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RESUMEN

El presente trabajo consistio en establecer las condiciones iniciales de amperaje y
tipos de electrodos a utilizar en un proceso electroquimico de electrocoagulacion
para el tratamiento de agua congénita, con el proposito de disminuir parametros
fisicoquimicos tales como: Dureza Total, Dureza de Calcio, Turbidez, Cloruros,
Alcalinidad, Sulfatos y Solidos, para asi poder establecer una propuesta de
aplicacion para el agua tratada la cual pudiera ser reinyectada adicionada con

productos que mejoren la recuperacion de crudo.

De acuerdo a la investigacion previa, las caracteristicas del tratamiento y del agua
a tratar, asi como la disponibilidad de los materiales, se seleccionaron electrodos y
rangos de amperajes para realizar una propuesta de la experimentacion. El trabajo

se llevd a cabo en cinco etapas.

1. Establecimiento las condiciones iniciales de volumen, tiempo y forma del
reactor.
Caracterizacion fisicoquimica de la muestra inicial a utilizar.
Pruebas experimentales con diferentes condiciones de amperaje vy
electrodos.

4. Caracterizacion fisicoquimica después del tratamiento electroquimico.

Analisis de resultados.

El tratamiento de electrocoagulacion se realizé en un reactor tipo batch (reactor de
acrilico disefado y fabricado para la experimentacion), para tratar un volumen de
agua de maximo 1L. Se emplearon en la experimentacion dos arreglos de

electrodos:

o Catodo de Hierro y anodo de Aluminio.
o Catodo de Ti/TiO2 y anodo de Aluminio.
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Para el desarrollo de este proyecto de investigacion se utilizaron muestras de agua
congénita. Estas muestras fueron analizadas obteniendo una caracterizacién inicial
de los parametros de interés. Una vez caracterizadas las muestras se llevo a cabo
el tratamiento por electrocoagulacion y se compararon los resultados de los

diferentes tratamientos respecto a la caracterizacion inicial.
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1. INTRODUCCION

Cuando se empezaron a producir materiales, tener procesos mas eficientes, y
mantener una vida comoda, jamas se penso que los residuos producidos tenian un
efecto adverso al entorno. Aun la poblacién tiene la idea de que los desechos no
afectan al agua. Al ver un agua corriente, se deja que ésta se lleve los desechos,
sin pensar de qué manera éstos afectan la vida y la estabilidad ecoldgica. Algunos
quedan como materiales suspendidos y otros llegan a disolverse. En el tratamiento
de aguas residuales, se ha buscado remover la materia, ya sea disuelta o
suspendida. Regularmente la materia suspendida se puede sedimentar, por
procesos como la coagulacién y floculacion, o se busca oxidar la materia organica,

para reducir el volumen de lodos producidos.

El petr6leo crudo contiene sales y agua emulsionada, las cuales deben ser
removidas antes de su refinacion. En Meéxico, PEMEX-Extraccion realiza la
desalacion y deshidratacion del crudo mediante la separacion del agua por campo
eléctrico, que debilita la barrera interfasial agua-aceite. En este proceso se genera
un efluente de agua residual llamado “agua congénita”. Su composicion depende
del tipo de petrdleo que se extrae y procesa, crudo ligero o crudo Maya (pesado),
asi como de las técnicas de extraccion: ascenso por bombeo o por inyeccion de
gases, inundacion con vapor, y deshidratacion con el uso de polimeros.
Generalmente, las aguas congénitas tienen sales inorganicas en altas
concentraciones e hidrocarburos. La disposicion de este desecho es dificil por los
peligros de salinizacién de los cuerpos receptores (agua o suelo), asi como por la

presencia de compuestos toxicos (Mijaylova, 2005).

La inyeccidon de agua es el método mas economico y, por lo tanto, el mas utilizado
en las plantas de extraccion nacionales. El uso de agua congénita en los pozos de
inyeccion ofrece una oportunidad para aprovechamiento, sin la necesidad de

remover la salinidad, ya que el agua se inyecta a grandes profundidades. Ademas,
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con el uso de las aguas congénitas en la recuperacion de los yacimientos, se
lograria una disminucion del consumo de agua de primer uso. La inyeccion de agua
congénita sin ningun tratamiento previo, mas que una simple sedimentacion,
provoca problemas de colmatacion en los pozos de inyeccion, asi como
taponamiento de las formaciones, que generalmente son areniscas de grado medio
a fino (Mijaylova, 2005).

En este trabajo de investigacion se plantea la electrocoagulacion como una
alternativa tecnoldgica para el tratamiento de aguas residuales, haciendo énfasis en
su aplicacion para la remocion de parametros fisicoquimicos que se encuentran en
altas concentraciones en el agua congénita. Siendo esta una tecnologia emergente

desde 1906 con la primera patente concedida en Estados Unidos.

La informacion recabada para el tratamiento de las aguas congénitas residuales por
medio de la electrocoagulacion es poca o imprecisa; por lo que uno de los objetivos
de este trabajo es profundizar en el tema y conocer si es un tratamiento viable o no

para el agua congénita.
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2. OBJETIVOS

2.1 Objetivo General

v' Establecer condiciones Optimas para un proceso electroquimico de
electrocoagulaciéon en el tratamiento de un agua congénita para su

reutilizacion en procesos de recuperacion mejorada de petroleo.
2.2 Objetivos particulares

v' Caracterizar el agua congénita mediante los parametros fisicoquimicos

aplicando la normatividad vigente.

v Establecer volumen, tiempo y pH a utilizar durante la experimentacién de

acuerdo a investigacion previa.

v Realizar pruebas con agua congénita en un reactor electroquimico con un
modo de operacion batch para probar dos tipos de arreglos de electrodos y
establecer las condiciones de operacion optimas para el tratamiento, tales

como la intensidad de corriente y arreglo de electrodos.
v' Realizar mismas pruebas pero con agua congénita pre tratada por
coagulacion floculacion y establecer si es viable tratar el agua congénita

antes de la electrocoagulacion por este método.

v' Probar las mejores condiciones establecidas para la remociéon de los

parametros fisicoquimicos de interés.

v Profundizar en el tratamiento por electrocoagulacion de un agua congénita

para establecer si es un tratamiento viable o no para este tipo de agua.

15



3. ANTECEDENTES

3.1 Agua congénita

El agua congénita es generada normalmente durante la produccidn de aceite y gas
proveniente de pozos, ya sea dentro o fuera de la costa. El agua de formacion es
agua marina o dulce que ha estado atrapada por millones de afios con aceite y gas
natural en una reserva geoldgica consistente de una formacion de roca porosa
sedimentada entre capas de roca impermeable en la corteza terrestre (Collins,
1975).

En otras palabras, el petréleo crudo contiene sales y agua emulsionada, los cuales
deben ser removidos antes de su refinacion, en México, PEMEX-Extraccion realiza
la desalacion y deshidratacion del crudo mediante la separacion del agua por campo
eléctrico que debilita la barrera interfasial agua-aceite. En este proceso se genera

un efluente de agua residual, llamado agua congénita.
3.1.1 Composicion general del agua congénita

Su composicion depende del tipo de petrdleo que se extrae y procesa, crudo ligero
o crudo Maya (pesado), asi como de las técnicas de extraccion: ascenso por
bombeo o por inyeccion de gases, inundacion con vapor, deshidratacion con el uso
de polimeros. Generalmente el agua congénita contiene sales disueltas, como
cloruros de calcio y sodio, carbonatos de sodio, cloruro de potasio, sulfatos de calcio
o0 de bario, entre otros; puede incluso contener algunos metales en altas

concentraciones y una gran cantidad de hidrocarburos.

= Salinidad e iones inorganicos
El agua congénita contiene las mismas sales que el agua marina, siendo sodio y
cloruro las mas abundantes. Los iones inorganicos mas abundantes en el agua

congénita de alta salinidad son: sodio, cloruro, calcio, magnesio, potasio, sulfato,
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bromuro, bicarbonato y yoduro. La concentracidon de estos iones en el agua
congénita y el agua salada es diferente, posiblemente contribuyendo a la toxicidad

acuatica del agua congénita (Pillard, 1996).

Las concentraciones de sulfatos y sulfuros suelen ser bajas, permitiendo al Bario y
otros elementos, que forman compuestos insolubles, estar presentes en solucién y
en altas concentraciones. El agua de mar de forma natural contiene una alta
concentracion de sulfatos (~2,712 mg/L), si es inyectada a un pozo para mejorar la
recuperacion de agua y aceite, y ésta se mezcla con el agua de formacion, el bario
y el calcio pueden precipitar e incrustarse en las tuberias y la concentracion de bario

disuelto en el agua congénita disminuye (Stephenson, 1994).

El ion amonio puede estar presente en algunas aguas congénitas en alta
concentracion, posiblemente provocando una respuesta inhibitoria (toxica) o

estimulatoria (eutrofizacidn) en los microorganismos presentes (Anderson, 2000).

= Bacterias
Las colonias bacterianas pueden tapar equipos y tuberias, también pueden formar
emulsiones dificiles de romper y generar sulfuro de hidrogeno, que puede ser
corrosivo (Neff, 2000; Veil, 2004).

» Formadores de incrustacion
Las incrustaciones pueden formarse cuando los iones supersaturados en agua
reaccionan para formar precipitados y cuando las presiones y temperaturas son
disminuidas durante la produccién. Las incrustaciones comunmente incluyen:
carbonato de calcio, sulfato de calcio, sulfato de bario y sulfatos de hierro. Estas
pueden tapar lineas, formar lodos aceitosos que deber ser removidos y formar

emulsiones que suelen ser dificiles de romper (Cline, 1998).
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= Acidos organicos
Los acidos organicos contenidos en el agua congénita son acidos mono- y di-
carboxilicos (-COOH) de hidrocarburos saturados (alifaticos) y aromaticos. Gran
cantidad del COT en agua congénita consiste en una mezcla de acidos carboxilicos
de bajo peso molecular, como el férmico, acético, propanoico, butanoico,
pentanoico y hexanoico (Somerville, 1987). El acido mas abundante suele ser el
férmico o acético, y la abundancia normalmente decrece al aumentar el peso
molecular (Fisher, 1987). Pequefas cantidades de acidos aromaticos también

pueden estar presentes en el agua congénita (Rabalais, 1991).

» Hidrocarburos del petroleo
Existen separadores de agua y aceite, como los hidrociclones, que son bastante
eficientes en la remocion de gotas de aceite, pero no en la de los hidrocarburos
disueltos, acidos organicos, fenoles y metales del agua congénita. Como
consecuencia, muchos de los hidrocarburos del petréleo descargados al océano en
el agua congénita propiamente tratada son hidrocarburos aromaticos de bajo peso
molecular disueltos y pequefias cantidades de hidrocarburos saturados. Como no
existe un proceso de tratamiento 100% efectivo, el agua congénita tratada aun
contiene aceite disperso con los hidrocarburos aromaticos y saturados menos

solubles y de mayor peso molecular (Faksness, 2004).

= Metales
El agua congénita puede contener muchos metales en formas disueltas o como
microparticulas. El tipo, concentracidn y la especie quimica de metales en el agua
congénita de diferentes fuentes es variable, dependiendo de la edad y geologia de
la formacioén de la cual el aceite y gas son producidos (Collins, 1975) y la cantidad
y composicidén inorganica del agua de inyeccion utilizada en la reserva de
hidrocarburo. Algunos metales de diferentes fuentes pueden estar presentes en
aguas congénitas en mayores concentraciones que aquellas en el agua marina

natural. Los metales frecuentemente presentes en el agua congénita en
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concentraciones elevadas relativas al agua de mar incluyen: bario, hierro,
manganeso, mercurio y zinc (Neff, 1987), aunque también se pueden encontrar

trazas de arsénico, cadmio, cromo, cobre, plomo, molibdeno, niquel y vanadio.

