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RESUMEN

RESUMEN

La presente tesis fue realizada con el objetivo de evaluar la remociéon de materia organica
y color en aguas residuales de una industria textil que procesa algodén y tifie usando
colorantes azul indigo y negro disperso sulfuroso.

El estudio se realiz6 en laboratorio evaluando un sistema acoplado de biodegradacién
aerobia seguida por una oxidacién electroquimica para el tratamiento de las aguas
residuales de la industria textil para su recuperacién y re(so en los procesos de
produccién. Se utilizé un biorreactor con membrana sumergida (BRM) como primer sistema
biolégico, el cual fue operado durante 222 dias, iniciando con una aclimataciéon de la
biomasa mediante incrementos sucesivos de carga, esta fase tuvo una duracién de 50
dias. Una vez estabilizado el proceso, se evalu6 la primera fase durante 99 dias con un
caudal de alimentacién de 5 L d?, tiempo de retencién hidraulico (TRH) de 24.6 horas,
tiempo de retencién de sélidos (TRS) de 11 dias y una carga organica volumétrica (COV)
de 2.1 kg DQO m?3 d*. Posteriormente se evalué la segunda fase con una duracién de
37 dias, alimentando el reactor con un caudal de 9.8 L d?!, TRH de 125 horas, TRS de
11 dias y COV de 2.5 kg DQO m™ d'. Para la tercera fase el BRM se alimenté con un
caudal de 15.1 L d?, durante 36 dias, con TRH de 7.9 horas, TRS de 10 dias y una COV
de 3.6 kg DQO m?3 dl El segundo sistema biolégico que se evalué consté de dos
reactores bioldgicos secuenciales (RBS) mismos que fueron operados en una Gnica fase
durante 42 dias con tiempo de ciclo de 24 horas, TRS de 19 dias y una COV de 1.21
kg DQO m?3 d.

Los porcentajes de degradacién de materia organica medida como DQO y la remocién
de color en el BRM durante la primera fase fueron de 96.2% y 93.2%, respectivamente,
con valores en el efluente de 80 mg L' y 162 UPt-Co, respectivamente. Durante la
segunda fase las remociones fueron de 95.3% y 91.7%, respectivamente, con valores en
el permeado de 60 mg L! y 99 UPt-Co. Durante la tercera fase se obtuvieron remociones
de DQO y color de 94.1% y 86.9% respectivamente, con valores en el permeado de 69
mg Ly 105 UPt-Co. Los porcentajes de degradacién de materia orgénica medida como
DQO correspondientes a los dos RBS fueron de 94% y 95% para reactor 1 (R1) y reactor
2 (R2), respectivamente, con valores en el clarificado de 134 mg L* y 103 mg L%,
respectivamente y para la remociéon de color fueron de 84% para R1 y 86% para R2,
con valores en el clarificado de 311 UPt-Co y 276 UPt-Co.



RESUMEN

Los efluentes de los sistemas biolégicos fueron tratados en un reactor de oxidacién
electroquimica por separado, ya que presentaban diferentes caracteristicas fisicoquimicas.
Se realizaron experimentos aplicando un disefio factorial 3° y un disefio central compuesto
con tres puntos centrales y 4 niveles extremos. Los experimentos se realizaron para cada
efluente de las 3 fases del BRM y la Gnica fase del RBS. Los factores analizados fueron
intensidad de corriente y tiempo de reaccién. De acuerdo con los diagramas de Pareto
obtenidos en el disefio factorial para cada conjunto de experimentos, en la fase 1 del
BRM la corriente tuvo un efecto estadisticamente significativo para la remociéon de DQO
y color, en la fase 2 del BRM la corriente tuvo un efecto significativo para la degradacion
de materia organica. Sin embargo, en la remocién de color no se tuvo un efecto
significativo. En lo que se refiere a la fase 3 del BRM ninguno de los factores tuvo un
efecto para la degradacién de materia organica, no asi para la remocién de color, donde
el tiempo fue el factor con mayor efecto. Por (ltimo, el diagrama de Pareto
correspondiente al RBS-R2 mostré que ninguno de los factores tiene un efecto en la
degradacién de materia organica y para la remocién de color la corriente es el factor
con mayor efecto significativo.

