cuerpos de agua o sistemas de
alcantarillado, NOM-001-SEMARNAT-1996, NOM-002-SEMARNAT-1996 y NOM-003-
SEMARNAT-1997 en las cuales se plantean los limites permisibles de diferentes parametros

en aguas residuales para restringir la descarga de residuos.

En la tabla 4.3 se observa que la remocion de nitrégeno amoniacal de orina humana

en las torres empacadas también fue exitosa.

Si el sistema empleado experimentalmente se disefia para tener mayor capacidad de
remocion tanto de fosforo como de nitrégeno, la siguiente etapa seria recuperar el potasio
que también tiene un valor comercial como fertilizante; posteriormente caracterizar el residuo

y proponer alternativas de tratamientos para cumplir con la normatividad.
5.5 Costos del tratamiento

A pesar de que el costo del tratamiento es elevado comparado con las ganancias
obtenidas es importante tomar en cuenta las limitaciones del proceso realizado en cuanto a la
operacion en las torres, por ejemplo, que no se pudiera incrementar la relacion gas-liquido

por el efecto de la caida de presion. La desorcion del amoniaco es el proceso que debe
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mejorarse ya que la eficiencia de remocion depende de ésta, por otra parte se puede optar por

el tratamiento con incremento de temperatura ya que resulta ser mas eficiente en la desorcion.

Pero la evaluacion econdmica en este caso puede enfocarse a otras situaciones como
que los productos obtenidos pueden ser empleados como fertilizantes para la produccion
agricola y esto aumenta el valor comercial y la disminucion de carga en las plantas de

tratamiento, entre otras cosas, lo que tendria como efecto un menor costo.

El uso del mingitorio seco para la recoleccion de orina permitié ahorro de agua
durante el tiempo de colecta, a pesar de que no se analiz6 a detalle la cantidad ahorrada, se

presenta a continuacion un estimado.

En promedio se descargan 250 ml de orina por ida al inodoro, y se gastan
aproximadamente en promedio 4 litros de agua al evacuar en el inodoro (de acuerdo a los
inodoros comunes). Para estimar el agua ahorrada (en base a los 90 litros de orina tratada),

se realizo lo siguiente:

o.r 90,000 ml

v.o.ia 250 ml/descarga = 360

d.i.,a=

Donde,

d.i.a, descargas del inodoro ahorradas

0.1, orina recolectada

v.0.1.a, volumen de orina por ida al inodoro

Y para conocer la cantidad de agua sanitaria ahorrada se realizaron los siguientes
calculos:

1m3
.a=d.i. .a.d.i = 360 * 4 lit = 1440 lit _
a.a i,a*v.a.d.i * 4 litros lros<10001itros>

= 1.44 m3
Donde,
a.a, agua ahorrada
d.i.a, descargas del inodoro ahorradas
v.a.d.i, volumen de agua de descarga en el inodoro

Diariamente durante 8 horas se realizo la recoleccion de orina; en promedio se obtenian
10 litros por dia, por lo cual los 90 litros se recolectaron en 9 dias aproximadamente,

ahorrandose 1440 litros de agua, extrapolando a un mes serian 4800 litros.
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Si el proceso se mejora con un disefio detallado para equipos, condiciones y operacion,
resulta interesante hacer una proyeccion econdmica a nivel industrial para determinar si es

rentable tomando en cuenta que tiene un impacto ambiental.

El uso de inodoros secos y de separacion mejora el potencial para la recuperacion de
nutrientes, el beneficio va mas alla de reducir la carga a las plantas de tratamiento de aguas,
sino que se disminuiria el consumo de agua para el transporte y dilucion de la orina, se
reduciria la produccion de fertilizantes minerales, se le daria un valor agregado a un residuo,
mejoraria la calidad en las tierras de cultivo sin contaminacién por metales pesados y se

disminuiria la eutrofizacion en cuerpos de agua superficiales.
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CAPITULO 6. CONCLUSIONES Y SUGERENCIAS

Durante este trabajo experimental se recuperd nitrogeno amoniacal de orina humana

mediante un proceso de sorcidon, con un tratamiento preliminar de remocion y recuperacion

de fosforo por medio de la precipitado como estruvita. Se presentan las conclusiones del

trabajo realizado y sugerencias a tener en cuenta para mejorar el mismo o para posteriores

trabajos.

6.1 Conclusiones

El almacenamiento de la orina favorece la conversion del nitrégeno organico a
nitrégeno amoniacal y la precipitacion de estruvita limitada por la concentracion de

magnesio.

La remocion de fosforo de orina humana como estruvita fue de un 93 %., al dosificar

una relacion molar de 1.2 Mg?":PO4*, es posible mejorarla si se aumenta la relacion.

6.1.1 Laboratorio

En el sistema de sorcién de amoniaco de orina humana el proceso que limito es la

desorcion.

El aumento de gasto de aire y temperatura favorecen la desorcion de amoniaco

mejorando la eficiencia y disminuyendo el tiempo de tratamiento.

Se lograron eficiencias de desorcion y absorcion de 93.56 y 99.96 % respectivamente

a condiciones de pH de 12, con gasto de aire de 2 I/min y 60 °C.

Las cinéticas de desorcion para las pruebas a 20 y 40 °C corresponden a cinética orden

cero, mientras que en la prueba de 60 °C es de primer orden.

Las constantes de desorcion para las condiciones de las pruebas de laboratorio a
temperatura de 20 °C fueron 3.185, 4.6487 y 8.0321 x 10~ mol NH;3 I''h! para las
pruebas con 1, 1.5 y 2 I/min de aire, respectivamente, por lo que al aumentar el gasto

incrementa la constante. En el caso de las pruebas con 2 1/min de aire, a temperaturas
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de 40 y 60 °C, las constantes fueron 9.6738 x 10>mol NH; I" h'' y 0.6759 h'!,

respectivamente, observandose el efecto del aumento de temperatura en el proceso.

e El aumento de gasto de aire y temperatura tienen el mismo efecto que para la
constante de desorcion en los coeficientes volumétricos de transferencia de masa,,
cuyos valores fueron de 0.3771 (h'") y 0.8331 (h™!) para las pruebas con 2 I/min de

aire a 20 y 60 ° C, respectivamente.
6.1.2 Torres empacadas

e Laremocién de amoniaco fue muy baja para una carga de 20 litros y 20 °C, el valor
maximo fue de 41.86 % y practicamente todo se recuperd en la solucion acida como

sulfato de amonio.