= Quimicos de produccion y acondicionamiento
Un gran numero de aditivos de especialidad (quimicos de acondicionamiento) son
utilizados en el sistema de produccion de un pozo para ayudar en la recuperacion y
el bombeo de hidrocarburos, para proteger al sistema de la corrosion, para facilitar
la separacion de aceite, gas y agua, y para prevenir la formacién de hidratos de
metano (hielo) en los sistemas de produccion de gas. Estos incluyen biocidas,
inhibidores de incrustacion, rompedores de emulsidén y quimicos para el tratamiento
de gas (como metanol y glicol). La mayoria de estos quimicos son mas solubles en
aceite que en el agua congénita y se quedan en la fase oleosa. Otros son solubles
en agua, se quedan en el agua congénita y se desechan con ésta. La concentracion

de la mayoria de los quimicos de produccién es baja en el agua congénita tratada.
3.1.2 Problematica del agua congénita

Veil (2002) menciona que, en muchas partes del mundo, la descarga a cuerpos de
agua superficial y la inyeccion subterranea representan las principales opciones
para disponer del agua de produccién de las operaciones de exploracion y
produccion de petroleo y gas. Sujeto a ciertas excepciones, pueden observarse las
siguientes tendencias: La mayoria del petroleo y gas costa adentro de U.S; los
operadores inyectan el agua de produccién para la mejora del petrdleo y la
recuperacion de gas o la disposicion final. La mayoria de los operadores costa
afuera de U.S. descargan el agua de produccion al océano y estan sujetos a
requerimientos reglamentarios. El agua de produccion costa afuera también es
normalmente descargada en otras partes del mundo. Estos paises emplean las
normas de aprobacién de la gestidn que corresponde a la legislacion de su pais. En

México, durante 2002, en la explotacion de petréleo crudo y gas natural, se
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produjeron 12.09 millones de metros cubicos de agua congénita, de los cuales se
reinyectd 86.4% y se dispuso en cuerpos receptores, el 14.6% restante, en los
ultimos afios la produccion de crudo se ha incrementado, por consiguiente, se da
un aumento en la generacion de agua congeénita. En mayo de 2003 se aprobd la
Norma Oficial Mexicana NOM-143-SEMARNAT-2003 que establece las
especificaciones ambientales para el manejo de agua congénita asociada a
hidrocarburos, la cual define al agua congénita como agua asociada al hidrocarburo
en el yacimiento y que surge durante la extraccion del mismo, que contiene sales y

puede contener metales.

Ademas se le considera un subproducto no aprovechable ya que la concentracion
de estos componentes puede ocasionar impactos negativos al medio ambiente. Los
riesgos ambientales que se presentan en el manejo y disposicion del agua congénita

son:

e La eventual contaminacion de acuiferos en el proceso de inyeccién a
formaciones receptoras.

e La contaminaciéon de cuerpos receptores si no se cuenta con parametros de
limpieza.

e La contaminacion del suelo cuando se producen derrames accidentales en

su transporte.

Antes de la publicacion de esta norma, las plantas de tratamiento basaban sus
condiciones particulares de descarga en la Norma Oficial Mexicana NOM-001-
SEMARNAT-1996, que establece los Ilimites maximos permisibles de

contaminantes en las descargas de aguas residuales en aguas y bienes nacionales.
313 Disposicion del agua congénita

La disposicion de este desecho es dificil por los peligros de salificacion de los

cuerpos receptores (agua o suelo) y por la presencia de compuestos toxicos. Para
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prevenir impactos negativos al medio ambiente, se requiere de la implementacion
de sistemas de tratamiento con procesos avanzados de alto costo, tales como la

desmineralizacion y la oxidacion quimica.

Las tecnologias convencionales actuales para tratamiento de agua congénita tienen
como objetivo la remocion de metales pesados, grasas y aceites, solidos
suspendidos y sales, lo que en ocasiones lleva a la generacion de grandes
volumenes de residuos secundarios, como es el caso de los lodos generados
(Khosravi, J; Alamdari, A; 2009). Dentro de las opciones que se emplean en la
industria para tratar el problema de la generacion de agua congénita se incluyen

tres, principalmente: minimizacion de agua, reutilizacion y recirculacion.

El manejo del agua congénita es generalmente costoso, independientemente del
costo por barril producido, debido a los grandes volumenes de agua que deben ser
extraidos a la superficie, separados del petréleo, tratados (usualmente), y después

reinyectados o dispuestos como residuo.

Los objetivos generales para el tratamiento del agua congénita son: remocion de
aceite y grasa, particulas suspendidas y arena, organicos solubles, gases disueltos
y materiales radiactivos, desinfeccion y ablandamiento para remover dureza

excesiva en el agua (Daniel, A. J; Langhus, B. G; Patel, C; 2005).

En ocasiones, la disposicién del agua producida sin ningun tipo de tratamiento es
posible. Pero en la mayoria de los casos es necesario tratarla primero. El tipo y la

extensioén del tratamiento dependeran de varios factores:

- A donde ira el agua finalmente (cuerpo de agua dulce, océano, subsuelo).
- Las regulaciones y requerimientos aplicables.

- El costo del trasporte y tratamiento del agua.

- Factores especificos del lugar (clima, disponibilidad de infraestructura).

- La responsabilidad potencial a largo plazo.
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- La familiaridad o preferencia especifica de la compafiia por alguna de las

opciones.

El agua congénita que se pretende descargar en el océano se trata usualmente en
la plataforma o en una instalacion de tratamiento para alcanzar los limites
regulatorios. Los objetivos del acondicionamiento del aceite, gas y agua en una
plataforma petrolera, son la produccién de aceite crudo estabilizado y gas que
puedan ser transportados por medio de tuberias o tanques a instalaciones en costa
para su aprovechamiento, y generar un agua congénita que alcance los
requerimientos para su descarga (si es descargada en el océano) o que sea
adecuada para su reinyeccion en la formacién de produccion u otra formacién

geologica (Bothamley, 2004).

Es necesario tratar el agua congénita antes de descargarla al océano para evitar los
efectos daninos que los quimicos y el agua contaminada puedan tener en los

cuerpos receptores.

Si el agua tratada se pretende disponer en cuerpos receptores de agua dulce,
recircular para las tecnologias de recuperacién mejorada, o para la reinyeccion en
la formacién geoldégica, la mayoria de las sales disueltas y metales también deben
removerse. La remocidn de sales no es necesaria si se pretende descargar al

océano.

Tratamiento previo a la inyeccion

Es importante asegurarse que el agua que sera inyectada sea compatible con las
formaciones receptoras, para prevenir atascamientos prematuros de la formacion u
otro tipo de dafnos a los equipos. Puede ser necesario tratar el agua para controlar
sélidos excesivos, aceite disuelto, corrosion, reacciones y crecimiento de microbios.
Los sélidos son normalmente tratados por sedimentacion o filtracion. Los aceites
residuales en el agua no solo representan pérdidas en la produccion, sino que
también pueden contribuir a la obstruccion de tuberias o formaciones receptoras de
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la inyeccidn. Muchos quimicos de tratamiento se utilizan para romper emulsiones o

para hacer al aceite disuelto mas facil de remover.

La corrosion puede ser producida por varios gases disueltos como el oxigeno,
dioxido de carbono y sulfuro de hidrégeno; para controlarlos se pueden utilizar
absorbedores de oxigeno y otros quimicos que minimizan los niveles de estos gases
indeseables. Las bacterias, algas y hongos pueden estar presentes en el agua
congénita o se pueden introducir durante el manejo del agua en la superficie, estos

son generalmente controlados agregando biosidas o por filtracion.

Inyeccion subterranea para mejorar la recuperacion de aceite

El proceso mas utilizado para el manejo del agua producida en costa es la
reinyeccion a una formacién subterranea. Aunque una parte del agua es inyectada
unicamente como disposicion, la mayoria del agua congénita (71%) es inyectada
para mantener la presion de la reserva y para impulsar hidraulicamente al aceite en
el pozo. Esta practica se conoce como impulsion con agua, o si el agua se calienta
para hacer vapor, impulsion con vapor. Cuando se utiliza para mejorar la
recuperacion de aceite, el agua congénita deja de ser un residuo y se convierte en

un recurso.

El uso de agua proveniente de rios y lagos esta limitado por las normas ambientales,
ademas el agua de mar no esta disponible salvo en proyectos de alta mar; por estas
razones la fuente de agua es el agua producida. Hoy en dia las autoridades
reguladoras requieren que se recicle el agua congénita y que se establezcan
depodsitos de las mismas, sin embargo, para las empresas es un proceso que
incrementa los costos, pero favorecen su produccién (Dwyer, 2015). De esta
manera el agua previamente tratada se inyecta en la reserva de hidrocarburo para

lograr incrementar la produccion del campo o pozo de extraccion.
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Recuperacion mejorada

El proceso quimico de recuperacion mejorada de aceite es utilizado para
incrementar la produccién de hidrocarburo, en especial en campos de extraccion
maduros. El proceso consiste en la inyeccion de agentes quimicos como
tensoactivos, polimeros y alcalis que favorecen la recuperacion (Green & Willhite,
1998).

3.2 Electroquimica

Dentro de la Quimica se encuentra la Electroquimica que relaciona la corriente
eléctrica con las reacciones quimicas, es decir las reacciones que se llevan a cabo

en la interfase de un conductor electrénico y un conductor iénico.

Las reacciones quimicas en donde se produce una transferencia de electrones entre
moléculas se conocen como reacciones redox; esta transferencia se produce entre
un conjunto de elementos quimicos, uno oxidante y uno reductor. En todos los

procesos de oxidacion y reduccion existe un agente reductor y un agente oxidante.

Un agente reductor es aquella sustancia que durante un proceso redox pierde

electrones, por lo que hace que la otra sustancia se reduzca.

Un agente oxidante es aquel que durante un proceso redox gana electrones, por lo

que hace que la otra sustancia se oxide.

En la electroquimica se habla de especie reducida y especie oxidada porque la
reaccion redox no ocurre en contacto directo con la contraparte reactiva, sino a
través de una interfase que “captura” o “proporciona” los electrones, y asi, producir
una corriente eléctrica ya que las interfases estan conectadas entre si por un

material conductor electronico (Garcia E; Molina B, 2011).
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3.21 Celda electroquimica

Una celda electrolitica es una celda electroquimica no espontanea, en la que es
necesario aplicar una diferencia de potencial eléctrico para lograr que ocurra la

reaccion.

En las celdas electroquimicas el electrodo en donde ocurre la semirreaccion de
oxidacion corresponde al anodo y el electrodo en donde ocurre la semirreaccion de

reduccion es el catodo.

El catodo es el electrodo que pierde electrones en la disoluciéon produciendo la
reduccion de la especie electrolitica, en una celda electrolitica el catodo es el polo
negativo ya que se conecta al polo del mismo signo del generador con objeto de

suministrar los electrones necesarios para la reduccion catodica.

El anodo es el electrodo que gana electrones de la disolucion originando la
oxidacion de la especie electroquimica, en la celda electroquimica es el polo positivo
(Garcia E; Molina B, 2011).

3.2.2 Conceptos generales del disefio de una celda electroquimica

Para el disefo y construccion de un reactor electroquimico se tiene que tomar en
cuenta aspectos de naturaleza fisica y quimica que permitan obtener un buen

desempefio y construccion del sistema.
Algunas de las consideraciones mas importantes son:

Densidad de corriente: Determina la dosificacion del metal a la solucién, esta
densidad se determina dependiendo de las concentraciones del contaminante que

se desea remover.
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Voltaje: Se recomienda aplicar una minima cantidad de voltaje para poder disminuir
el costo energético; esto es posible aumentando la conductividad de la solucién,

disminuir la distancia entre los electrodos o cambiar el material.

El material de los electrodos: aunque cualquier material conductor puede ser
utilizado para fabricar electrodos, la experiencia demuestra que existen unos mas
idoneos que otros. Segun el material de que esté constituida la pieza, el tipo de

generador que se emplee y en funcion de los resultados a obtener.

Geometria del reactor: La geometria puede influir en la formacion de los fléculos, el
movimiento de las burbujas (Ortega C. G; 2000).

Figura 1. Esquema de una celda electroquimica y sus elementos.

3.2.3 Electrodos

Para el disefio de una celda electroquimica es importante hablar de electrodos ya
que son el conductor eléctrico utilizado para hacer contacto con la parte no metalica
del circuito. Existen diferentes tipos de electrodos, para este trabajo se utilizaron

electrodos Bidimensionales.
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3.2.31 Electrodos Bidimensionales

Son dispositivos que se caracterizan por estar en forma de cilindro o placas.
Corresponden a los electrodos mas baratos y simples desde el punto de vista de su
construccion. Los reactores o celdas que operan con estos dispositivos comparten
esta simplicidad puesto que sélo emplean, ademas de un par de electrodos
funcionando como anodo y catodo, y en casos de necesitarse, una membrana o

separador.

El arreglo del equipo consiste en sumergir los electrodos en una solucion de
electrolito (el cual unicamente cubre el exterior de estos) y al recibir una diferencia
de potencial del anodo al catodo. La distancia entre ambos electrodos debe ser tan
pequefia como sea posible para aumentar la eficiencia de la transferencia de masa
y reducir el consumo de energia por una menor cantidad de voltaje requerido. La
cantidad o distancia minima entre los electrodos es usualmente determinada por

limitaciones practicas (por ejemplo el volumen de la celda empleada).

Las desventajas principales de estos arreglos radica en el gran espacio ocupado
por los equipos, el volumen de produccion (en relaciéon al empleado como reactivo
inicial) y por las reacciones que en muchas ocasiones no son selectivas (Guerrero
Ortega, 2000).

3.2.3.2 Arreglo de electrodos

En general, se tienen dos tipos de conexion de electrodos la monopolar y bipolar

(Figura 2).