Con el disefio central compuesto se obtuvieron las condiciones éptimas de operaciéon
para lograr el mayor porcentaje de degradaciéon global, asi mediante el sistema
BRMr.sc1+OE se obtuvieron porcentajes de degradacién globales de materia organica
medida como DQO y remocién de color de 98.4% y 99.9% con valores en el efluente
de 335 mg L'y 1.6 UP-Co, respectivamente. En el caso del tratamiento BRMr.»+OE la
degradacion global fue de 98.7% para materia organica con valores medidos como DQO
en el efluente de 16.8 mg Lty 99.9%, para remocién de color con valores en el efluente
de 1 UPt-Co. En el sistema BRMr,3+OE se lograron porcentajes de degradacién de
materia organica de 98.8% con valores medidos como DQO de 138 mg L'y para
remociéon de color de 98.2% con valores de 15.1 UPt-Co. Finalmente, el tratamiento
RBS+OE logré una degradacién global de 96.0% para materia organica con valores en
el efluente medidos como DQO de 89.8 mg L'y una remocién de color de 97.2% con
valores en el efluente de 56.1 UPt-Co. De esta manera los tratamientos de BRM+OE,
muestran mejores resultados en el tratamiento de agua, y permite lograr una calidad del
efluente adecuada para su relso en los procesos de produccién.
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ABSTRACT

Abstract

This thesis was carried out with the objective of evaluating the removal of organic matter
and color present in wastewater from a textile industry that processes cotton and stains
using indigo blue and sulfurous dispersed black dyes.

The study was performed in the laboratory where a coupled system of aerobic
biodegradation followed by an electrochemical oxidation was evaluated for the treatment
of wastewater derived from a textile industry for its retrieval and reuse in the production
processes. A membrane bioreactor (MBR) was used as the first biological system, which
was operated for 222 days, starting with the biomass acclimatization by successive load
increases. This phase lasted 50 days. Once the process was stabilized, the first phase
was evaluated for 99 days with a feed flux of 5 L d!, a hydraulic residence time (HRT)
of 24.6 hours, a solid retention time (SRT) of 11 days and a volumetric organic load
(VOL) of 2.1 kg COD m?3 d. Subsequently, the second phase was evaluated for 37 days,
feeding the reactor with a flux of 9.8 L d*, a HRT of 12.5 hours, a SRT of 11 days and
a VOL of 25 kg COD m?3 dl. For the third phase, the MBR was fed with a flux of 15.1
L d* for 36 days, a HRT of 7.9 hours, SRT of 10 days and a VOL of 3.6 kg COD m3 d
! The second biological system evaluated, consisted of two sequential biological reactors
(SBR) which were operated in a single phase for 42 days with a cycle time of 24 hours,
a SRT of 19 days and a VOL of 1.21 kg COD m™ d.

During the first phase, the degradation percentages of organic matter measured as COD
and the color removal in the MBR were 96.2% and 93.2%, respectively, with effluent
values of 80 mg L' and 162 UPt-Co, respectively. During the second phase the removal
was 95.3% and 91.7%, respectively, with permeate values of 60 mg L* and 99 UPt-Co.
COD and color removal of 94.1% and 86.9% respectively, were obtained during the third
phase with permeate values of 69 mg L* and 105 UPt-Co. The degradation percentages
of organic matter measured as COD corresponding to the two MBR were 94% for reactor
1 (R1) and 95% for reactor 2 (R2), with clarification values of 134 mg L' and 103 mg
L, respectively, and for the color removal were 84% for R1 and 86% for R2, with
clarification values of 311 UPt-Co and 276 UPt-Co.

The effluents from the biological systems were treated independently in an electrochemical

oxidation reactor, since they presented different physicochemical features. Experiments
were performed by applying a 32 factorial design and a composite central design with
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three central points and four extreme levels. Also, they were carried out for each effluent
of the three phases of the MBR and for the only phase of the SBR. The factors that were
analyzed were the current intensity and the reaction time. According to Pareto’s diagrams
that were obtained from the factorial desigh made for every group of experiments, the
current had a statistically significant effect on the removal of COD and color in phase 1
of the MBR. In phase 2, the current had a significant effect on the degradation of the
organic matter, however, it had no significant effect on the color removal. Regarding the
phase 3, none of the factors influenced the degradation of organic matter, nevertheless,
they influenced the color removal, in which time had the highest. Finally, Pareto’s diagram
of the SR-R2 showed that none of the factors influenced the degradation of organic
matter, as for color removal, the current was the factor with the highest significant effect.