e La disminucion de la carga a 2.5 litros y una temperatura de 40°C favorece la
desorcion de amoniaco, con un 86.99 % de eficiencia y una recuperacion baja de

63.78 % por fugas en el sistema.

e El aumento de gastos de orina, solucidon acida, aire y temperatura en las pruebas
incrementan la constante de desorcion como en el caso delas pruebas de laboratorio,

con un valor maximo de 4.0185 x107 mol NH3 1"'h".

e La alcalinidad, turbidez y color disminuyen en la orina tratada, por lo que el proceso
favorece la calidad del residuo. En cambio, la concentracion de potasio permanece y

con posibilidades de recuperacion como nutriente importante en la fertilizacion.

e Eluso de inodoros secos y de separacion mejora el potencial para la recuperacion de
nutrientes, el beneficio va mas alla de reducir la carga a las plantas de tratamiento de
aguas, porque se disminuiria el consumo de agua para el transporte y dilucion de la
orina, se reduciria la produccion de fertilizantes minerales, se le daria un valor
agregado a un residuo, mejoraria la calidad de cultivos sin contaminacion por metales

pesados y se disminuiria la eutrofizacion en cuerpos de agua superficial.
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6.2 Recomendaciones

De acuerdo con la experimentacion realizada y los resultados obtenidos de este

trabajo se consideran las siguientes recomendaciones:

e Es conveniente realizar un disefio detallado para mejorar el sistema de sorcion de
nitrégeno amoniacal de orina humana mediante las torres empacadas, para para una
mayor eficiencia de remocion y recuperacion, la proyeccion puede enfocarse a un
tratamiento a escala industrial.

e Esta proyeccion puede aplicarse a un edificio publico, escuelas, hospitales o inclusive
bafios publicos para proponer estrategias de colecta y almacenamiento que sean
propicias para la edificacion de acuerdo a un estudio estadistico previo del transito de
personas en el mismo, promoviendo el uso de inodoros secos y asi también ahorrar
agua.

e El conflicto o desventaja principal es cambiar la ideologia de la gente hacia este tipo
de residuos, se necesita un cambio cultural fuerte para poder realizar la colecta de la
orina y que la gente lo entienda ya como una necesidad para contrarrestar la escasez
de agua y darle un valor agregado y aplicacion al residuo.

e Una vez estimada la cantidad de orina a recolectar y el tiempo para su transporte,
realizar el disefo de ingenieria del proceso y todas las variables que este implica para
la remocidn de nitrégeno y fosforo.

e Se necesitan probar algunos tratamientos para la orina después de la remocion de
fosforo y nitrogeno, con la finalidad de cumplir con la normatividad de descarga de

residuos a cuerpos de agua o alcantarillado.
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ANEXOS

En este apartado se presentan: la informacion tedrica que se considerd importante, las
técnicas analiticas empleadas en la parte experimental, los resultados experimentales y parte

del analisis de reultados.
ANEXO A1l
Al.1 Van't Hoff

El cambio en la constante de la ley de Henry con la temperatura puede estimarse
mediante la siguiente modificacion partir de la relacion de Vant’Hoff —Arrhenius (ver

ecuacion A.11).

dinKk _ AH’
dT ~ RT2

(Ecuacion A.11)

. . . o .,
Si se supone un intervalo finito de temperatura entonces AH no es una funcion de la

temperatura y la integracion es:

Ky _AH (1 1 i
Ln %= R (Tz T1) (Ecuacion A.12)

Donde,

K; y K5, (1/s, 1/min) son las constantes de equilibrio a la temperatura de referencia (T;) y la
de trabajo (T,) respectivamente ambas en (K).

AH’, 1a entalpia de formacion (kcal/mol) a la temperatura de referencia (T;).
R, la constante de gases ideales (cal/K-mol)

ANEXO A2

En estos anexos se describen las técnicas analiticas empleadas en la experimentacion

para caracterizacion de la orina antes, durante y después del tratamiento.
A2.1 Determinacion de nitrogeno amoniacal (destilacion)

Este método consiste en transformar los iones amonio presentes en la muestra en

amoniaco. Esto sucede elevando el pH de la muestra con una solucion fuertemente alcalina,
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y el amoniaco es absorbido en la solucidon indicadora, modificando el color de lavanda a un
verde esmeralda (cuando la muestra contiene amonio), el tono de la coloracion dependera de

la concentracion de amonio en la muestra.

Soluciones: NaOH 6 N (disuelve 240 g de NaOH vy afora a 1L), solucién indicadora
(disuelve 200 mg de rojo de metilo en 100 ml de alcohol etilico al 95
% y 100 mg de azul de metileno en 50 ml de alcohol etilico al 95%; mezcla ambas soluciones,
disuelve 20 g de H3BO3 en aproximadamente 700 ml de agua destilada y agrega 10 ml de la
mezcla), solucion 4cida patron (H2SO4 0.02N estandarizada), Buffer de boratos (agrega 88ml
de NaOH 0.1 N a 500ml de aproximadamente 0.025 M de tetraborato de sodio; es decir,
disolver 9.5 g de NaxB4O7 - 10H-0 y aforar a un litro con agua destilada).

Procedimiento: en los tubos de destilacion colocar 1ml de muestra de orina humana
almacenada, agregarle 25 ml de la solucion de buffer de boratos y 100 ml de agua destilada.
Encender el Biichi Destillation Unit K-350, es importante antes de comenzar el andlisis
realizar una limpieza con agua destilada al equipo, si se observa cambio de color en la

solucion indicadora repetir el lavado hasta que ya no se presente cambio de color.