La conexion monopolar consiste en una conexion alternada de anodos y catodos
que estan conectados en paralelo, por lo que se encuentran sometidos al mismo
potencial, requiriendo un voltaje pequefio de celda y una gran cantidad de corriente,

lo que provoca un mayor consumo de energia.
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La conexiodn bipolar es mas versatil, debido a que solo los electrodos colocados en
los extremos del reactor son los que se conectan a la fuente polarizando asi
automaticamente los electrodos colocados en el interior del reactor. Este tipo de
arreglo corresponde a varias celdas individuales conectadas en serie utilizando

altos voltajes y bajas cantidades de corriente (Jiang, 2002).

Para este trabajo se decidié utilizar un arreglo monopolar de electrodos, por ser el
arreglo mas sencillo y el reportado en la mayoria de las referencias consultadas de

este tratamiento (Tabla 1).

Figura 2. Conexién de electrodos.

3.2.3.3 Envenenamiento de electrodos

Existe un fendmeno llamado envenenamiento o pasivacion que afecta a los
electrodos recubiertos de Oxidos metalicos. Dicho fendmeno incrementa la
resistencia eléctrica de la superficie, minimizando tanto la transferencia de
electrones como la transferencia de masa de la sustancia en el seno de la solucion
a los electrodos, reduciendo la eficiencia de los propios procesos redox que se

llevan a cabo durante los procesos de electrdlisis.

Se cree que esto es a causa de los subproductos formados durante el ataque a los
compuestos organicos, por ejemplo, para el caso del mecanismo de reaccion con el
radical hidroxilo, lo que forma una especie de recubrimiento o pelicula en la

superficie del electrodo (Jiang, 2002).

28



Una manera de minimizar esto, consiste en enfocar las investigaciones para la
busqueda de materiales nuevos que presenten tanto una alta eficiencia de
transmision de corriente como una resistencia grande a la pasivacion o
envenenamiento. Esto se puede predecir con los diagramas de Pourbaix de cada

posible material (Figura 3).

Otra opcién es forzar a los electrodos para que funcionen de manera que los
procesos de oxidacién sean primordialmente por la formacién de radicales hidroxilo
por la reaccion con el agua u oxigeno y posterior ataque de estos a los compuestos
contaminantes, esto puede minimizar la posibilidad de que los subproductos puedan
recubrir al electrodo ya que se reduce la interaccion directa entre los subproductos

organicos con la superficie del electrodo.

Figura 3. Diagrama de Pourbaix para el aluminio a 25°C. Valores de potencial frente a un electrodo
normal de hidrégeno (Pierre R. Roberge, 2008).

3.3 Electroquimica en los procesos de tratamiento de aguas residuales

Las tecnologias electroquimicas han ganado importancia en las ultimas décadas y
esta presente en procesos para recuperacion de metales, tratamiento de agua

potable o aguas de proceso, hasta la remocion de contaminantes producto de las
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industrias del curtido, electro-platinado, lavanderia, textil, procesos, combustibles,
emulsiones, etcétera. Dichas técnicas han alcanzado un grado de madurez que les
permite ser competitivas no solo a nivel de costos, sino también en eficiencia y
tamafio de equipos (Ruiz, A. A; 2005).

Dependiendo del tipo de electrodo y lo que este haga sobre el efluente tratado, es
su clasificacion en electrolisis directa o indirecta. Por ejemplo, si el electrodo actua
directamente sobre los contaminantes oxidandolos o reduciéndolos, entonces la
reaccion se clasifica como directa, pero, si el tratamiento no es realizado por el
electrodo mismo sino que es por la generacion de reactivos por medios de este
(obtencién de especies oxidantes, generar agentes coagulantes, etcétera) entonces

se clasifica como proceso indirecto.

- Electrdlisis directa: Reduccion catédica y Oxidacion anddica.

- Electrdlisis indirecta: Mediadores redox, Generacion anddica de oxidantes
fuertes, métodos de separacion de fases (electrocoagulacion, electro
flotacion y electro floculacién) y procesos electroquimicos de oxidacion

avanzada basados en la generacion catddica de H20:2.

Figura 4. Tipos de mecanismos de oxidacion anddica: Directa e Indirecta.

Pese al éxito inicial en las investigaciones electroquimicas, hay cuestiones que

requieren seguir siendo investigadas:
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Las reacciones de oxidacion de ciertos compuestos pueden provocar
disminucién en la eficiencia o inutilizacion de los electrodos. Esto es debido
al posible depdsito de material en la superficie del electrodo lo que impide la
adecuada transferencia de carga entre el contaminante y el dispositivo. Esto
conlleva a seguir probando diferentes arreglos y materiales para los
electrodos.

Dependiendo de la sustancia a tratar, puede ser necesario operar los
electrodos a altos potenciales lo que implica un fuerte gasto energético.

La seleccion de materiales puede no ser la mas adecuada en materia
econdmica (metales como Pt, Au, entre otros) o pueden acarrear otros
riesgos a la salud (metales daninos como Hg, Pb).

El paso de corriente a través de la solucién implica que ésta sea conductora,
pero no todos los compuestos contaminantes tienen dicha propiedad en
valores adecuados o incluso es necesario agregar electrolitos de soporte.
Esto acarrea caidas de conductividad e incremento de la resistencia. De aqui
que es necesario seguir investigando para encontrar parametros optimos de
operacion, los cuales puedan ser generalizados a una mayor cantidad de
procesos Y tipos de efluentes.

En la oxidacion anddica, es importante que el material empleado en el
electrodo tenga un gran valor de diferencia de potencial para el oxigeno, de
manera que se pueda minimizar la generacion de Oz por electroélisis en agua,

lo que implica a su vez la seleccion de un tipo especifico de electrodo.

También hay que tener en cuenta la formacion de otros subproductos, proceso que

esta influenciado por el tipo de dispositivo usado (electrodo plano o tridimensional)

y por la clase, donde entra en juego si es de tipo metalico o poroso (Rodgers, 2000).

3.31 Electrocoagulacion

La electrocoagulacion es un método que remueve la mayoria de los contaminantes

del agua como: solidos suspendidos, hidrocarburos emulsionados, algunos
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compuestos organicos disueltos (basandose en la concentracién de la Demanda
Bioquimica de Oxigeno (DBO), Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), metales
pesados (cromo, cadmio, oro, platino), lixiviados y arsénico, de las descargas de
agua para su reuse usando electricidad en lugar de costosos reactivos quimicos,
involucra muchos fenémenos fisicos y quimicos con el fin de suministrar iones en la

corriente de aguas residuales.

Las celdas de electrocoagulacion consisten en un par de electrodos de laminas
paralelas separadas por unos pocos centimetros con una aplicacion de bajo voltaje

a altas densidades de corriente.

El flujo de corriente eléctrica suministrado al sistema proporciona la fuerza
electromotriz que provoca una serie de reacciones quimicas, cuyo resultado final es
la desestabilizacion de las moléculas contaminantes. Esto produce particulas
sélidas menos coloidales y menos emulsionadas o solubles, ademas de que los
iones metalicos que se liberan se dispersan en el medio acuoso y tienden a formar
oxidos metalicos que atraen eléctricamente a los contaminantes que han sido

desestabilizados.

El proceso de electrocoagulacién se basa en la continua produccion in situ de un
coagulante en el agua contaminada, disolviendo eléctricamente, iones del material
del electrodo a partir de electrodos de los mismos elementos, llevando a cabo una
neutralizacion de la carga eléctrica para la eliminacion de contaminantes. Una vez

cargadas, las particulas se unen como pequenos imanes para formar un floculo.

La generacion de iones metalicos se lleva a cabo en el anodo, mientras que en el
catodo pequefias burbujas de hidrégeno gas son producidas. El hidrégeno gas

también ayuda a flotar las particulas floculadas a la superficie.

Los iones metalicos pueden reaccionar con el OH" producido en el catodo durante
la formacion del Hz, formando hidréxidos insolubles que absorben los contaminantes

y contribuyen a la coagulacion.
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Asi, una gama de especies coagulantes e hidroxidos son formados para
desestabilizar y coagular particulas suspendidas o adsorber y precipitar
contaminantes disueltos. Utilizando placas de aluminio o de hierro como electrodos
se pueden producir iones AI** o Fe?* que resultan ser excelentes coagulantes
mediante la aplicacion de un voltaje de corriente directa. Los iones de aluminio
hidrolizados pueden formar grandes redes cuya estructura es Al-O-Al-OH, las
cuales pueden adsorber quimicamente a los contaminantes tales como el F-. Por
esto, el aluminio es usado de manera comun en el tratamiento de aguas residuales
(Malakootian, M; Yousefi, N; 2009).

Los mecanismos de remocion en electrocoagulacién incluyen oxidacion, reduccion,

coagulacion, absorcidn, adsorcion, precipitacion y flotacion.
El proceso de electrocoagulacion se resume en tres etapas sucesivas:

1. Formacién de coagulantes por oxidacion electrolitica del “electrodo de
sacrificio” (anodo).

2. Desestabilizacion de los contaminantes, particulas suspendidas vy
emulsiones.

3. Agregado de las fases desestabilizadas para formar fléculos.

En la Tabla 1 se presentan los datos recopilados de la investigacion de tratamientos

de aguas residuales por medio del método de electrocoagulacion.
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Tabla 1. Recopilacién de referencias de tratamientos de aguas residuales por medio del método de

electrocoagulacion.
Autor/Revistal Contaminante Anodo Catodo Condiciones
Facultad
Agua residual con Volumen 240 L
M. P. Amelia Vidales gaceite (taller No No 15 min
Olivo, marzo 2010 . Reportado Reportado pH 4
automotriz)
49 A
Soluciones e
Agladze, 2000 sintéticas de cloro | Ti/lrO2/SnO2 D|fu§|on de No
. oxigeno Reportado
fenol y anilina
. Herbicidas Barra de No
Brillas, 2004 clorados BOD grafito Reportado
Duran, 2004 Aguas residuales Hierro | Grafito solido No
municipales Reportado
: Soluciones . Carbén No
Fockede, Pierde, 2002 sintéticas de fenol Ti/SnOz reticular Reportado
10-100 A/m?
Kankan, 1995 Fenol Grafito polar Grafito Uso de NaOH
como electrolito
2
Kotz, 1994 Fenol Pt y Ti/Pt Grafito 300 A/m
pH inicial 12
2
Manrincic, 1978 Amonio Pty Ti/Pt No 8.5 A/m
Reportado
Bonfatti, 1999 Glucosa PryTipt | 2088981 400.900 Am?
Zirconio
15 tipos de No
Stucki, 1998 compuestos Pty Ti/Pt Grafito
s Reportado
organicos
. . ) 1-2 A
Kira, 1980 Anilina PbO: Grafito L
pH inicial 2
Sharifian, 1986 Fenol PbO2 Grafito 1,2y3A
2
Kotz, 1993 Fenol Ti/PbOs Grafito 300 Alm
pH inicial 12
Cossu, 1997 Lixiviados Ti/PbO2 Grafito 50-150 A/?
Polcado, 1999 2-clorofenol Ti/PbO2 Grafito 80-160 A/m2
Comninellis, 1992 Fenol IrO2 Grafito 1A
Pulgarin, 1994 1,4-benzoquino Ir0 Alambre de No
gann, ’ g 2 Platino Reportado
No
Rogers, 1999 Cloro-fenoles IrO2 Reportado 06 A
Polcado, 1999 2-corofenol Tisno, | A0 80-160 A/m?
inoxidable
Cossu, 1986 Lixiviados Ti/SnO Acero No
’ 2 inoxidable Reportado
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Tabla 1 (continuacion). Recopilacion de referencias de tratamientos de aguas residuales por medio
del método de electrocoagulacion.

Autor/Revistal Contaminante Anodo Catodo Condiciones
Facultad
Aguas residuales Fe. Acero
Dimoglo, 2004 de una Al, grafito o 5-15 mA/cm?
. inoxidable
petroquimica
No
Marappan, 2005 Fenol, cloro fenol Pt/grafito Platino Reportado
5volts
Fenol, cloro fenaol, . Difusion
Agladze, 2007 . Ti/lrO2/Sn0O2 0.03-0.07 A/cm?
anilina gaseosa
Award, 1997 Fenol Grafito Grafito 0.03-0.32 A/m?
granulado
Benceno (200
Benceno, fenol mA/cm?)
. o] Pt, Pb/PbO2 Difusion Fenol (500-1000
Kornienko, 2007 N-metil, amino .
fonol RuO2/TiO2 gaseosa A/m?)
N-metil (300-600
mA/cm?)
3.3.2 Proceso y mecanismo de electrocoagulacion

Durante la electrélisis ocurren una serie de procesos fisicos y quimicos que se

pueden describir de la siguiente manera:

El lado positivo sufre reacciones anddicas, mientras que el negativo sufre
reacciones catodicas. Las placas de metal son utilizadas como electrodo de
sacrificio o placa consumible que aporta iones al sistema. Estos iones liberados
neutralizan las cargas de las particulas desestabilizando los sistemas de

suspension de los contaminantes dando inicio a la coagulacion.