Optimal operation conditions were obtained with the composite central design in order
to achieve the highest percentage of the global degradation, thus, with MBRpp.se1+OE
system, the percentages obtained for the global degradation of organic matter measured
as COD and color removal were 98.4% and 99.9%, with effluent values of 335 mg L*
and 1.6 UP-Co, respectively. As for the MBRp.s.2+OE treatment, the global degradation of
organic matter was 98.7% with values measured as COD in the effluent of 16.8 mg L*,
and 99.9% for the color removal with effluent values of 1 UPt-Co. In MBRp.se3+OE system,
the percentages obtained for the degradation of organic matter were 98.8% with values
measured as COD of 13.8 mg L?, and for color removal was 98.2% with values of 15.1
UPt-Co. Finally, SBR+OE treatment achieved a 96.0% of global degradation of organic
matter with effluent values measured as COD of 89.8 mg L?, and a 97.2% for color
removal with effluent values of 56.1 UPt-Co. Thus, MBR+OE treatments show better results
for the treatment of water and allow to obtain an adequate quality of the effluent for its
reuse in the production processes.
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INTRODUCCION

El tema del agua y su importancia es un tema que incluye a todos, sin embargo, no se
le da la importancia necesaria, debido a que diariamente los cuerpos receptores, llamese
rios, lagos y/o mares, reciben una enorme cantidad de materia organica proveniente de
descargas domésticas e industriales (CONAGUA, 2016b), donde éstas Ultimas son las que
mayor contaminaciéon aportan.

La industria textil es una de las industrias que mayor cantidad de agua utiliza para llevar
a cabo todos los procesos de produccién. Tan sélo para el tratamiento de algodén se
utilizan 170 litros de agua por kilogramo (CONAGUA, 2007) entre el blanqueamiento y
tefiido del mismo. Si bien es cierto que muy pocas industrias se interesan por el
tratamiento de sus aguas residuales, la industria textil no es una excepcién, se tienen
datos de que el 20% de los colorantes textiles utilizados en los diferentes procesos son
descargados sin tener tratamiento alguno (Barakat, 2011). Este tipo de descargas no
contienen Unicamente colorantes, sino también esta presente materia organica, productos
de compleja estructura quimica, sélidos disueltos totales y metales pesados que los
hacen poco o nada biodegradables (IPCC, 2003; Lu et al, 2010, Ejder-Korucu et al,
2015). Aunado a esto, existe un tipo de colorantes llamados “azo” que se encuentran
asociados con la toxicidad al estar en contacto con ellos, por lo que incluso en casos
extremos, puede provocar cancer (Chavan, 2011). Es por esto la importancia de proponer
alternativas de tratamiento que coadyuven a remover la contaminaciéon en el agua a
causa de este tipo de contaminantes. Para el caso especifico de las aguas residuales
provenientes de la industria textil, los tratamientos convencionales no son suficientes ni
adecuados para mejorar la calidad de agua, por esta razén, la presente investigacion
tiene como objetivo remover materia organica y color en aguas residuales de la industria
textil mediante un sistema acoplado constituido por dos tipos de tratamiento; el primero
corresponde a una biodegradaciéon aerobia en un reactor con membranas sumergidas,
seguida por una oxidacién electroquimica. Se propone este arreglo, debido a que los
procesos biolégicos no siempre son eficientes, sobre todo para remover los colorantes.

La razén de usar el primer tratamiento es porque combina la biodegradacién aerobia de
la materia organica y la separacién de soélidos mediante membranas, ya sea de
microfiltraciéon o ultrafiltracién, de esta manera la ventaja principal es que se obtiene una
biomasa mas concentrada, la cual puede permanecer en el reactor durante largos tiempos