Para comenzar la prueba, medir pH en uno de los tubos de destilacion y agregarle
unas gotas de NaOH hasta pH = 9.5, en ese momento colocarlo en el equipo y comenzar la
destilacion. Al finalizar la destilacion retirar el matraz de la solucion indicadora y si se
observo cambio de color realizar la valoracion H2SO4 0.02 N. Calcular el amoniaco en la

muestra con la siguiente ecuacion:

ml de HZSO4*28O _ mg NH3—N
ml muestra - L

Ntor = (Ecuacion A.1)

El factor 280 proviene de la normalidad de la solucion acida con la que se valora y

la reaccion

H,S0, + 2NH; - (NH,),S0, (Reaccion A.1)

0.02

eqH,S50, 11 mol HZSO4] 2mol NH,4 ] [ 17 g NH,4 ] 14gN ] [1000mg _ 280 mg NH; — N
L 2eq H,S0, 111 mol H,SO,111 mol NH;1117 g NH; 1g L
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Por lo tanto es importante tener en cuenta la normalidad real de la solucion acida ya
que el factor varia de acuerdo a esto; por ejemplo, si la normalidad real de la solucion de
H2S04 es de 0.023 N el factor seria:

mg NH; — N

0.023N = 280 ma NH. — N
L 3l 77

0.02N L

factor =

ANEXO A2.2 Determinacion de nitrogeno total Kjeldahl

El método Kjeldahl se basa en la digestion de la muestra con acido sulfurico en
presencia de un catalizador para transformar el nitrégeno en sulfato de amonio. Para
posteriormente el ion amonio formado llevarlo a medio basico para su transformacion en

amoniaco y de esta forma destilarlo y valorarlo con una solucion 4cida patron.

Soluciones: Reactivo de digestion (disolver 134 g de K2SO4y 7.3 g de CuSO4 en 800
ml de agua destilada; agregar 134 ml de H2SO4 concentrado y aforar a 1L), NaOH al 50%
(disolver 500 g de NaOH y 25 g de NazS;03 -5H20 en agua y aforar a 11), patron acida
(H2S040.02 N estandarizada).

Procedimiento: Una vez que se extrajo las muestras se deben refrigerar, el volumen
de muestra de orina almacenada fue de 1 ml, se decidi6 este valor ya que de acuerdo a la
informacion consultada la concentracion de Ntor en la orina se encuentra por arriba de los 8
g/L; para evitar que la digestion tardara demasiado y también reducir el gasto de solucion

acida patron.

Se colocaron las muestras en los tubos del digestor y se les agregaron 25 ml de agua
destilada, con mucha precaucion y en la campana de extraccion se agregaron 10 ml del
reactivo de digestion, el cual una vez preparado permanecio en el cuarto caliente para evitar
la cristalizacioén y una vez utilizado se regreso. A cada tubo de digestion se le agregaron 5
perlas de ebullicion, posteriormente se coloco el cabezal a los tubos, ajustando perfectamente

(ver figura A.1).
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Figura A.1 Foto de equipo de digestion Biichi K-424
Una vez colocados los tubos y el cabezal se encendi6 la bomba de vacio y la valvula
de agua de enfriamiento del condensador, se verificd que el recipiente de recuperacion de
acido se encontrara en un volumen bajo (en caso de lo contrario era necesario retirar el acido);
y que la succion de la bomba funcionara correctamente. Para llevar a cabo la digestion se
emple6 un aumento de temperatura; primero se encendid el equipo y posteriormente se movid

la perilla gradualmente como se indica en la tabla A.1.

TABLA A.1 AUMENTO GRADUAL DE TEMPERATURA EN EL DIGESTOR

NIVEL TIEMPO(MIN)
4 30
5 30
6 20
7 70

Una vez concluida la digestion se apago el equipo, girando la perilla a cero u off y
posteriormente apagando el equipo de digestion; el agua y la bomba de vacio no se apagd
hasta que terminen de salir los vapores y es en este momento que se procedié a retirar el
cabezal de los tubos y se le agregd 100 ml de agua destilada a cada tubo. En algunos casos
se observo la presencia de sedimentos al fondo del tubo, se disolvieron en su totalidad sin
contaminar la muestra.

Para continuar con la destilacion en el Biichi Destillation Unit K-350, fue necesario
preparar los matraces con 50 ml del indicador (ver anexo Al.1 Nitrogeno amoniacal) y la

solucion para llevar a pH baésico es la de NaOH al 50%. La ecuacioén que se utilizd para

conocer la cantidad de nitrogeno total presente en las muestras es la misma que para

amoniacal (ver reaccion A.1).
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ANEXO A2.3 Cuantificacion de nitratos (NO3-N)

La determinaciéon de nitratos se realizd mediante el test Nitratos 1.09713.0001
analogo a ISO 7890/1. En la solucidn sulfurica y fosforica los iones nitratos forman con 2,6-
dimetilfenol (DMP) el compuesto 4-nitro-2,6-dimetilfenol que se determina

fotométricamente.

Este proceso se realiza con 4 ml de reactivo NO3-1, 0.5 ml de muestra y 0.5ml de
reactivo NO3-2 en un tubo de ensayo. Al agregar el ultimo reactivo se mezcla agarrando el

tubo solo por la parte superior ya que la mezcla se calienta.

Se deja reposar por 10 minutos, colocdndose después en una cubeta de 10mm e

introduciéndola al fotdmetro para su analisis.

El rango de lectura para medir concentraciones de 1.0 a 25 mg/L de nitratos presentes
en una muestra. La muestra de orina no fue diluida debido a que la concentracion de nitratos

reportadas es muy baja.
ANEXO A2.4 Cuantificaciéon de fosfatos (PO+*)

Los fosfatos se cuantificaron por medio del test fosfatos 1.14848.0001 analogo a EPA
365.2+3, APHA 4500-P E y DIN EN ISO 6878. En solucion sulftrrica los iones ortofosfato
forman con los iones molibdato acido molibdofosfoérico. Este ultimo, con acido ascorbico, se

reduce a azul de fosfomolibdeno (PMB) que se determina fotométricamente.

El método consiste en: mezclar 5 ml de la muestra a analizar con 5 gotas del reactivo
PO4-1 en un tubo de ensayo y posteriormente agregar 1 microcuchara rasa del reactivo PO4-
2 agitando vigorosamente hasta que el reactivo se disuelva por completo. Dejar reposar

durante 5 min, posteriormente colocar en una cubeta de 10 mm e introducirla al fotémetro.
ANEXO A2.5 Cuantificacion Ky Na

La determinacion de estos metales se realizo por flamometria en un equipo Corning
400, éste método consiste en que el metal en fase vapor absorbe longitudes de onda
caracteristicas, que coinciden con las lineas espectrales que ellos mismos emiten. La medida
de esta absorbancia estd ligada a la concentracion de dicho metal en una muestra. Se

prepararon curvas de calibracion de cada metal (K™ y Na") de 0 a 100 ppm y se calibré el
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equipo. De acuerdo a la informacion consultada de la caracterizacion de orina humana
almacenada reportada en la tabla 1.6 del capitulo 1, se conocian los valores promedios y
aproximados de concentraciéon de dichos metales; por lo que, se prepararon muestras con
diluciones (en caso de ser necesarias) para que estuvieran dentro del rango de medicion del

equipo.