Los iones generados en los electrodos ocasionan un proceso de eliminacion de

contaminantes, el cual se puede dar por dos vias, las cuales son:

1. Por medio de reacciones quimicas y precipitacion.
2. Por medio de procesos fisicos de agregacién de coloides que dependiendo

de su densidad pueden flotar o precipitar.
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Los electrodos de hierro y aluminio son los materiales mas comunmente utilizados
en los procesos de electrocoagulacion por su caracteristica de proporcionar iones
multivalentes (AI**, Fe?* y Fe3*) que son los que provocan la coagulacion de los

contaminantes.

Ademas como el agua contiene particulas coloidales, aceites u otros contaminantes,
éstos se mueven a través del campo eléctrico aplicado y pueden ionizarse, sufrir
reacciones de electrolisis o de hidrdlisis o formar radicales libres que alteran las
propiedades fisicas y quimicas del agua y de los contaminantes, resultando en un
estado reactivo y excitado lo cual es causa de la liberacién, destruccion o

insolubilidad de los contaminantes.

3.3.3 Factores mas importantes que afectan la electrocoagulacion

o La naturaleza y concentraciéon de los contaminantes.

o Densidad de corriente: La eficiencia de la remocién y el consumo de energia

aumentan con el aumento de la densidad de corriente, el suministro de
corriente al sistema determina la cantidad de iones de Aluminio (AI**) o hierro
(Fe?*) liberados por el anodo. Cuando se usa una corriente demasiado
grande, hay una transformacion de energia eléctrica en energia caldrica que
calienta el agua. Una densidad de corriente demasiado grande produciria

una disminucién significativa en la eficiencia.

o Distancia entre electrodos: Presenta un efecto importante en la remocién de

contaminantes. La caida de potencial es proporcional a la distancia entre

electrodos.

o Geometria del reactor de Electrocoagulacién: Influye en algunos parametros

de operacion como: formacion de burbujas, formacion de floculos, régimen

de flujo de fluidos, caracteristicas de mezclado y sedimentacion.
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o Presencia de NaCl: La sal aumenta la conductividad del agua residual. Se ha

encontrado que los iones de cloruro pueden reducir los efectos adversos de
iones como HCO 3 y SO4™ pues la presencia de iones carbonatos o sulfatos
pueden conducir a la precipitacion de Ca?* y Mg?* produciendo una capa
insoluble depositada sobre los electrodos, que aumentaria el potencial entre

los electrodos decreciendo asi la eficiencia de la corriente.

o Conductividad: Un incremento en la conductividad eléctrica genera a su vez

un incremento en la densidad de corriente.

o pH: Influye en el proceso de solubilidad del metal para formar hidroxido. La
mayor eficiencia de remocién se da en valores cercanos a 7. Cuando la
conductividad es alta, el efecto del pH no es significativo. El pH después del
proceso de electrocoagulacién puede incrementarse para aguas residuales
acidas pero decrece para aguas alcalinas. El incremento de pH en

condiciones acidas ha sido atribuido a la reaccion del hidrogeno en el catodo.
H20 + 2e- — H2 + 20H" (1)

No obstante a pH neutral el consumo de energia es alto, debido a que hay

variacion de la conductividad.

o Temperatura: Se ha encontrado que la eficiencia en la corriente se

incrementa inicialmente hasta llegar a 60°C punto donde comienza a
decrecer. El incremento de la eficiencia debido a un aumento de temperatura
es atribuido al incremento en la actividad de destruccion de la pelicula de
éxido de aluminio de la superficie del electrodo (Ruiz, A. A; 2005).

o Transporte de masa: Los iones se transportan por 3 mecanismos (difusion,

conveccion y migracion), hacia o desde un electrodo que forma parte de un
reactor electroquimico hacia el seno del liquido. La densidad de flujo del ion

esta dado por la suma de estos mecanismos. La transferencia de materia por
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migracion corresponde al movimiento asociado con la conduccidn ionica
metalico en el campo eléctrico existente. La transferencia de materia por
difusion provocada por la diferencia de la concentracion debido al consumo
del reactivo. La transferencia de materia debido al movimiento macroscopico

espontaneo (conveccion natural) o externo (conveccion forzada).
3.34 Reacciones presentes en la celda

Las siguientes reacciones fisicoquimicas se pueden llevar a cabo en la celda de

electrocoagulacion:

» Reduccidn catddica de impurezas presentes en el agua.

= Descarga y coagulacion de particulas coloidales.

= Migracion electroforética de los iones en disolucién.

= Electro flotacion de las particulas coaguladas por burbujas de Oz y de H2
producidas en los electrodos.

= Reduccion de iones metalicos en el catodo.

Considerando que se tiene un anodo de aluminio, las reacciones que se llevarian a

cabo son:
En condiciones neutrales y alcalinas (pH 5>9):
Alsy = Al(OH)3 ... (2)
En condiciones acidas (pH=5):
3Alsy = AP + 3e7...(3)
En condiciones mas alcalinas (pH>9):
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La polimerizacién final es:

nAl(OH); = Al,(0H)3, ...(5)
La reaccion que se lleva a cabo en el catodo es:

2H,0 4+ 2e~ = H, + 20H™ ...(6)
Reacciones en el anodo:
Al - A3t +3e™ ... (7)
Al + 3H,0 = AL(OH) 3¢5 + 3H( - (8)
nAl(OH); = Al,(0OH)3, ... (9)

Los iones AI** en combinacion con los OH- reaccionan para formar algunas especies
monoméricas como Al(OH)?*, Al2(OH)?*, y otras poliméricas, tales como Ale(OH)15%*,
Al7(OH)174*, Als(OH)20**, Al1304(OH)24"* 'y Al13(OH)34%*, que por procesos de
precipitacion forman el Al(OH)3is) como se muestra en la reaccion de anodo. Del
hidroxido de aluminio es una sustancia amorfa de caracter gelatinoso, que expone
una gran area superficial con propiedades absorbentes y que es propicia para los
procesos de adsorcion y atraccion de las particulas contaminantes (Restrepo, M. A;
2006).

3.3.5 Ventajas, desventajas y areas de aplicacion de Ila

electrocoagulaciéon

En la actualidad, los tratamientos para aguas residuales tienen una gran
importancia, por la necesidad de cuidar el medio ambiente. Conocer las ventajas y
desventajas de cada tratamiento ayuda a elegir y mejorar el tratamiento a utilizar.
En la Tabla 2 se presentan las principales ventajas y desventajas del tratamiento

de electrocoagulacion.
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Tabla 2. Ventajas y desventajas del tratamiento de electrocoagulacion (Restrepo, 2006;Jaramillo,
2005).

Ventajas Desventajas

Reposicion de los electrodos de

Reduccién de DQO o
sacrificio

Los lodos contienen altas
Requerimiento de equipos simples y concentraciones de hierro y aluminio,

de facil operacién dependiendo del material del electrodo
de sacrificio utilizado

El 6xido formado en el anodo puede en
muchos casos formar una capa que
impide el paso de la corriente eléctrica
disminuyendo de esta forma la
eficiencia del proceso

Genera lodos mas compactos y en
menos cantidad

El paso de la corriente eléctrica
favorece el movimiento de las
particulas de contaminante mas
pequenas, incrementando la
coagulacion

Posibilidad de automatizacion

Area de aplicacion

v' Los efluentes susceptibles de ser tratados pueden contener particulas

suspendidas, aceites y grasas.
v" Puede coagular coloides, reduciendo la turbidez y el color.

v" Util en la remocién o destruccién de algas y microorganismos y puede usarse
cuando hay disuelto hierro, oxigeno disuelto otros compuestos en los
efluentes (Restrepo, M. A; 2006).

v" Enla industria ha sido empleada para tratar los efluentes de la industria textil,
industria de los alimentos, industria del petrdleo, aguas con desechos de

carpeta asfaltica, aguas municipales, industria de fibras sintéticas,
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emulsiones de agua y aceite, suspensiones con arcilla, nitritos, colorantes,
etcétera (Restrepo, M. A; 2006).

3.4 Parametros

En esta seccion se definen brevemente los contaminantes del agua congénita, los
cuales en su conjunto representan los parametros prioritarios al realizarle un

tratamiento.
3.41 Dureza

La mayoria de los problemas que se derivan del uso del agua, estan dados por la
dureza la cual para efectos practicos se define como el calcio y el magnesio
contenido en el agua, podemos decir por tanto, que la dureza es el calcio y magnesio
que se encuentran presentes en el agua como cationes, independientemente de la
naturaleza de los aniones presentes (carbonatos, bicarbonatos, cloruros, sulfatos y

ocasionalmente nitratos).

La dureza es indeseable en algunos procesos, como en el lavado doméstico debido
a que se consume mas jabén y en la industria debido a que en las calderas y en los
sistemas enfriados por agua se producen incrustaciones en las tuberias lo que
conlleva a la pérdida en la eficiencia de la transferencia de calor, por mencionar

algunos casos.
3.41.1 Clasificacion de la Dureza

La dureza es clasificada en funcion del contenido de CaCO3s en mg/L de agua de
acuerdo a lo siguiente (Powell, S. T; 1970):

» Blanda (agua suave) 0-75 mg/L

» Moderada (agua poco dura) 75-150 mg/L
» Dura 150-300 mg/L

» Muy dura >300 mg/L.
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3.41.2 Dureza Total

El término Dureza Total se refiere a la concentracion total de iones alcalinotérreos
(grupo 2) que hay en el agua. Puesto que la concentracion de Ca?* y Mg?* es mucho
mayor que la de otros iones alcalinotérreos, la dureza practicamente es igual a la

suma de la concentracién de los iones Ca?* y Mg?*.
3413 Dureza de Calcio

Se basa en la concentracion de sales de calcio presentes en el agua, y con

frecuencia se usa como una medida de potable calidad del agua.
3.4.2 Alcalinidad

De acuerdo a la NMX-AA-089-2-1992, la alcalinidad esta definida como “la
capacidad de un medio acuoso para reaccionar cuantitativamente con los iones
hidrogeno”, es decir es el parametro que expresa la capacidad que tiene un cierto
tipo de agua de poder mantener su pH a pesar de que le sea agregada una solucion

alcalina o acida.

La alcalinidad se basa principalmente en la medicidén de los hidréxidos, carbonatos
y bicarbonatos de los iones Ca?*, Mg?*, Na*, K* y NH**, siendo los mas comunes el

calcio y el magnesio.
3.4.3 Cloruros

La determinacion de cloruros por el método de volumetria se basa en una valoracion
con nitrato de plata, utilizando como indicador cromato de potasio. La plata
reacciona con los cloruros para formar un precipitado de cloruro de plata de color
blanco. En las inmediaciones del punto de equivalencia al agotarse el i6n cloruro,
empieza la precipitacion del cromato. La formacion de cromato de plata puede
identificarse por el cambio de color de la disolucion a anaranjado-rojizo asi como en

la forma del precipitado.
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344 Sulfatos y Turbidez

Los sulfatos (SO4%) estan ampliamente distribuidos en la naturaleza y pueden estar
presentes en aguas naturales, en concentraciones que varian desde pocos hasta

miles de miligramos por litro.

La turbidez es la absorbancia aparente de la radiacidon incidente debido a la
dispersion, es decir, falta de transparencia de un liquido debido a la presencia de

particulas en suspension.

La absorbancia es la relacién logaritmica entre la intensidad de la luz que incide
sobre la muestra y la intensidad de esa misma luz que es transmitida a través de

esa muestra a cierta longitud de onda.

La cantidad de luz absorbida es proporcional a la concentracion de la muestra de
acuerdo a la ley de Beer-Lambert (A=¢IC donde A: Absorbancia, €: Coeficiente de

extincion molar, |: longitud de paso 6ptico y C: concentracién molar).
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4. METODOLOGIA

Para fines practicos el agua congénita cruda se nombré como M671-5 y el agua

congénita pre tratada con Poli Cloruro de Aluminio (PCA) se nombré M671-5+PCA.

A continuacion se describe la metodologia la cual se dividi en las siguientes etapas:
4.1 Caracterizacion inicial de las muestras

Se realiz6 la caracterizacion inicial de la muestra de agua congénita cruda,
procedente de la Central de Almacenamiento y Bombeo (CAB) del Activo de
Produccion de Poza Rica-Altamira. Después, un volumen de esta misma muestra,
se pre trato con Poli Cloruro de Aluminio (Seccién 4.3) y se caracterizd. Los
parametros analizados fueron: pH, Temperatura, Sodlidos Totales, Sdlidos
Suspendidos Totales, Sélidos Disueltos Totales, Dureza Total, Dureza de Calcio,
Alcalinidad, Cloruros, Sulfatos y Turbidez. Los analisis fueron realizados con base

a la normatividad vigente (Tabla 3) y en el Anexo 1 se describe cada procedimiento.