Xiv



INTRODUCCION

de retencién, incrementandose asi la eficiencia del tratamiento, ademas de que se elimina
la etapa de sedimentacién (Hai et al, 2014). Para comprobar su eficiencia, Salazar et al
(2009) compararon este sistema contra un tratamiento convencional de lodos activados
y observaron una mayor remocion de materia organica en el tratamiento usando
biorreactor con membranas, 22% mas eficiente que el de lodos activados. Sin embargo,
el uso de este tratamiento no asegura la remocién completa del colorante, por lo que
se propone adicionar al tratamiento un proceso de oxidacion electroquimica el cual,
representa una alternativa sostenible para el tratamiento de una infinidad de sustancias
dificiles de biodegradar por métodos convencionales, asi como también para la
destruccion de sustancias ambientalmente toxicas (Balderas-Hernandez et al, 2014b). Este
método se ha utilizado recientemente para decolorar y degradar colorantes en soluciones
acuosas (Atalay y Ersoz, 2015).
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HIPOTESIS Y OBJETIVOS

HIPOTESIS

El acoplamiento de un sistema de biorreactor con membranas y un reactor de oxidacién
electroquimica lograra degradar la materia organica y remover el color en aguas
residuales provenientes de la industria textil para su reliso en los procesos de produccién.

OBJETIVOS

Objetivo general

Determinar la degradaciéon de materia organica y remociéon de color en aguas residuales
de la industria textii mediante biodegradaciéon aerobia en un reactor con membranas
sumergidas seguida por oxidacién electroquimica, con la finalidad de reutilizar el agua
tratada dentro de la misma industria, cumpliendo con los parametros de calidad
requeridos.

Objetivos especificos

e Determinar los efectos del tiempo de residencia hidraulica, tiempo de retencién
de soélidos y de la carga organica sobre la degradacién de materia organica en
el BRM, seleccionando las mejores condiciones para su operacién.

e Comparar la degradaciéon de materia organica y remocién de color de un sistema
BRM acoplado a un proceso electroquimico y un reactor biolégico secuencial (RBS)
acoplado a un proceso electroquimico.

e Determinar los efectos de la intensidad de corriente eléctrica y el tiempo de
reaccién sobre la remocién de color y materia organica en el sistema de oxidacion
electroquimica.

e Obtener los valores 6ptimos de la intensidad de corriente y del tiempo para lograr
la maxima remocién de color y degradacién de materia organica en el proceso
de electro-oxidacion.
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Capitulo 1
MARCO TEORICO

1.1. La importancia del agua

Tal como lo sefala el articulo 4° de la Constitucién Politica de los Estados Unidos
Mexicanos (1917): "Toda persona tiene derecho al acceso, disposiciéon y saneamiento de
agua para consumo personal y doméstico en forma suficiente, salubre, aceptable y
asequible.” Por lo que es de suma importancia reconocer que la disponibilidad de agua
depende del estado en que se encuentren los ecosistemas, hecho que va aunado a
factores como el aumento poblacional, la sobreexplotacién de los cuerpos subterraneos
de agua y sobre todo la contaminacién que se genera dia a dia. Para lograr un desarrollo
sustentable es importante reconocer y preservar la calidad de agua.

Hoy en dia, el tema de la importancia y conservaciéon del agua es muy conocido, sin
embargo, pocas veces se lleva a la practica, adicionalmente a esto aumenta
constantemente el consumo de agua, tan sélo en México, el Registro Plblico de Derechos
de Agua (REPDA) a través de CONAGUA (2016a), en su reporte anual al 2015, se tiene
registrado un volumen asignado de 85,664.2 miles de millones de m? afio?, 9.5% mas
que en 2006, tal como se puede observar en la Figura 1.1.

Dicho volumen fue utilizado en cuatro sectores consuntivos: agricola, abastecimiento
publico, industria autoabastecida y generacién de energia eléctrica, excluyendo
hidroelectricidad (uso no consuntivo). Lo anterior, proporciona una idea del uso
desmedido que se le da al agua en México, aunado a esto, se tiene la generacién de
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aguas residuales que diariamente se vierten a rios, lagunas y lagos, sin tener un
tratamiento adecuado antes de llegar a dichos cuerpos receptores.
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Figura 1.1 Evolucién del volumen asignado al consumo del agua, 2006-2015 de acuerdo con CONAGUA (2016a)

Los datos mas actuales que se tienen a través de la Subdireccién General de Agua
Potable, Drenaje y Saneamiento de CONAGUA (2016b), mencionan que en 2015 se
generaron 10.15 millones de toneladas de materia orgénica (medida en DBOs) contenida
en descargas de aguas residuales no municipales (incluyendo al sector industrial). Sin
embargo, de dicha cifra, Gnicamente se removieron 1.49 millones de toneladas de DBOs,
tan sélo el 14.6% de toda la contaminacion generada. Es importante recalcar que estos
datos Unicamente hacen referencia a la carga contaminante medida como DBOs, sin
embargo, no se tienen datos sobre otros parametros igual de importantes, como la DQO
que proporciona un panorama mas completo sobre la carga contaminante que se genera,
sobre todo en el sector industrial, debido a que en las descargas no municipales
predomina dicho sector.