ANEXO A2.6 Cuantificacion Ca y Mg

El procedimiento para la determinacion de éstos metales se realizd por espectrometria
de absorcion atomica, en el espectrometro marca Thermo scientific, modelo iCE3000, con
método de adicion estandar, en el cual se tomaron volimenes iguales de la solucion
problema, todas salvo una y se adicion6 por separado concentraciones conocidas y diferentes

del analito y se diluyeron al mismo volumen.

Primero se prepar6 una curva de calibracion (una para Ca y otra para Mg), en el caso
de Ca se utilizé una lampara de 6xido nitroso-acetileno para evitar interferencias y para el

Mg una de catodo hueco Ca/Mg.
ANEXO A2.7 pH alcalinidad, solidos viscosidad etc
° pH

Se determin6 a 20 °C en vasos de precipitados de 250 ml mediante un potenciémetro

marca HANNA, modelo 8314.
e Alcalinidad

Esta puede ser producto tanto de los carbonatos, bicarbonatos como hidroxilos u otras
sustancias con efecto basico. De acuerdo al método 2320B. Método volumétrico del

Standard Methods, para alcalinidad total se titulard hasta pH de 4.3.

Las muestras de orina fueron de 25 ml y se les agregd el indicador fenolftaleina
(tornandose de color rosa). Se tituld con 4cido sulfurico 0.33 N, la titulacion fue
monitoreada con el pH-metro y al observar el vire de color se detuvo la titulacion y se

registraron los mililitros de acido agregados y el pH. Posteriormente se agrego6 indicador
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verde de bromocresol, se continud la titulacion hasta un pH de 4.3, registrando también

la cantidad de 4cido agregado, la alcalinidad total se determiné por la ecuacion

Alcalinidad (252522 = 222000 (Ecuacion A.2)

ml muestra

Donde,

A=ml de &cido gastados
N=normalidad del acido (eq/l)

El valor de 50000, resulta del peso equivalente del CaCOs el cual es

mg CaCO0;
eq

g CaCO3 (1000 mg

eq CaC0, 1g ) = 50,000

e Solidos totales

Para los sélidos totales primero se llevaron a peso constante las capsulas en la muffla (se
pesaron) y posteriormente se colocaron 50 ml de orina en una capsula de porcelana de
100 ml, se colocaron en la estufa a una temperatura de 105 °C por menos de 1 hora, una
vez seco el material se pesaron nuevamente las capsulas, los solidos totales se calculan

por diferencia de pesos de la siguiente forma:

mg) — (4-5)~1000 (Ecuacion A.3)

ST (T

Vmues tra

Donde,

ST, solidos totales (mg/1)

A, peso residuo seco + capsula (mg)
B, peso céapsula (mg)

Viuestra> volumen muestra (1)

e Solidos totales disueltos

Se prepararon céapsulas a peso constante, se filtrd la muestra de orina con filtro GFA de
fibra de vidrio (1.5um), se colocaron 50 ml de la orina filtrada en las cépsulas y se llevo
a 180 °C de forma gradual hasta la evaporacion del liquido y se colocd en el desecador
para que se enfriara a temperatura ambiente aproximadamente; se pesd la capsula

nuevamente y se determinaron los solidos solubles totales mediante la ecuacion A.4.
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spr (B2) = 0100 (Ecuacion A.4)

Vimuestra (l)

Donde,

E= peso de capsula + residuo (g)
F= peso de capsula (g)

e Solidos volatiles totales

Las capsulas pesadas para so6lidos totales, se colocaron en la mufla a 550 °C durante 15
a 20 minutos, se apag6 la estufa y se dejaron enfriar las capsulas dentro de la estufa y
posteriormente se pasaron al desecador para mayor enfriamiento. Una vez enfriadas las
capsulas se pesaron en la balanza analitica y se calcularon los sélidos voléatiles totales por
medio de la ecuacion A.5.

SVT (g) — (4-5)»1000 (Ecuacion A.5)

Vinuestra

Donde,

SVT, solidos volatiles totales (mg/1)

A, peso residuo seco + capsula después de ignicion a 550°C (mg)
B, peso capsula + residuo seco antes de ignicion (mg)

Vinuestra> volumen muestra (1)

e Solidos suspendidos totales

Estos se calcularos por diferencia de dos parametros determinados anteriormente, los

solidos totales y solidos disueltos totales, como se indica en la ecuacion A.6.

SST = ST — SDT (Ecuacion A.6)

e C(Color

Se determinaron color real (muestra filtrada) y aparente (muestra sin filtrar), en el
Espectrofotometro HACH DR/4000U, con muestras de 20 ml de orina, fue necesario

utilizar diluciones ya que salian de los limites de medicion. Para color real la dilucion fue
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de 10 ml/50 ml y para color aparente de 5 ml/100 ml, el volumen se midi6 con pipetas

volumétricas y se aforaron en matraces aforados de 50 y 100 ml respectivamente.
e Turbidez

El grado de turbidez es una medida de la calidad del agua. Un liquido est4 turbio si
contiene materia suspendida sin disolver (particulas, bacterias, etc.). Estas particulas
dispersan la luz incidente en muchas direcciones. La nefelometria mide la luz dispersada
a 90 grados, por lo tanto la nefelometria es una medida de la turbidez. Cuanto mas
transparente sea el liquido, menor seré la turbidez. La unidad de la turbidez es NTU,
unidades nefelométricas de turbidez. El agua potable tiene un maximo de 5 NTU, las
aguas residuales mas de 2000 NTU. Se determin6 mediante el turbidimetro Turbiquant
(Merck) 1100 IR, colocando las muestras de 15 ml en las cubetas de 24 x 45 mm ya
dentro del equipo, la fuente de luz (ldmpara de wolframio-hal6gena) incidi6 la muestra y

se registro en el display el valor de turbiedad.
e Densidad

Fue determinada por el método gravimétrico, que consiste en colocar a peso constante un
matraz aforado (en este caso de 50 ml) vacio y posteriormente agregar los 50 ml del
liquido (orina) para determinar el peso. El valor de la densidad se determina mediante las

siguientes ecuaciones A.7 y A.8.
Morina = Mmorina — Mmseco (Ecuacwn A-7)
Donde,

Moring» Masa de orina (g)
Mporina, Masa de matraz con orina (g)
Mynseco, Masa de matraz seco (g)