Tabla 3. Parametros de la caracterizacion de las muestras.

Parametro Norma vigente Método
pH NMX-AA-008-SCFI-2000 | Potenciometro
Dureza Total NMX-AA-072-SCFI1-2001 Titulacion
Dureza de Calcio ASTM D 511 Titulacion
. . Titulacion
Alcalinidad ASTM D3875 ol
Potenciométrica
Cloruros NMX-AA-073-SCFI-2001 Titulacion
Sulfatos ASTM D 4130-99 Turbidimétrico
Soélidos Totales, Suspendidos
Totales y Disueltos Totales NMX-AA-034-SCFI-2015 Gravimetria
(ST, SST y SDT)
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4.2 Pruebas de tratamiento con agua congénita cruda en un reactor

electroquimico batch

Para las pruebas de tratamiento las variables fueron: la intensidad de corriente y los
electrodos a utilizar. En la Tabla 4 se describe cada uno de los valores utilizados

para las variables, asi como todos los datos que permanecieron constantes durante

la experimentacion.

Tabla 4. Ficha técnica del reactor utilizado para el tratamiento de electrocoagulacion.

Material del electrodo

Catodo: Hierro

Anodo: Aluminio

Catodo: Dioxido de
Titanio

Anodo: Aluminio

Tipo de electrodos

Electrodo bidimensional fijo

Electrodo bidimensional fijo

Tipo de conexién

Monopolar

Monopolar

Espacio entre electrodos

2cm

2cm

Geometria anodica

Rectangular

Rectangular

utilizado

Area anédica 70.32 cm? 70.32 cm?
Geometria catodica Cilindro Malla

Area catodica 61.26 cm? ~61.26 cm?
Volumen del reactor 700 mL 700 mL

Intensidad de corriente

Variable: 1,2y 3 A

Variable: 1,2y 3 A

Densidad de corriente

1A: 14.22 mA/cm?
2A: 28.44 mA/cm?
3A: 42.66 mA/cm?

1A: 14.22 mA/cm?
2A: 28.44 mA/cm?
3A: 42.66 mA/cm?

En la Figura 5 se puede observar el diagrama del sistema montado para el

tratamiento de electrocoagulacion.
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Figura 5. Diagrama del sistema montado para la electrocoagulacion.

Basados en la investigacion bibliografica previa se diseiid un reactor tipo
batch de acrilico con capacidad maxima de 1L.
En el reactor se vertié el agua congénita a utilizar para el tratamiento
previamente homogenizada. Se establecié utilizar un volumen total de
700mL.
El reactor se coloco sobre una parrilla de agitacion y se introdujo una mosca
para mantener la muestra en agitacion constante de 60 rpm durante el
tratamiento.
Se introdujeron los electrodos seleccionados. Se tomé en cuenta la distancia
que hay entre cada electrodo ya que debe ser constante en todas las pruebas
a realizar durante la experimentacion.
Se realizaron pruebas variando la intensidad de corriente utilizando valores
de1A 2Ay3A
Se llevd a cabo el tratamiento utilizando electrocoagulacion por el tiempo
asignado, 30 minutos.
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7. Al finalizar el proceso se coloco el agua tratada en conos de sedimentacion
y se determind la velocidad de sedimentacion. Después de la sedimentacion
se filtraron las muestras y se realizaron las pruebas para la determinacion de
los diferentes parametros.

8. Los sélidos filtrados se secaron a una temperatura de 105 °C y se determiné

los lodos generados.

Con base al analisis se determinaron los mejores electrodos y la mejor intensidad

de corriente que se describe en la seccion 5.2 de resultados y analisis.

En la Figura 6 se pueden observar los dos diferentes arreglos de electrodos
utilizados durante la experimentacion. Catodo de Fe - anodo de Al y catodo de
Ti/TiO2 - anodo de Al.

Figura 6. Electrodos utilizados durante la experimentacion. A la izquierda: catodo de Fe y anodo
de Al. A la derecha: catodo de Ti/TiO2 y anodo de Al.
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4.3 Pruebas de tratamiento con agua congénita pre tratada por coagulacion

floculacion utilizando PCA en un reactor electroquimico batch

La muestra de agua congénita M671-5 cruda se tratdé por coagulacion floculacion
con PCA 25% (Poli cloruro de Aluminio) a una dosis 6ptima de 2.15 mL/L (Ramirez
Abril, 2017).

El procedimiento experimental para la coagulacion-floculacion se conoce como
prueba de jarras (Figura 7) y consiste en utilizar un equipo que contiene 6 vasos de
precipitados de 1000 mL adaptados a una serie de agitadores mecanicos, ademas
de un control de velocidad rotacional que permite que todas las muestras se

mezclen con las mismas condiciones de operacion (Ramirez Abril, 2017).

Figura 7. Prueba de jarras para pre tratamiento por coagulacion floculacion.

Se vertid, en cada uno de los 6 vasos, 700 mL de la muestra cruda, se le agrego
1.5 mL de PCA 25% a cada vaso y se inicié el periodo de agitacion a 150 rpm
durante 3 minutos. Después cambio la velocidad de agitacién a 25 rpm durante 25
minutos. Al término se dejé sedimentar por 2 horas y se decant6 el agua.

Posteriormente se realizé la caracterizacion inicial del agua decantada midiendo los

mismos parametros que con el agua congénita cruda (ver Tabla 3).
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Se repitio el procedimiento para la electrocoagulacion con los mismos dos tipos de
electrodos y las mismas variables (ver Tabla 5. Ficha técnica) pero utilizando el agua

pre tratada.

Con base al analisis se determinaron los mejores electrodos y la mejor intensidad
de corriente para el agua congénita pre tratada con Poli Cloruro de Aluminio que se

describe en la seccion 5.3 de Resultados y analisis.

4.4 Prueba para agua congénita cruday pre tratada con PCA, con las mejores

condiciones establecidas.

Para finalizar se realizé una prueba con las mejores condiciones de operacion: La

intensidad de corriente y los electrodos.

Se realiz6 una comparacion entre ambos casos, el tratamiento con el agua

congénita cruda y con el agua congénita pre tratada.
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5. RESULTADOS Y ANALISIS

5.1 Caracterizacion inicial de las muestras

En la Tabla 5 se muestran los resultados de la caracterizacion inicial de las muestras
antes del tratamiento de electrocoagulacion y los limites maximos permisibles a los
que queremos llegar (Callgjas, L. R; 2015) para poder considerar el agua como
agua de reinyeccion en pozos petroleros.

Tabla 5. Caracterizacion inicial del agua congénita cruda (M671-5) y el agua congénita pre tratada

con Poli Cloruro de Aluminio (M671-5+PCA) antes del tratamiento de electrocoagulacion y los limites
maximos permisibles (LMP) a los que queremos llegar.

. . M671-5 +
Parametro Unidad M671-5 PCA LMP
pH 7.65 7.19 7.69
Temperatura °C 20.40 13.96 31.00
Alcalinidad mgCaCOa/L 1019.26 694.02 830
Dureza Total mgCaCOs/L 5454.88 5204.66 991
Dureza de Calcio | mgCaCOs/L 4804.17 3452.99 1025
Cloruros mgClI/L 13599.51 15330.35 20220
Sulfatos mgSOa/L 14.69 8.27 3000
Turbidez NTU 319.50 7.38 5
SST mg/L 133.50 133.50 35
ST mg/L 28411.00 28411.00 27270
SDT mg/L 28277.50 28277.50 27235

Las muestra M671-5 y M671-5+PCA (ver Tabla 5) presentaron un pH cercano a la
neutralidad, por lo que no fue necesario realizar algun tipo de acondicionamiento

previo a las pruebas de electrocoagulacion.

La muestra M671-5, antes de la electrocoagulacion, era de color amarillo claro con

olor desagradable y sélidos disueltos (Figura 8).

La muestra M671-5+PCA, antes de la electrocoagulacion, era de color gris claro con
olor desagradable, sélidos disueltos blancos y sélidos blancos en el fondo (Figura
9).
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Figura 8. Agua congénita cruda (M671-5) antes del tratamiento de electrocoagulacion.

Figura 9. Agua congénita pre tratada con PCA antes del tratamiento de electrocoagulacion.
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En la Figura 10 se puede observar el sistema montado para el tratamiento de
electrocoagulacion, que consta de una fuente de poder, una parrilla eléctrica con

agitacion, el reactor batch, caimanes y los electrodos.

Figura 10. Sistema montado para el tratamiento de electrocoagulacion.

5.2 Efecto de la variacién de la intensidad de corriente con agua congénita

cruda

Se evalud el efecto que tiene la intensidad de corriente sobre la remocion de
Alcalinidad, Dureza Total, Dureza de Calcio, Sulfatos y Turbidez. Se evaluaron tres
intensidades de corriente 1 A, 2 Ay 3 A en el reactor con dos diferentes tipos de

electrodos.

En los 3 casos se trataron 700 mL de agua congénita, con un area anddica de 70.32
cm?, durante un tiempo de operacién de 30 minutos, con una velocidad de agitacion
de 60 RPM.
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En la Tabla 6 se reportan los valores iniciales y finales de turbidez, pH y las

observaciones experimentales durante el tratamiento.

Los valores obtenidos de turbidez, después del tratamiento, nos demuestran que se
llevo a cabo la electrocoagulacion ya que disminuyen de acuerdo al valor inicial y
esto es por la desestabilizacion de coloides o contaminantes de la muestra.

Tabla 6. Condiciones iniciales y finales del tratamiento de electrocoagulacion con electrodos de Al/Fe
para agua congénita Cruda.

Intensidad Turbidez | Turbidez Observaciones
de pH pH inicial final durante

Electrodos

Anodo | Catodo corriente inicial | final (NTU) (NTU) tratamiento

1A 7.42 2.15 Burbujeo en
ambos electrodos,

el agua se
2A 7.78 3.97 comienza a tornar

Al Fe 319.50

color verde y al
7.65 final se ve gris. El
anodo quedd
1.59 desgastado.

3A 7.60

Burbujeo en
1A 7.42 0.79 ambos electrodos
pero mucho mas
en el anodo. El
agua se comienza
a ver color blanco
Al TiO, 2A 765 | 785 | 31950 | 226 | turbio alos 10 min
de
experimentacion.
Polvo blanco en el
3A 7.62 fondo del reactor.
2.39 El anodo quedo
desgastado.

El burbujeo observado en el anodo en cada diferente electrodo se puede deber a
que se esta oxidando el ion cloruro, ClI;, que tenemos en exceso en la muestra, y
esto produce cloro gaseoso. Este gas es venenoso por lo que se recomienda atrapar
el gas.
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En la Figura 11 se muestran los datos de la remocion de Cl- en las muestras. Esto
nos confirma la oxidacién del Cl- a Cl2 gaseoso.

En la electrocoagulacion es normal observar burbujeo en el catodo ya que genera
H2 gaseoso.

m1A m2A m3A

47.78 °0.00

I 42.68

Fe/Al TiO2/Al

36.59

% Remocion Cl-

15.85

Figura 11. Remocién de Cloruros en funcién de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacién de agua congénita cruda.

7.32

En la Figura 11 también se puede observar que la remocién del ion Cloruro (CI) se
favorece a intensidades de corriente bajas (1A), esto es bueno ya que, al tener iones
cloruros en exceso en el agua congeénita cruda y pre tratada, se genera una

competencia en el reactor entre el tratamiento de electrocoagulacion y la oxidacion
del ion cloruro.

En cuanto a los electrodos, el mayor porcentaje de remocion de Cl- se obtuvo con

los electrodos TiO2/Al con un 50%. Para los electrodos Fe/Al se obtuvo un valor de
47.78% de remocion.
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Resultados remocién de Dureza Total y Dureza de Calcio

En el caso de la remocién de dureza total los mas altos porcentajes de remocién,
como se puede ver en la Figura 12, se obtuvieron a 2A y 3A. Para ambos
electrodos, Fe/Al y TiO2/Al, se obtuvieron 10.09%. Para la remocion de Dureza de

Calcio (Figura 13), se obtuvieron los mas altos porcentajes de remocion de 31.25%
a 2A y 3A con ambos electrodos.

m1A m2A m3A
10.09 10.09 10.09 10.09
8.26

|_
[m)
:S 6.42
(6]
o
| I
[0}
(n'd
X

Fe/Al TiO2/Al

Figura 12. Remocion de Dureza Total en funcién de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacién de agua congénita cruda.
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III 22-92 II

Fe/Al TiO2/Al

% Remocion DCa

Figura 13. Remocioén de Dureza de Calcio en funcién de la intensidad de corriente en el proceso
de electrocoagulacion de agua congénita cruda.
Los porcentajes de remocion mas altos se obtuvieron a 2A y 3A se puede deber a
que existe un incremento en la temperatura del agua al aumentar el valor de la
intensidad de corriente empleada en el proceso de electrocoagulacion, como se
muestra en la Figura 14A, y dado que los gases son menos solubles en aguas
calidas a causa de la energia que adoptan las moléculas de los mismos, se da una
disminucion de COz en el agua de acuerdo a su solubilidad, como se muestra en la
Figura 14B, ademas de que la tensién superficial de los liquidos generalmente
disminuye al elevarse la temperatura (Glasstone, 1968). Esto implica una reduccion
de la acidez, originando asi eliminacion de la dureza total, en otras palabras, se

consigue la precipitaciéon del CaCO3s de acuerdo a las siguientes reacciones:
COz(g) + HZO(I) Ad H2C03(ac) (10)
CCLC03(S) + COZ(aC) + HZO(I) - Ca%;C) + ZHCO—;(aC) (11)

La reaccion anterior de disolucion se invierte para producir el precipitado de CaCOs,

cuando el didxido de carbono gaseoso es eliminado de la disolucién (Baird, 2001).
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Figura 14A. Variacién de la temperatura en funciéon de la intensidad de corriente aplicada en el
proceso de electrocoagulacion. Agua congénita Cruda.