1.2. El agua en la industria

El sector industrial comprende principalmente la transformacién mecanica, fisica o quimica
de materiales o sustancias con diversos fines tal como obtener productos nuevos, o
lograr el acabado de otros productos manufacturados mediante diferentes procesos como
tefiido, tratamiento calorifico, enchapado y procesos similares (INEGI 2017). Por lo que
para lograr dichos fines, se requiere el empleo del agua, de acuerdo a datos de la
UNESCO (2017), el aumento del consumo de agua para la industria y la energia coincide,
cada vez mas, con un rapido desarrollo que transforma los patrones de uso del agua
en las economias de mercado emergentes, no obstante, a pesar de que el volumen de
agua utilizado por este sector es relativamente bajo, pues constituye menos de un 10%
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del total de extracciones de agua, la industria ejerce una increible presién sobre los
recursos hidricos, debido a los impactos derivados de los vertidos de aguas residuales
y de su potencial contaminante.

De acuerdo con datos de CONAGUA (2016a) presentados en la publicacién de Estadisticas
del Agua en México en su version de 2016, se determiné que el uso industrial incrementé
notablemente el volumen asignado (aguas subterraneas) del periodo 2006-2015, con un
crecimiento del 51.4%. En la misma proporcién incrementaron las cantidades de aguas
residuales industriales. Sin embargo, es todavia muy bajo el porcentaje del agua residual
industrial que recibe un tratamiento, de solo 29%, a pesar de que se han hecho esfuerzos
de incrementar gradualmente la infraestructura de tratamiento, como esto se puede
observar en la Figura 1.2.
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Figura 1.2. Caudal de aguas residuales industriales tratadas (m*® min?) de acuerdo con CONAGUA (2016a)

1.3. La industria textil

La industria textil es una de las industrias que mayor cantidad de agua utiliza en sus
procesos, debido a que es uno de sus principales insumos, por ejemplo, para el
blanqueamiento de la tela se requieren aproximadamente 30 mil litros de agua por
tonelada de algodén y para el tefiido de la tela 140 mil litros por tonelada (CONAGUA,
2010). Sin embargo, cada material es diferente, y tal como lo sefala Lockuan-Lavado
(2012) en la industria textil se utilizan otras fibras ademéas del algodén, como fibras
sintéticas, las cuales, debido a sus diversas estructuras, presentan mayor area superficial,
lo que las hace mas adsorbentes y al mismo tiempo las conlleva a utilizar mayor cantidad
de agua en el proceso de tefiido.

En la industria textil, los colorantes son la principal razén por la que se consume una
enorme cantidad de agua (Hollen er al, 2002). Mas de 700,000 toneladas de
aproximadamente 10,000 tipos de colorantes y pigmentos se producen anualmente en
todo el mundo (Carneiro et al, 2007), de esta cantidad el 20% se descargan como
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efluentes industriales durante el tefiido y otros procesos sin tener un tratamiento previo
(Barakat, 2011). En la Tabla 1.1, se muestran los consumos de agua promedio para los
diferentes procesos en el acabado de algodén, mostrando que el mercerizado (tratamiento
para el hilo y los tejidos de algodén que les otorga un acabado brillante), es el proceso
en el que se utiliza una alta cantidad de agua en el acabado de algodén (Valh et al,
2011).

Tabla 1.1. Consumo de agua para los procesos en himedo en el acabado de algodén (Valh et al, 2011)

Proceso Volumen de agua utilizado (litro/kg de algodén)
Desencolado 3-9
Descrude 26 - 43
Blanqueo 3-124
Mercerizado 232 - 308
Tefiido 8 - 300

Las aguas residuales generadas por la industria textil contienen grandes cantidades de
materia organica, incluyendo colorantes y productos quimicos (utilizados en las diferentes
etapas del proceso), de compleja estructura quimica que los hace poco biodegradables
(IPCC, 2003; Lu et al, 2010), ademdas de que su tratamiento es un problema muy serio
debido a la presencia tan alta de sdlidos disueltos totales (SDT) y de metales pesados
toxicos que se encuentran en dichos efluentes. Existen muchos procesos disponibles para
la eliminacién de colorantes mediante tecnologias de tratamiento convencionales que
incluyen la oxidacién bioldgica y quimica, la coagulacién y la adsorciéon, sin embargo, no
se pueden usar de manera efectiva individualmente (Ejder-Korucu et al, 2015).