Meori .y
Porina = — (Ecuacion A.8)

Vorina

Donde,

Porina> densidad de orina (g/ml)
Myrina> Masa de orina (g)
Vorina> volumen de orina (ml)

e Viscosidad
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Se realiz6 de acuerdo al Standard test ASTM D445 con un viscosimetro de tamafio 25 a
diferentes temperaturas, fue necesario filtrar las muestras de orina para evitar que las
particulas suspendidas taparan o ensuciaran el capilar. Este procedimiento se realizé para
la orina almacenada y para la orina después de la remocion de fosforo y con pH elevado
a 12 por medio de adicion de base, ya que, es una propiedad de interés para la
transferencia de masa dentro de las torres empacadas. El método consiste en registrar el
tiempo que tarda el volumen de muestra en desplazarse por cierta distancia en el capilar

y la viscosidad se determind mediante las ecuaciones A.9 y A.10

Ucinematica = t(s€g) * CTEyiscosimetro (Ecuacion A.9)
Donde,

t, tiempo que tardo el fluido en desplazarse (seg)
CTE ,iscosimetro» CONstante reportada en la informacion del equipo (centistokes/seg)

U = Hcinematica * P (Ecuacién A.10)
Donde,

U, viscosidad dindmica (centipoise)
Ucinematica» €N centistokes
p, densidad (g/ml)

ANEXO A3

En este capitulo se presenta la informacion de la patre de la meodologia de precipitacion de

fosfatos y modificacion de pH.
A3.1 Precipitacion de fosfatos

La precipitacion de fosfatos de la orina es el tratamiento previo para la sorcion de
nitrégeno amoniacal. Esta operacion se realiz6 de acuerdo a Fuentes, 2011, mediante el
reactor de tanque agitado. Fue necesario en primer lugar analizar la capacidad de las bombas
para las soluciones tanto de orina como de Mg?"; para cumplir con el parametro de remocién
el cual es la relacion molar de Mg?": PO4>" de 1.2 : 1. La operacion consistié en tener control
sobre los gastos de ambas soluciones a la entrada del reactor, una vez establecida la relacion

molar. De Fuentes, 2011 se tienen datos para el tiempo de retencion hidraulico (T.R.H), que
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es el tiempo que permanecen los efluentes en el proceso de tratamiento; los cuales oscilan de

60 min < T.R.H < 180 min para la precipitacion de fosfatos como estruvita.

T.R.H =28 (Ecuacion A.13)

Qr

Donde,

T.R.H, tiempo de retencion hidraulico (min)
Vg, volumen de mezcla en el reactor (ml)
Qr, gasto volumétrico de efluentes a la entrada del reactor (ml/min)

El Vi es de 7500 ml y fijando el T.R.H de 60 min, tenemos que:

_ VR
T TRH

Qr (Ecuacion A.14)

7500ml ml
= =125

T — . .
60min min

Al operar las bombas de ambas soluciones los gastos obtenidos para cada efluente

fueron Qorina=100.1 ml/min y Qmg>=16.57 ml/min; como Qr es la suma de los efluentes:
Qr = Qorina + Qg2+ (Ecuacion A.15)
Qr =100.1 4+ 16.57 = 116.67 ml/min
Por lo tanto el T.R.Hreal fue de

7500ml

T.R.Hyeqr = ———— = 64.28 min
116.67 ——
min

De acuerdo a la relacién molar establecida de 1.2:1, las velocidades molares de los

efluentes deben cumplir esta relacion de acuerdo a la ecuacion siguiente

Fypo2+
M3 _ 12
Fpo3-
Despejando F 42+ se obtiene:
Fryge+ = 1.2FP02—

Y el flujo molar de fosfatos se calculé mediante la ecuacion A.16
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Fpoz- = Cppz- * Qpo3z- (Ecuacion A.16)
Donde,

F po3-, flujo molar de fosfatos presentes en la orina (mol/min).
Cpoz-s concentracion molar de fosfatos en la orina (mol/ml).
Qpoz-» gasto volumétrico de la orina (ml/min).

De la caracterizacion de orina se obtuvo la concentracion de fosfatos presentes en la

orina almacenada la cual fue de 836.63 mg PO4>"/L.

mg PO}~ 1mol PO}~

] mol P03~
L 1000 mgl|94.97 g PO;~

836.63

l = 0.08809

con esto y los datos anteriores se calculd el fluyjo molar de fosfatos para determinar la

concentracion de Mg?* necesaria para cumplir la relacion establecida.

F 0.08809 ™% . 100.1 [ _ 0.00809 MOLPOE
_=0. * . = _
PO; L min [1000ml min
FMg2+ = 1.2FP02—
mol Mg?* mol PO}~ mol Mg?*
Fyg2+ = 1.2 —————10.00809 ———— [ = 0.009708 -
g mol PO, min min

Para calcular la concentracion molar de soluciéon de magnesio se despeja de la

ecuacion A.17.

Fyge+ = Cygz+ * Qg2+ (Ecuacion A.17)
F 2+
g
CMgz+ =
Mg2t

mol Mg**
0.009708 “min__ s mol Mg** 11000 ml mol Mg**
Cyger = ] = 5.85878x10~ [ ] = 0.0585 ——
16,57 —— ml 1L
min

A partir de la concentracién molar requerida de Mg?*, se calculé la masa necesaria

para la preparacion de esta solucion, de la siguiente manera:
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0.0585 mol Mg** 1 mol MgCl, - 6H20] [
L 1 mol Mg?+

202.31 g MgCl, - 6H20] [100 g Reactivo analitico g MgcCl, - 6H,0

=11.9546
Tmol MgCl, - 6H,0 99 g MgCl, - 6H,0 L

Para determinar cuantos litros de la solucion de magnesio fue necesaria para tratar 50

L de orina, se calcul6 de acuerdo al efluente total de entrada al reactor

116.67ml — — — — — 100 %

1657ml — ——— — — i %
1204 = 16.57 ml * 100% 1420 %
T T 1667ml

El gasto de la solucion de Mg** corresponde al 14.2 % para un tratamiento de 116.67

ml de gasto total.