0.15 —e—C02

Masa de CO2 disuelto (g/100
cm3)
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Temperatura (°C)

Figura 14B. Cantidad de dioxido de carbono (CO3) que se disuelve en agua a presion atmosférica
en funcioén de la temperatura (Haber-Schaim, 1979).

Comparando los valores de remocién de Dureza Total y Dureza de Calcio obtenidos
con los diferentes electrodos utilizados se puede decir que los valores son iguales
para 2A y 3A con ambos electrodos. Por lo que se deben tomar en cuenta otros
parametros para seleccionar las condiciones Optimas de este tratamiento.
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Resultados Remocion de Alcalinidad

En la Figura 15 se puede observar que al aumentar la intensidad de corriente, se
observa una mayor remocion de Alcalinidad en ambos casos. Para los electrodos

Fe/Al el mayor porcentaje de remocion fue de 81.41% a 3A y para los electrodos
TiO2/Al fue 85.43 % a 3A.

H1A m2A m3A

85.43

81.41

Fe/Al TiO2/Al

75.38

76.88

5377 56.78

% Remocion ALK

Figura 15. Remocién de Alcalinidad en funcion de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacion de agua congénita cruda.

El mayor porcentaje de remocion obtenido fue con los electrodos de TiO2/Al a 3A.
Esto puede deberse también a lo antes mencionado del aumento en la temperatura

con respecto a la intensidad de corriente empleada que implica una reduccion en la
acidez.
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Resultados Remocién de Sulfatos

En la Figura 16 se puede observar que al aumentar la intensidad de corriente, se
observa una mayor remocion de Sulfatos en ambos casos. Para los electrodos Fe/Al
el mayor porcentaje de remocion fue de 49.74% a 3A y para los electrodos TiO2/Al

fue 58.10 % a 3A también. Con los electrodos TiO2/Al se obtuvo el mas alto
porcentaje de remocion.

m1A m2A m3A
58.10
, 49.74
S
2 41.52
C
S
3 28.98
=
[0]
%
e
3.91 088
[ ] i
Fe/Al TiO2/Al

Figura 16. Remocién de Sulfatos en funcién de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacion de agua congénita cruda.

Resultados generacion de Lodos

En la Figura 17 se presentan la masa de lodos generados en funcion de la
intensidad de corriente a la que se trabajé, donde se puede notar que al incrementar
la intensidad de corriente, se da un aumento en el volumen de lodos generados,

debido a que hay una mayor generacion de Al3*.
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Figura 17. Lodos generados en funcién de la intensidad de corriente. Agua congénita Cruda.

También es importante mencionar que con los electrodos TiO2/Al se generd una
mayor cantidad de lodos, en todos los casos, que en comparacion con los electrodos
Fe/Al, esto se puede deber al posible desprendimiento de TiO2 del catodo. La

diferencia es muy pequena pero es importante mencionarlo.

De acuerdo a todos estos resultados, se decidié trabajar a una intensidad de

corriente de 3A y con los electrodos TiO2/Al.

5.3 Efecto de la variaciéon de la intensidad de corriente con agua congénita

pre tratada por coagulacién floculacién con Poli Cloruro de Aluminio (PCA)

Se evalud el efecto que tiene la intensidad de corriente sobre la remocion de
Alcalinidad, Dureza Total, Dureza de Calcio, Sulfatos y Turbidez. Se evaluaron 3
intensidades de corriente 1 A, 2 A 'y 3 A en el reactor con dos diferentes tipos de

electrodos.

En los 3 casos se traté 700 mL de agua congénita pre tratada con PCA a una dosis
de 2.15mL/L, con un area anddica de 70.32 cm?, durante un tiempo de operacion

de 30 minutos, con una velocidad de agitacion de 60 RPM.
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En la Tabla 7 podemos ver nuevamente que los valores de turbidez, nos
demuestran que se llevo a cabo la electrocoagulacion ya que sigue disminuyendo
de acuerdo al valor inicial.

Tabla 7. Condiciones iniciales y finales del tratamiento de electrocoagulacién con electrodos de Al/Fe
para agua congénita pre tratada con PCA.

Electrodos Intensidad Turbidez | Turbidez Observaciones
de pH pH inicial final durante
Anodo Catodo corriente inicial | final (NTU) (NTU) tratamiento
1A 7.45 2.29 Burbujeo en
ambos electrodos,
el agua se
2A 7.61 0.89 i
Al Fe 738 comienza a tornar
719 color verde y al
) final se ve gris. El
anodo quedod
A 7. ano
3 60 0.45 desgastado.
Burbujeo en
1A 7.42 0.50 ambos electrodos
pero mucho mas
en el anodo. Polvo
Al TiO; 2A 719 |752| 738 0.43 | Planco en elfondo
del reactor. Agua
muy negra al final
del tratamiento. El
3A 7.59 0.34 anodo quedo
desgastado.

Se sigue observando burbujeo en ambos electrodos por lo que seguimos oxidando
CI-. Al pre tratar el agua congénita con PCA tenemos un aumento de CI- proveniente
de los remanentes del pre tratamiento. En la Figura 18 los datos de la remocion de

Cl- en las muestras.
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51.72
47.13

29.89

26.44

21.84
19.34

% Remocion Cl-

Fe/Al TiO2/Al

Figura 18. Remocién de Cloruros en funcién de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacién de agua congénita pre tratada con PCA.

En la Figura 18 también se puede observar que la oxidacién del Cl- es favorecida
a una menor intensidad de corriente.

En cuento a los electrodos, el mayor porcentaje de remocion de Cl- se obtuvo con

los electrodos TiO2/Al con un 51.72%. Para los electrodos Fe/Al se obtuvo un
47.13% de remocion.

Resultados remocién de Dureza Total y Dureza de Calcio

En el caso de la remocion de dureza total, como se puede ver en la Figura 19, se

obtuvieron 5.7% de remocion a 2A con electrodos Fe/Al y 3.85% de remocion a 2A
con electrodos TiO2/Al.
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Figura 19. Remocioén de Dureza Total en funcién de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacion de agua congénita pre tratada con PCA.
Para la remocion de Dureza de Calcio, como se puede ver en la Figura 20, se
obtuvo 12.32% de remocién a 2A con electrodos Fe/Al y 10.14% de remocién a 2 y
3 A con electrodos TiO2/Al.
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Figura 20. Remocion de Dureza de Calcio en funcion de la intensidad de corriente en el proceso
de electrocoagulacion de agua congénita pre tratada con PCA.
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A diferencia de los resultados obtenidos de remocion de Durezas para el agua
congénita cruda, en el tratamiento con agua congénita pre tratada con PCA los

mejores valores se obtuvieron a 2A y no a 3A.

De acuerdo a lo mencionado en la seccion 5.2, esta diferencia puede deberse a que
el incremento en la temperatura del agua al aumentar el valor de la intensidad de
corriente empleada en el proceso de electrocoagulacion (Figura 21), no es
proporcional. Para 2 A se obtuvo la mayor temperatura con ambos electrodos y no
para 3 A como se esperaria. Y esto se puede deber a la presencia de remanentes
de PCA en la muestra provenientes del pre tratamiento, los sélidos se pegan a los
electrodos y esto genera que comiencen a envenenarse o pasivarse lo que provoca
deficiencia en el proceso y este efecto es aumentado a mayor intensidad de
corriente (Bard A; Faulker L; 20071).

33
31
29

< 1A Fe/Al
— 27
5 25 2A Fe/Al
©
o 23 3A Fe/Al
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1A TiO2/Al
8 19 i02/
17 —e—2ATIO2/Al
15 3A TiO2/Al
0 5 10 15 20 25 30 35

Tiempo (min)

Figura 21. Variacion de la temperatura en funcién de la intensidad de corriente aplicada en el
proceso de electrocoagulacion. Agua congénita pre tratada.

Comparando los valores de remocion de Dureza Total y Dureza de Calcio obtenidos
con los diferentes electrodos utilizados se puede decir que para el agua congénita
pre tratada por PCA se obtuvieron los mas altos porcentajes de remocién con los
electrodos Fe/Al a 2A.
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Resultados Remocion de Alcalinidad

En la Figura 22 se puede observar que al aumentar la intensidad de corriente, la
remocion de Alcalinidad aumenta en ambos casos. Para los electrodos Fe/Al el

mayor porcentaje de remocion fue de 82.29% a 3A y para los electrodos TiO2/Al fue
83.76 % a 3A también.
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Figura 22. Remocién de Alcalinidad en funcion de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacion de agua congénita pre tratada con PCA.

El mayor porcentaje de remocién obtenido fue con los electrodos de TiO2/Al, aunque
la diferencia entre ambos electrodos es pequefa.
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Resultados Remocién de Sulfatos

En la Figura 23 se puede observar que la remocion de Sulfatos es mayor a 3A en
ambos casos. Para los electrodos Fe/Al el mayor porcentaje de remocion fue de
55.26% y para los electrodos TiO2/Al fue 57.26 % también.
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Figura 23. Remocién de Sulfatos en funcién de la intensidad de corriente en el proceso de
electrocoagulacién de agua congénita pre tratada con PCA.

Resultados generacion de Lodos

Nuevamente se puede observar en la Figura 24 que con los electrodos TiO2/Al se
generd una mayor cantidad de lodos que con los electrodos Fe/Al. La generacion
de lodos es mayor con agua pre tratada que con el agua cruda, esto se puede deber
a que el agua pre tratada contiene remanentes de PCA.
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Figura 24. Lodos generados en funcién de la intensidad de corriente. Agua congénita pre tratada
con PCA.
Con base en todos estos resultados, donde se encontraron la mayoria de los
porcentajes altos de remocion, se decidio trabajar a una intensidad de corriente de
3Ay electrodos TiO2/Al.

5.4 Comparacion del tratamiento, para agua congénita cruda y agua

congénita pre tratada con PCA, con las mejores condiciones establecidas

En las secciones 5.2 y 5.3 se evaluaron los tratamiento de electrocoagulacion con
agua congénita cruda (M671-5) y con agua congénita pre tratada con PCA (M671-
5+PCA) y en los dos casos se determiné que las condiciones que mejores
resultados arrojaron fueron: 3A, electrodos TiO2/Al, con un area anddica de 70.32
cm?, durante un tiempo de operacion de 30 minutos, con una velocidad de agitacion
de 60 RPM. Por lo que con estas condiciones establecidas, se repitio el tratamiento
de electrocoagulacion con cada diferente agua para llevar a cabo una comparacién
y determinar con qué tipo de agua es mejor llevar a cabo el tratamiento de

electrocoagulacion.
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En la Tabla 8 se presentan las condiciones de pH y turbidez antes y después de la

experimentacion, asi como las observaciones durante la experimentacion.

Tabla 8. Condiciones iniciales y finales de tratamiento de electrocoagulacion a las
condiciones para cada diferente tipo de agua.

mejores

Turbidez | Turbidez Observaciones
Agua pH pH inicial final durante
inicial | final (NTU) (NTU) tratamiento
Burbujeo en ambos
Agua electrodos, pero
Congénita mas en el anodo.
Cruda Polvo blanco en el
(M671-5) 7.65 | 7.67 319.50 6.28 fondo del reactor. El
agua paso de color
amarillo claro a gris
turbia. El anodo
quedo desgastado.
Burbujeo en ambos
Agua electrodos pero
Congénita mucho mas en el
pre anodo. Polvo blanco
tratada 719 | 7.58 7.38 3.51 en el fondo del
con PCA reactor. Agua muy
(M671- negra al final del
5+PCA) tratamiento. El
anodo quedd
desgastado.