Para calcular el volumen total de la solucion de magnesio de acuerdo al volumen total

de orina a tratar

Orina — — — — — Mg?*
100.1ml — — — — — 16.57ml
50000ml — — ———;?7ml
mi Mg?* = 16.57ml Mg » 50000m!l O _ 8276.72ml[ 1L
100.1ml O 1000ml

= 8.276 L de sol.de Mg?*,como MgCl, - 6H,0 (0.0585M )

Para calcular el tiempo de prueba aproximado se calculé mediante la ecuacion A.18

v
tiempo de prueba (hr) = Mg~ (Ecuacién A.18)
QMgZ'"
y p ba (hr) = 8276.72ml 4995 mi 500 mi [ 1 hr ]
iempo de prueba (hr) = -~ mlmin — 499 min = min =

= 8.33 hrs

A3.2 Modificacion de pH mediante la dosificacion de Ca(OH): y CaO.

Se dosificaron diferentes cantidades de base Ca(OH), 98.7 Q.P, para determinar lo

necesario para elevar el pH de la orina de aproximadamente 9 a 12, el procedimiento consistid
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en monitorear el pH en la orina para cada cantidad de hidroxido de calcio agregada, en
agitacion constante y registrando tiempos, en la tabla A.2 se presentan las resultados de la

modificacion del pH de la orina.

TABLA A.2 RESULTADOS DE LA MODIFICACION DE PH DE ORINA HUMANA

MASA DE BASE (g) -
BASE DOSIFICADA A 0.2 TIEMPO(min)
LITROS DE ORINA | ALCANZADO
3.8175 10.41 45
Ca(OH), 4.581 11.02 20

Para calcular la cantidad de CaO necesaria para modificar el pH de 0.2 litros de orina,
se empleod un sistema de conversion de acuerdo a los moles de Ca para ambas bases, como

se describe a continuacion:

1mol Ca(OH), || 1molCa

= 5344 H
g Ca0 = 5.3445 g CalOM)2 |70 20 a0, | 1T mol Ca(om),

1 mol Ca0| |56 .078 g CaO |100 g reactivo
1 mol CaO 95 g Ca0

1mol Ca
gCa0 =425g

Para determinar la cantidad necesaria de ambas bases para modificar el pH a un litro

de orina se realiz6 con una regla de 3.

5.3445 g Ca(OH), — — — — — 0.2 Loring
26.7225 g Ca(OH); — — — — — 1 Lorina
4259 Ca0 — — — — — — 0.2 Loring
21259 Ca0 — — — — — 1 Lorina

A4 Resultados pruebas de la sorcion de amoniaco
A4.1 Laboratorio

La concentracion de amoniaco en la desorcion es la que corresponde a la
concentracion residual en la orina, mientras que, la de absorcion es la concentracion en la

solucion de 4cido sulfiirico ambas en mg NH3/1.

87



TABLA A.3 RESULTADOS DE LA SORCION DE NITROGENO AMONIACAL EN EL
LABORATORIO A TEMPERATURA CONSTANTE (20 °C).

PRUEBA 1 PRUEBA 2 PRUEBA 3
T=20 °C AIRE=2 LPM T=20 °C AIRE= 1.5 LPM T=20 °C AIRE=2 LPM
TIEMPOGH) DESORCION | ABSORCION FEEMPOGH) DESORCION | ABSORCION FEEMPOGH) DESORCION | ABSORCION
NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH;s (mg/l) NH3 (mg/l) NH:3 (mg/l) NH;3 (mg/l)
0 8396.79 0 0 8233.75 0 0 8092 0
0.5 7826.13 346.46 0.5 7540.81 448.37 0.5 7010.92 489.13
1 7581.57 468.75 1 6970.16 835.6 1 5461.99 1447.02
2 7092.43 917.12 2 5910.37 1426.64 2 3750.03 2527.19
3 6032.64 1365.49 3 5135.9 2139.96 3 2690.24 3342.41
4 5625.03 1793.49 4 4035.35 2771.76 4 1834.25 3668.5
5 4972.85 2201.1 5 3342.41 3220.13 5 1222.83 3913.07
6 4483.72 2486.42 6 2853.28 3668.5 6 1222.83 4239.16
7 4076.11 2771.75 7 2364.15 4035.35 7 1182.07 4483.73
8 3668.5 3016.32 8 1997.3 4279.92 8 1120.93 4483.73
9 3342.41 3202.89 9 1875.01 4239.16 9 1120.93 4565.25
10 3016.32 3212.13 10 1752.73 4320.68 10 1120.93 4565.25

TABLA A.4 RESULTADOS DE LA SORCION DE NITROGENO AMONIACAL EN EL
LABORATORIO A GASTO DE AIRE CONSTANTE (2 LPM).

PRUEBA 4 PRUEBA 5
AIRE=2 LPM T=40 °C AIRE=2 LPM T=60 °C
FIEMPOGH) DESORCION [ ABSORCION | |\ o\ ) | DESORCION | ABSORCION
NH; (mg/l) | NH; (mg/l) NH; (mg/l) NH; (mg/l)
0 7985.67 0.00 0 7849.16 0.00
0.5 6825.36 870.22 0.5 3890.45 2371.81
1 5119.02 1791.63 1 2525.38 3276.17
2 3480.93 2798.36 2 1057.93 4026.96
3 2115.86 3480.88 3 614.28 4436.48
4 1467.45 4026.90 4 528.97 4436.48
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A4.2 Torres empacadas

TABLA A.5 RESULTADOS DE LA SORCION DE NITROGENO AMONIACAL EN
TORRES EMPACADAS A TEMPERATURA CONSTANTE (20 °C).