En la Figura 25 se puede observar que la oxidacion del Cl- es favorecida

agua pre tratada en un 11.88% con respecto al agua cruda.
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Figura 25. Remocién de Cloruros en funcién del agua utilizada para el tratamiento de
electrocoagulacion.

Resultados remocién de Dureza Total y Dureza de Calcio

En el caso de la remocién de Dureza Total, como se puede ver en la Figura 26, una

remocion del 12.84% para el agua cruda y del 2.88% de remocion para el agua pre
tratada.
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mM671-5 Cruda mM671-5+PCA

Figura 26. Remocion de Dureza Total en funcién del agua utilizada para el tratamiento de
electrocoagulacion.
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Para la remocion de Dureza de Calcio, como se puede ver en la Figura 27, se
obtuvo 34.38% de remocion con agua cruda y con agua pre tratada se obtuvo un
2.9%.
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Figura 27. Remocién de Dureza Calcio en funcién del agua utilizada para el tratamiento de
electrocoagulacion.

Comparando los valores de remocion de Dureza Total y Dureza de Calcio obtenidos
se puede decir que el tratamiento de electrocoagulacién se favorece para el agua

congeénita cruda.

Resultados Remocion de Alcalinidad

En la Figura 28 se puede observar que el porcentaje de remocion de Alcalinidad es
de 87.44% con el agua cruda y 85.24% con el agua pre tratada. El mayor porcentaje

de remocion obtenido fue con el agua cruda.
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Figura 28. Remocién de Alcalinidad en funciéon del agua utilizada para el tratamiento de
electrocoagulacion.

Resultados Remocioén de Sulfatos

En la Figura 29 se puede observar que la remocién de Sulfatos es mayor para el
agua pre tratada, con un valor de 57.51%. Para el agua cruda se obtuvo un valor de
remocion de 57.29%. La diferencia no es significativa, apenas de un 0.22%.
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mM671-5 Cruda mM671-5+PCA

Figura 29. Remocién de Sulfatos en funcion del agua utilizada para el tratamiento de
electrocoagulacion.
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Resultados generacién de Lodos

En la Figura 30 se puede observar que la cantidad de lodos obtenida después del
tratamiento con el agua cruda es menor que los obtenidos con el agua pre tratada,
esto se debe a que el agua pre tratada contiene remanentes de PCA y por lo tanto,
mas solidos antes del tratamiento de electrocoagulacién. Aun asi esta diferencia es

de apenas un 0.18%, por lo que no se considera significativa.

3.25

3.20

3.20

2.90
mM671-5 Cruda mM671-5+PCA

Figura 30. Lodos generados después del tratamiento por electrocoagulacion.

En la Figura 31 se puede observar el color del agua y lodos al final de cada
tratamiento a las condiciones 6ptimas de 3A y electrodos TiO2/Al. También se puede
observar que con el agua congénita cruda el color obtenido después del tratamiento
es mas claro que el obtenido con el agua congénita pre tratada, esto se puede deber
a la presencia extra de cloro en el agua congénita por el pre tratamiento que pasiva
los electrodos y provoca una deficiencia en el tratamiento.
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Figura 31. Color de agua y lodos al final de cada tratamiento a las condiciones éptimas de 3A y
electrodos TiOx/Al. A la izquierda: tratamiento con agua congénita cruda, a la derecha: tratamiento
con agua congénita pre tratada con PCA.
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6. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

6.1 Conclusiones

De acuerdo con los objetivos planteados en este proyecto, se pudieron establecer

las condiciones de trabajo:

- Tres intensidades de corriente: 1 A, 2 Ay 3 A.

- Dos combinaciones de electrodos: Catodo Fe y anodo de Al (Fe/Al)-Catodo
de TiO2 y anodo de Al (TiO2/Al)

- Dos tipos de agua al inicio del tratamiento: Agua congénita cruda y Agua

congénita pre tratada con PCA.

Se logré caracterizar el agua congénita mediante los parametros fisicoquimicos
aplicando la normatividad vigente, asi como establecer volumen, tiempo y pH a

utilizar durante la experimentacion de acuerdo a investigacion previa.

En las pruebas de electrocoagulacién con agua congénita cruda las condiciones
optimas de operacion fueron a 3A y arreglo de electrodos de TiO2/Al. Se consiguio
la remocién mas alta de Alcalinidad (87.44%), Sulfatos (58.10%), Dureza Total

(12.84%) y Dureza de Calcio (34.38%).

En las pruebas de electrocoagulacion con agua congénita pre tratada con Poli
Cloruro de Aluminio las condiciones Optimas de operacion fueron a 3A y arreglo de
electrodos de TiO2/Al. Se consiguio la remociéon mas baja de Dureza Total (2.88%)
y Dureza de Calcio (10.14%). Sin embargo se obtuvieron valores mas bajos de
Alcalinidad (102.44 mgCaCOs/L), Sulfatos (3.51 mgS04/L), Cloruros
(16072.14mgCl/L) y Turbidez (0.23 NTU), parametros importantes para la
recuperacion mejorada de petrdleo ya que productos como tenso activos deben ser
solubles en el agua, y a una menor concentracion de estos parametros no se

precipitan dichos tenso activos por lo que se puede considerar viable realizar la
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electrocoagulacion con agua pre tratada con PCA dependiendo de los valores

requeridos de estos parametros.

Las pruebas mostraron que las condiciones 6ptimas para el tratamiento son una
intensidad de corriente de 3 A, catodo de TiOz2, anodo de Al y agua congénita cruda
ya que presenta una mayor remocion en los parametros de principal interés: Dureza
Total (12.84 %), Dureza de Calcio (34.38%), Alcalinidad (87.44%), Sulfatos
(57.29%), Cloruros (13.41%).

El agua tratada a estas condiciones 6ptimas, cumpliéo con los limites maximos
permisibles buscados, a excepcion de la Dureza Total y Dureza de Calcio que

exceden el limite.

En el proceso de electrocoagulacién, con agua congénita cruda, pre tratada con
PCA y con ambos electrodos, no se cuantificé una diferencia considerable en el

aumento de lodos generados, en ambos tratamientos se generan lodos.

Al operar el reactor a la intensidad de corriente 6ptima (3A) favorecemos le

electrocoagulacion y no la oxidacion de CI-.

Se logro profundizar en el tratamiento de electrocoagulacién de un agua congénita
y se puede afirmar que, a estas condiciones de operacion, no es un tratamiento

viable para este tipo de agua.
6.2 Recomendaciones

Seria conveniente realizar pruebas del tratamiento de electrocoagulacion con el
agua congénita cruda a condiciones acidas (pH<5) ya que esto favorece la

produccion de iones multivalentes, en este caso Al%*.
Invertir la polaridad de los electrodos, con el fin de consumir ambos electrodos.

Respecto a los lodos generados, podria considerarse determinar el poder calorifico
de estos materiales, para alguna posible generaciéon o ahorro de energia. De no
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resultar posible esta propuesta, se tendria que recurrir a almacenamiento controlado

de este residuo.
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ANEXOS

ANEXO 1. Caracterizacion de las muestras

Tabla 9. Caracterizacion inicial de los parametros fisicoquimicos, muestra analizada M671-5 cruda

a 1A.
Electrodos Fe/Al TiO2/Al
Desviacion Desviacion
Parametro Unidad M671-5 estandar M671-5 estandar
pH 7.42 0.04 7.42 0.01
Temperatura °C 18.85 0.07 19.75 0.07
Alcalinidad mgCaCOs/L 471.22 0.00 440.48 0.00
Dureza Total mgCaCOs/L 5004.48 0.00 5104.57 0.00
Dureza de Calcio | mgCaCOa/L 3352.91 70.77 3703.22 283.09
Cloruros mgCI/L 10588.56 1748.42 10137.81 1049.05
Sulfatos mgSO./L 14.12 0.11 14.57 0.04
Turbidez NTU 2.15 0.28 0.80 0.12

Tabla 10. Caracterizacién inicial de los parametros fisicoquimicos, muestra analizada M671-5 cruda

a 2A.
Electrodos FelAl TiO2/Al
Desviacion Desviacion

Parametro Unidad M671-5 estandar M671-5 estandar
pH 7.79 0.01 7.62 0.01
Temperatura °C 13.23 0.40 20.95 0.07
Alcalinidad mgCaCOas/L 250.97 7.24 235.61 0.00
Dureza Total mgCaCOs/L 4904.39 0.00 4904.39 0.00
Dureza de Calcio | mgCaCOs/L 3302.87 0.00 3152.74 70.77

Cloruros mgCI/L 12857.72 699.37 11621.40 1049.05

Sulfatos mgSO./L 8.59 0.14 10.44 0.22
Turbidez NTU 3.98 0.28 2.26 0.09
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Tabla 11. Caracterizacioén inicial de los parametros fisicoquimicos, muestra analizada M671-5 cruda

a 3A.
Electrodos FelAl TiO2/Al
Desviacion Desviacion

Parametro Unidad M671-5 estandar M671-5 estandar
pH 7.60 0.01 7.66 0.01
Temperatura °C 20.85 0.07 21.40 0.28
Alcalinidad mgCaCOs/L 189.51 7.24 148.54 7.28
Dureza Total mgCaCOs/L 4904.39 0.00 4904.39 0.00
Dureza de Calcio | mgCaCOs/L 3302.87 0.00 3302.87 0.00

Cloruros mgCI/L 18792.05 699.37 17061.20 349.68

Sulfatos mgSO./L 7.39 0.08 6.16 0.03
Turbidez NTU 1.59 0.16 2.40 0.11

Tabla 12. Caracterizacion inicial de los parametros fisicoquimicos, muestra analizada M671-5 pre

tratada con PCA a 1A.

Electrodos Fe/Al TiO2/Al
Desviacion
Desviacion M671- estandar
Parametro Unidad M671-5+PCA | estandar 5+PCA
pH 7.45 0.01 7.42 0.01
Temperatura °C 20.50 0.14 20.50 0.20
Alcalinidad mgCaCOs/L 368.78 0.00 327.80 0.00
Dureza Total mgCaCOs/L 5004.48 0.00 5104.57 141.55
Dureza de Calcio | mgCaCOs/L 3402.94 0.00 3402.94 123.55
Cloruros mgCI/L 11374.13 1398.74 10385.08 699.37
Sulfatos mgSO./L 4.90 0.19 8.03 0.06
Turbidez NTU 2.30 0.21 0.50 0.04
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Tabla 13. Caracterizacion inicial de los parametros fisicoquimicos, muestra analizada M671-5 pre

tratada con PCA a 2A.

Electrodos FelAl TiO2/Al
Desviacion
Desviacion M671- estandar
Parametro Unidad M671-5+PCA | estandar 5+PCA

pH 7.61 0.01 7.52 0.03
Temperatura °C 20.75 0.07 18.85 0.57
Alcalinidad mgCaCOs/L 225.36 0 163.90 0.00
Dureza Total mgCaCOs/L 4904.39 0 5004.48 0.00
Dureza de Calcio | mgCaCOs/L 3027.63 176.93 3102.69 0.00

Cloruros mgCI/L 16813.94 699.37 15083.09 349.68
Sulfatos mgSO./L 6.71 0.08 4.46 0.09
Turbidez NTU 0.89 0.08 0.43 0.01

Tabla 14. Caracterizacion inicial de los parametros fisicoquimicos, muestra analizada M671-5 pre

tratada con PCA a 3A.

Electrodos FelAl TiO2/Al
Desviacion
Desviacion M671- estandar

Parametro Unidad M671-5+PCA | estandar 5+PCA
pH 7.61 0.09 7.59 0.02
Temperatura °C 21.75 0.21 21.05 0.49
Alcalinidad mgCaCOs/L 122.93 28.97 112.68 0.00
Dureza Total mgCaCOs/L 5054.53 70.77 5154.61 70.77
Dureza de Calcio | mgCaCOa/L 3102.69 0.00 3102.69 0.00
Cloruros mgCI/L 17352.24 0.00 15824.88 0.00
Sulfatos mgSO./L 3.70 0.12 3.53 0.12
Turbidez NTU 0.45 0.11 0.34 0.06
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Tabla 15. Caracterizacion inicial de los parametros fisicoquimicos, muestra analizada M671-5 Cruda
y pre tratada con PCA a 3A y electrodos TiO /Al

Agua Cruda Pre tratada con PCA
Desviacion Desviacion
Parametro Unidad M671-5 estandar M671-5 estandar
pH 7.67 0.01 7.58 0.06
Temperatura °C 21.90 0.14 21.20 0.28
Alcalinidad mgCaCOs/L 128.05 7.24 102.44 0.00
Dureza Total mgCaCOs/L 4754.26 70.77 5054.53 70.77
Dureza de Calcio | mgCaCOs/L 3152.74 70.77 3352.89 70.76
Cloruros mgCI/L 17555.73 349.68 16072.14 369.37
Sulfatos mgSO./L 6.28 0.06 3.51 0.07
Turbidez NTU 2.10 0.14 0.23 0.04

ANEXO 2. Metodologia para la determinacion de los parametros

fisicoquimicos

Determinaciéon de pH (NMX-AA-008-SCFI1-2000):

Utilizando un equipo salindmetro multiparamétrico de la marca HANNA modelo

H1452201:

B wn -

electrodo.