PRUEBA 1 PRUEBA 2 PRUEBA 3
GASTO GASTO GASTO GASTO GASTO GASTO GASTO GASTO GASTO
ORINA ACIDO AIRE ORINA ACIDO AIRE ORINA ACIDO AIRE
1.76 LPM 3.04 LPM 4 LPM 4 LPM 4 LPM 7 A9 LPM 6 LPM 6 LPM 9 A 11 LPM
TIEMPOGH) DESORCION | ABSORCION FEEMPOGH) DESORCION | ABSORCION HEEMPOGH) DESORCION | ABSORCION
NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l)
0 6700 0 0 6506.32 0 0 6808.94 0
3 6700 75.65 2 6128.04 567.41 2 6128.04 964.6
6 6404.41 113.48 4 5749.77 870.03 4 5825.42 1286.13
9 6404.41 359.36 6 5295.84 1399.61 6 5447.15 1607.67
12 6207.35 491.76 8 499322 1702.23 8 5068.88 1796.8
15 5813.24 605.24 10 4614.95 2042.68 10 4766.26 2042.68
18 5911.76 661.98 12 4236.69 2269.65 12 4539.29 2269.65
21 5517.65 794.38 14 3782.76 2685.75
23 5616.18 907.86
TABLA A.6 RESULTADOS DE LA SORCION DE NITROGENO AMONIACAL EN
TORRES EMPACADAS A GASTOS CONSTANTES (Qorina= 4.3 LPM, Qsol. 4cida= 4
LPM, Quire=6 LPM).
PRUEBA 1 T=20 °C PRUEBA 2 T=30 °C PRUEBA 3 T=40 °C
FEEMPO(H) DESORCION | ABSORCION HEMPO) DESORCION | ABSORCION HEEMPO(H) DESORCION | ABSORCION
NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l) NH3 (mg/l)
0 5674.11 0 0 5447.15 0 0 5522.8 0
1 499322 416.1 0.5 5220.19 302.62 1 431233 888.94
2 4539.29 851.12 1 499322 567.41 2 31775 1550.92
3 4085.36 124831 2 4085.36 1078.08 3 2193.99 2193.99
4 3404.47 1513.1 3 3555.78 1437.44 4 1740.06 2534.44
5 3101.85 1664.41 4 2950.54 1702.23 5 1210.48 2723.57
6 257227 1967.03 5 2534.44 1929.2 6 832.2 2874.88
7 2307.47 2231.82 6 2118.34 2307.47 7 718.72 3064.02
8 2080.51 2227.28 7 1777.89 2420.96
9 1569.84 2366.48 8 1286.13 2647.92
10 1550.92 2366.48
11 1513.1 2366.48
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ANEXO AS

En este anexo se representan las memorias de céalculo para el analisis de resultados que

comprende la eficiencia de proceso y los coeficientes de transferencia de masa.
AS.1 Cinética de desorcion
a) Orden cero.

En el proceso de desorcion se llevo a cabo la reaccion 5.1

Kd

NHsaep  apryar NHsg M (Reaccion A.2)

El primer caso analizado fue el de cinética de orden cero, en el que al graficar Cide
amoniaco vs tiempo se obtiene una linea recta con ajuste de R?>> 0.9, es considerada
de orden cero y la ecuacidn corresponde a la ecuacion A.22.

y=mx+Db (Ecuacion A.22)

Donde,

y, Ct de amoniaco (mg NHs/1)

m, Kd constante de desorcion(mg NHz/1*hr)
X, tiempo (hr)

b, ordenada al origen

b) Primer orden (J.M. Smith, 1968), la cual es resultado del método integral aplicado a
la rapidez de reaccion

dCnHs

- = kqCyp, (Ecuacion A.23)
t
Integrando, de O a t
t —dCNHy _ t .y
Jo “onns ka J, de (Ecuacion A.24)
C
—LN 2t = gt (Ecuacién A.25)
NH3

Donde,

CNHgt, concentracion de amoniaco en el tiempo t
CNH3O, concentracion inicial de amoniaco

LN, logaritmo natural
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CNH3 . ,
Graficando —LN —— vs t, se obtiene una linea recta en la que el valor de la
NH3,

pendiente corresponde a la constante de desorcion.

AS.2 Coeficientes de transferencia de masa para desorcion de gases

La teoria de las dos peliculas estd basada en un modelo fisico donde dos capas existen
en una interfaz gas-liquido y la transferencia de masa es representada por la ley de Fick

(ecuacion A.26)
r=-D,,— (Ecuacion A.26)

Donde,

7, tasa de transferencia de masa por unidad de area por unidad de tiempo (g/m?*t)
D,,,, Coeficiente de difusion molecular en la direccién x (m?/t)

dC, concentracion del constituyente que se transfiere (g/1)

0x, distancia (m)

En la figura A.2 se muestra el esquema para transferencia del gas al liquido y

pi
P/

Pelicula | Pelicula | Pelicula Pelicula
gaseosa | liquida H gaseosa liquida

viceversa.
. Interfaz . ) Interfaz
t Flujo ‘ ‘ ) Flujo ? Flujo ‘ ‘ ) Flujo
‘l turbulento : ' : turbulento turbulento ' ' ! turbulento
5 | Transfer § Transfer
3 3 : 5 —
g 3 | | :
g | | i ¢
8 ] | pj S Ci :
2 Fase | ! : Fase 2 Fase i Fase
3 R — P = { o
E gaseosa ; P § liquida i gaseosa | liquida
c c |
h] hel
r g
& a

a) Absorcién »
b) Desorcion

Figura A.2 Esquema de la teoria de las dos peliculas para absorcion y desorcion de

un gas

En condiciones de estado estacionario considerando el proceso de absorciéon en el
sistema, la tasa de transferencia de masa de un gas a través de la fase gaseosa debe ser igual

a la tasa de transferencia de masa a través de la fase liquida. Utilizando la ecuacion de Fick
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(ver ecuacion A.26), el fluyjo de masa para cada fase en la absorcion viene dada por la

ecuacion A.27.
r=ks(P; —P) =k, (C; —Cp) (Ecuacion A.27)
Donde,

r, tasa de transferencia de masa por unidad de area por unidad de tiempo (g/m?*t)
k¢, coeficiente de transferencia de masa de la fase gaseosa
P, presion parcial del constituyente A en el seno de la fase gaseosa

P;, presion parcial del constituyente A en la interfaz en equilibrio con la concentracion
C; de A en el liquido

k;, coeficiente de transferencia de masa de la fase liquida

C;, Concnetracion del constituyente A en la interfaz en equilibrio con la presion
parcial P; de A en el gas

C;, Concentracion del constituyente A en el seno de la fase liquida

Los términos (P; — P;) y (C; — C;) representan la fuerza que causa la transferencia
de masa, como es dificil medir k; y k;, en la interfaz, es comun utilizar coeficientes totales
de transferencia de masa K; y K, dependiendo si la resistencia a la transferencia de masa
se presenta en el liquido o en el gas. En el caso de la absorcion, la resistencia a la
transferencia de masa se presenta en el liquido, la tasa de transferencia de masa se escribe en

términos del coeficiente total de transferencia de masa, ecuacion A.28
r=K (C;—Cp) (Ecuacion A.28)
Donde,

r, tasa de transferencia de masa por unidad de area por unidad de tiempo (g/m>*t)
K;, coeficiente totale de transferencia de masa

Cs, Concnetracion del constituyente A en la interfaz en equilibrio con la presion
parcial P; de A en el gas

C;, Concentracion del constituyente A en el seno de la fase liquida

Como se asumi6 que el liquido presenta la resistencia a la transferencia se aplica en
la interfaz la ley de Henry (ver ecuacion A.29), donde se determina la concentracion Cs como

la concentracion de saturacion del gas en el liquido.

P; = HC; (Ecuacion A.29)
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Donde,

P, presion parcial del constituyente A en el seno de la fase gaseosa (moles de
A/moles de aire)

H, Constante de Henry del constituyente A [atm (moles de A/moles de aire)/(moles
de A/moles de agua)]

C,, Concnetracion del constituyente A en la interfaz en equilibrio con la presion
parcial P; de A en el gas (moles de A/litro de agua), con el peso molecular de A se
convierte a unidades masicas (g/litro de agua)

Para estimar el flujo de un gas ligeramente soluble del gas al liquido, se sustituye C;,

por C; que es la concentracion de A en el liquido a tiempo t y se obtiene la ecuacion A.30.

r =K, (Cs — Cp) (Ecuacion A.30)
Donde,

7, tasa de transferencia de masa por unidad de area por unidad de tiempo (g/m?*t)
K;, coeficiente total de transferencia de masa del liquido (m/t)

C,, Concentracion en equilibrio con el gas dada por la ley de Henry (g/m?)

C;, Concentracion del constituyente A en liquido a tiempo t (g/m?)

Este valor de tasa de transferencia de masa pero dado por unidad de volumen por

unidad de tiempo se obtiene multiplicando la ecuacion A.26 por el area y dividiéndola

entre el volumen como se muestra en la ecuacidén A.31
r, = K 2 (Cs— C) = Kpa(Cs — C) (Ecuacion A.31)

Donde,

1,, tasa de transferencia de masa por unidad de volumen por unidad de tiempo

(g/m**1)
K; a, coeficiente volumétrico de transferencia de masa del liquido (1/t)
A, 4rea a través la cual la masa es trasferida (m?)

V, volumen en el que la concentracion del constituyente a es incrementando m3
a, area interfacial de la transferencia de masa por unidad de volumen A/V (1/m)

Describiendo un balance de masa en el sistema donde se realiza la absorcion, en
términos generales resulta que:

Acumulacion = Entrada — Salida + Incremento debido a la absorcion
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La representacion simbolica en el equilibrio es (ecuacion A.32)

dc .,

- V)=0-0+nV (Ecuacion A.32)
Donde,

dc . ., .
v cambio de la concentracion con el tiempo (g/m>*s)

1,, tasa de transferencia de masa por unidad de volumen por unidad de tiempo

(g/m**t)

V, volumen en el que la concentracion del constituyente a es incrementando m?

Utilizando la ecuacion A.31, para describir la transferencia de masa en el sistema de

absorcion resulta igual que A.32

% = K,a(Cs — Cp) (Ecuacion A.33)

Integrando A.29 dentro de los limites de C=Co y C=C:y t=0 y t=t, donde Cop es la

concentracion inical de A y Cies la concentracion en el tiempo, resulta la ecuacion A.34.

Ce dc t .,
fco oy = fa Jyt (Ecuacion A.34)
Tenemos la ecuacion
Cs=C) _ ot (Ecuacion A.35)
(CS_CO)

En la desorcion la transferencia se lleva a cabo del liquido al gas, donde el
constituyente a desorber se volatiliza en este sentido, para calcular los coeficientes

experimentales de transferencia de masa de la fase liquida se utilizo6 la ecuacién A.36.

% = —K,a(C, — C,) (Ecuacion A.36)

Donde (C; — Cs) representa el grado de supersaturacion del liquido con el
constituyente A a cualquier tiempo t, si la ecuacion A.32 se integra con los limites C=Cs y

C=C.y t=0 y t=t, la ecuacion queda en la forma de la reaccion A.37
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(Ce=Cs) _ ,-(KLa)t (Ecuacion A.37)
(Co—Cs)

En la desorcion se asume que la concentracion de saturacion es cero debido a que la

concentracion de A no existe en el gas, y la ecuacion queda de acuerdo a la ecuacion A.38

% = e~ (KL}t (Ecuacion A.38)
0

La determinacion experimental de (K;a), consiste en linealizar la ecuacion A.38

como se muestra en ecuacion A.39.
C .,
Ln C—t = —(K,a)t (Ecuacién A.39)
0

Para esto se grafica Ln % vs t (Figura A.2), se busca la tendencia lineal y si el valor
0

de correlacion R? >0.9 el valor de la pendiente de dicha linea es el valor de (K a). A

continuacion se muestra un ejemplo de célculo para la prueba 1 de laboratorio, ver tabla A.7

TABLA A.7 DETERMINACION DE LOS VALORES PARA CONSTRUIR LA GRAFICA
Ln % vs t A PARTIR DE LA PRUEBA 1.
0

PRUEBA 1 T=20 °C AIRE=1 LPM
TIEMPO(H) DESORCION
Ct (mg NH3/l) Ct/Co LN

0 8396.80 1.00 0

0.5 7826.14 0.93 -0.0703808
1 7581.57 0.90 -0.1021295
2 7092.44 0.84 -0.16882087
3 6032.65 0.72 -0.3306639
4 5625.04 0.67 -0.40062248
5 4972.86 0.59 -0.52385512
6 4483.73 0.53 -0.6273958
7 4076.11 0.49 -0.72270598
8 3668.50 0.44 -0.8280665
9 334241 0.40 -0.92115692
10 3016.32 0.36 -1.02381108
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Tiempo(h)

12

LN (Ct/C0)

y = -0.1028x - 0.0013
-1.2 R? = 0.9981

. , C . .
Figura A.2 Gréfica de Ln C—t vs t para determinar de manera experimental Kya.
0
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