Calibracién del equipo.

Tomar volumen necesario de muestra a 25°C.

Sumergir electrodo en la muestra y leer resultado.

Determinacién de Dureza Total (NMX-AA-072-SCFI-2001):

Preparacion de disoluciones:

Después de cada determinacion, enjuagar con agua destilada y secar ele

o EDTA: 0.01 M: Disolver 3.723 g de etilendiamonotetraacetato disddico

dihidratado y aforar a 1L.
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o Buffer: Disolver 1.18g de etildiaminotetra-acetato disdédico dihidratado y
780mg de MgS0O4*7H20 en 50mL de agua destilada; agregar al Buffer 16.9g
de NH4Cl y 143mL de NH4OH concentrado, mezclar y diluir a 250mL con
agua destilada.

0 Indicador NET: mezclar 0.5g de NET con 100g de NaCl y pulverizar.
Determinacion:

1. Tomar 50mL de muestra en un matraz erlenmyer de 250mL.

2. Agregar 2mL de solucién buffer. El pH debera ser de 10.0 en caso contrario,
descartar la solucion buffer.

3. Agregar una punta de espatula del reactivo indicador NET.

4. Titular con disolucion EDTA hasta el vire de rosa a azul.
Determinacion de la Dureza de Calcio (ASTM D 511):

Tomar 50mL de muestra en un matraz Erlenmeyer de 250mL.
Agregar 2MI de Hidroxido de sodio 1N.

Agregar una punta de espatula de indicador de murexida.

e e

Titular con EDTA hasta llegar al vire de rosa a morado.
Determinacién de Dureza del Magnesio (ASTM D 511):
1. Eslaresta de la Dureza Total menos la Dureza de Calcio.

Determinacion de Turbiedad (NMX-AA-038-SCFI-2001)
Para determinar la turbiedad en agua, se utiliza un equipo conocido como
turbidimetro, que da una lectura sobre una muestra de agua al hacer pasar un haz
de luz incidente y medir la cantidad de luz que pasa a través de una distancia
determinada: a mayor turbiedad, menor es la cantidad de luz medida. Las unidades
para turbiedad se conocen como NTU (por sus siglas en inglés: Nephelometic
Turbidity Unit). El turbidimetro utilizado para las pruebas fue un equipo de la marca
Oakton modelo T100, calibrado con estandares de 0.02, 20, 100 y 800 NTU.
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Determinacion de Alcalinidad
Preparacion de disoluciones

o0 Disoluciéon A: Disolucion de acido clorhidrico: Agregar cuidadosamente 8.30
mL de acido clorhidrico en un matraz volumétrico de 1L, aforar con agua tipo
II'y mezclar bien. Almacenar en un recipiente de vidrio bien cerrado.

o0 Disolucién R. Indicador de rojo de metilo. Pesar aproximadamente y con

precision 0.1g de sal de sodio del rojo de metilo y aforar a 0.1 L con etanol.
Determinacion

1. Recibir la muestra de agua, 0.25 L.

2. Verificar que el equipo multiparametrico esté calibrado.

3. Realizar este analisis inmediatamente después de determinar el pH, con el
fin de minimizar los errores debidos a la descomposicién del bicarbonato de
la muestra.

4. Transferir 0.05 L de muestra sin diluir a un vaso de precipitados de 0.1L.

5. Introducir el electrodo de pH y el termopar a la muestra de agua.

6. Titular la muestra con la solucién A, agregando en incrementos de 0.00005L
0 menos con agitacion constante, hasta llegar a pH igual a 4.5.

7. Registrar el volumen total gastado de solucion A.

8. Realizar la metodologia por triplicado.

9. Realizar los calculos de alcalinidad total, y concentracion de cada uno de las

especies.

mgCaCOs; (TMH(N)

ALK,
T L M

(50)(1000)

Donde:
T= volumen total de solucion A utilizada en la tirulacion, mL.
N= normalidad de solucion A.

M= volumen de la muestra, mL.
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50= factor para convertir eq/L a mgCaCOsl/L.

1000= factor para convertir de mL a L.

10.Obtener el promedio de las determinaciones.
Determinacién de Sulfatos (ASTM D 4130-99)
Preparacion de disoluciones

0 Reactivo acondicionador: mezclar 0.03 L de acido clorhidrico concentrado,
0.3 L de agua, 0.1 L de alcohol etilico o isopropilico al 95% y 75 g de cloruro
de sodio. Mezclar 0.05 L de glicerol con la solucion anterior.

o Disolucién A (solucion estandar de sulfato): Disolver 147.9 mg de sulfato de

sodio anhidro en agua y aforar en un matraz volumétrico de 1L.
Determinacion

1. Para la formacion de la turbiedad de sulfato de bario, transferir a un matraz
Erlenmeyer de 0.25 L 0.1L de la muestra.

2. Mantener en agitacion constante y afadir 0.005 L del reactivo
acondicionador.
Anadir el contenido de la espatula de la cucharilla de cloruro de bario.
Agitar durante un minuto exacto. Llenar la celda del turbidimetro leer y
registrar los valores para un blanco de agua tipo | o Il, asi como de un blanco
reactivo (proceder igual que con las muestras).

5. Al terminar el tiempo de agitacion, trasvasar la solucion a la celda del
turbidimetro.
Medir la turbiedad a intervalos de 30 s durante 4 min.

7. Reportar la lectura maxima obtenida durante el intervalo de 4 min.
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Determinacién de Cloruros (NMX-AA-073-SCF1-2001)
Preparacion de disoluciones

o Disolucién A. Disolucién estandar de nitrato de plata (0.014N): Moler
aproximadamente 5g de cristales de nitrato de plata y secar a 100°C durante
2h. Pesar aproximadamente y con precision 2.4g de cristales pulverizados
de nitrato de plata, disolver en aproximadamente 1L de agua tipo I.

o0 Disoluciéon B. Disolucion indicadora de cromato de potasio. Pesar
aproximadamente y con precision 50g de cromato de potasio y disolver en
0.5 L de agua tipo | y afadir disolucion A hasta que se produzca un
precipitado rojo claro. Proteger la disolucién de la luz y dejar estabilizar
durante 24h después de la adicion de disolucion A. Filtrar la disolucion para

remover el precipitado y aforar a 1L con agua tipo I.
Determinacion

1. Recibir las muestras de agua o 0.05L de cada muestra.

2. Hacer una dilucidon de la muestra. Se recomienda un factor de 1000, con
agua tipo Il

3. Transferir 0.1 L de muestra diluida a un matraz Erlenmeyer de 0.25 L.

4. Adicionar 0.001L de Disolucion B.

5. Titular la muestra con la Disolucion A hasta el vire de amarillo a naranja rojizo
(color ladrillo), manteniendo un criterio constante en el punto final.

6. Analizar un blanco usando agua tipo Il, mediante el mismo procedimiento.

7. Realizar esta determinacion por triplicado.

8. Realizar calculos de cloruros totales.

mg Cl _ (A- B)(N)(35450)X
L C

Cloruros totales, FD
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Donde:

A= volumen de Disolucién A gastado en la titulacién de la muestra, mL.
B= volumen de la Disolucién A gastados en la titulacion del blanco, mL.
N= normalidad de la Disolucion A, valorada.

C= volumen de muestra, mL.

FD= factor de dilucion.

Determinacién de sélidos (NMX-AA-034-SCFI-2015)

Preparacion de capsulas de porcelana: Las capsulas se introducen a la mufla a una
temperatura de 550°C, durante 20 min como minimo. Después de este tiempo
transferirlas a la estufa a 103°C-105°C aproximadamente 20 min. Secar y enfriar a
temperatura ambiente dentro de un desecador. Pesar las capsulas y registrar los
datos. Repetir el ciclo hasta alcanzar el peso constante, el cual se obtendra hasta

que no haya una variacion en el peso mayor a 0.5 mg.

Preparacion de papel filtro: Introducir el filtro a la estufa a 103°C-105°C por lo menos
20 minutos. Secar y enfriar a temperatura ambiente dentro de un desecador. Pesar
los filtros y repetir el ciclo hasta alcanzar los pesos contantes, el cual se obtiene

hasta que no haya una variacién en el peso mayor a 0.5mg.

Determinacion de solidos totales:

1. Tomar 100mL de la muestra bien homogeneizada, ya que esta cantidad
contiene como minimo 25mg/L de sdlidos totales.

2. Transferir la muestra a la capsula de porcelana que previamente ha sido
puesta a peso constante.

3. Levar a sequedad la muestra en la estufa a 103°C-105°C.

4. Enfriar en desecador hasta temperatura ambiente y determinar su peo hasta

alcanzar peso constante.
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Determinacion de solidos suspendidos totales:

1. Medir con una probeta 100mL de muestra homogeneizada. Filtrar la muestra
a través del embudo con filtro de membrana, lavar filtro tres veces con 10mL
de agua, dejando que el agua drene totalmente en cada lavado.

2. Retirar el papel filtro y dejar en la estufa a una temperatura de 103°C -105°C
durante 1h aproximadamente.

3. Sacar el filtro, dejar enfriar en un desecador a temperatura ambiente y

determinar su peso hasta alcanzar peso constante.

Para el calculo de los ST y SST, se usa la siguiente ecuacion:

ST, SST = (G1-G)*1000

Dénde:

ST = Son los solidos totales en mg/L

G1 = es el peso constante de la capsula (o filtro) con el residuo, después de la
evaporacion, en mg.

G = es el peso constante de la capsula (o filtro) vacia, en mg.

V = es el volumen de muestra en mL

Determinacion de sélidos disueltos totales

1. Es laresta de los sdlidos totales menos solidos suspendidos totales.

ANEXO 3. Curva de calibracion para Sulfatos

1. Disolver 200mg de sulfato de sodio anhidro y aforar a 1L.
2. Espaciar los patrones a incrementos de 5mg/L en los limites de 0 a 40 mg/L
de sulfato, partiendo de la solucion madre de sulfato de sodio anhidro

(200mg/L).
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3. Arriba de 40 mg/L, decrece la exactitud del método y pierden estabilidad las
suspensiones de sulfato de bario. Verificar la confiabilidad de la curva de
calibracion, corriendo un patron con cada tres o cuatro muestras
desconocida.

4. Medir un blanco sin cloruro de bario para corregir los valores por color y
turbiedad.

5. Proceder como con las muestras.

Tabla 16. Curva de calibracién de Sulfatos.

Curva de Calibracion
Concentracion Turbiedad Concentracion Error
(mgl/L) calculada(mgl/L)
0 0.67 2.21 2.30
2 7.15 3.49 0.51
5 13.28 4.71 0.65
10 28.00 7.62 0.73
15 54.30 12.83 0.76
20 91.60 20.22 0.78
30 134.00 28.62 0.79
40 203.00 42.29 0.79
Sulfatos y=5.0479x-10.48
R? = 0.9826
250
200
§ 150
=
N 100
ke,
2
g 50
0
0 10 20 30 40 50
-50

Concentracion (mg/L)

Figura 32. Curva de calibracién para Sulfatos.

93



ANEXO 4. Valoracion de disoluciones de Alcalinidad

1. Pesar de 2 a 4g de carbonato de sodio anhidro y secar durante 4h a 250 °C.
Dejar efriar en un desecador.

2. Pesar 0.2200g de carbonato de sodio anhidro y transferir a un matraz
Erlenmeyer de 0.25L.

3. Agregar 0.05L de agua y agitar hasta disolver el carbonato de sodio.

4. Agregar 2 gotas de disolucion R.

5. Titular con la solucién de acido clorhidrico hasta que aparezca el primer color
rojizo.

6. Calentar(aprox 50°C) la muestra cuidadosamente para evitar pérdidas, hasta
que se desaparezca el color.

7. Enfriar a temperatura ambiente y continuar la titulacion, alternando la adicion
de acido clorhidrico, el calentamiento y el enfriamiento hasta que no
desaparezca el color rojo débil.

8. Registrar el volumen total de acido clorhidrico consumido.

9. Calcular la normalidad de la solucién de acido clorhidrico mediante la

siguiente ecuacion:

B

4= 3505300)

Donde:
A= normalidad de la solucion valorada.
B= gramos de carbonato de sodio pesado.

C= mililitros de acido clorhidrico consumido en la tirulacioén.
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Tabla 17. Valoracion de HCI para determinacién de Alcalinidad.
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Valoracién de HCI
mL muestra | Peso Na2COs (g) | mL HCI gastado | N real
50 0.0230 4.2 0.1033
50 0.0213 4.0 0.1005
50 0.0203 3.7 0.1035
Promedio | 0.1024
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