La demanda mundial de colorantes y pigmentos organicos prevé que aumente un 3.9%
por afio. Para que un tefiido resulte econdémico, con material textil eficiente y sobre todo
amigable con el medio ambiente, se deben tomar en cuenta algunos puntos importantes
como son (Chattopadhyay, 2011):

- la seleccidon de la clase de colorante;

- seleccion del método de tefido;

- pruebas de laboratorio para obtener tonos adecuados;

- la variacién minima de los parametros del proceso para evitar la variaciéon de lote
a lote;

- el tratamiento posterior adecuado para obtener las propiedades de solidez maxima

y
los efectos ambientales de los colorantes y productos quimicos que se utilizaran.

La calidad del agua usada en los procesos textiles es el primer aspecto para tener en
cuenta. En cada caso se debe estudiar el pretratamiento necesario. Las exigencias van
de un maximo para agua de tefiido hasta un minimo, por ejemplo, agua de lavado. En
las Tablas 1.2 y 1.3 se presenta la calidad que debe tener el agua en la industria textil para
poder utilizarse en todos los procesos y en algunos de ellos de acuerdo con Valh et al,
(2011):
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Tabla 1.2. Calidad adecuada para todos los procesos (Valh et al, 2011)

Parédmetro Agua fresca blanda Efluente recirculado

Color? (escala Pt) No visible No visible
DQO (mg L) 20 - 50

pH (Unidades de pH) 6.5 -75 6.5 -75
Dureza total (mg L) 50° 9qP
Cloruros (mg L) 300 500

Fe (mg LY 0.05 0.1

Cu (mg LY 0.05 0.005

Cr (mg LY 0.01

Al (mg LY 0.02

2 Especificacion sugerida para agua con absorbancia de color no visible en celdas de 10mm: 450nm, 0.02 - 0.04;
500nm, 0.02 - 0.05; 550nm, 0.01 - 0.03; 600nm, 0.01 - 0.02.
b Medido como ppm de CaCOs

Tabla 1.3. Calidad adecuada del agua para los procesos de lavado y lavado de equipo (Valh et al, 2011)

Pardmetro Procesos de lavado® Lavado de equipo
Color? (escala Pt) No visible No visible
DQO (mg LY 200 500 - 2000
pH 70 - 80 65 - 80
Dureza total (ppm CaCOs3) 100 100
Cloruros (mg L) 500 - 2000 3000 - 4000
Fe (mg L) 0.1 0.1

Cu (mg L?! 0.05 0.005

Cr (mg LY 0.1 0.01

@ El lavado de aclarado final emplea agua de alta calidad
b Especificacién sugerida para agua con absorbancia de color no visible en celdas de 10mm: 450nm, 0.02 - 0.04;
500nm, 0.02 - 0.05; 550nm, 0.01 - 0.03; 600nm, 0.01 - 0.02.

1.4. Colorantes

Los colorantes textiles pueden ser clasificados de acuerdo con su aplicacién a la fibra
o por su constitucién quimica. De acuerdo con su aplicacién sobre las fibras, pueden
ser &cidos, basicos, directos, mordientes y reactivos (Garzén, 2009). La segunda
clasificacién se hace con base en el grupo croméforo principal que constituye el
colorante: nitroso, nitro, azo, azoico, estibeno, diarilmetano (Index, 1971).

La descarga de estos contaminantes al medio ambiente provoca graves impactos
ambientales. Cerca del 40% del total de colorantes existentes en el mercado son de tipo
azo; ademas de ser los mas comercializados (Robinson et al, 2002) y empleados en
este tipo de industria, se caracterizan por su grupo funcional croméforo (responsable del
color) que estd representado por -N-N-, -N=N- y -N=N-. De acuerdo con el nimero de
enlaces que contengan estos colorantes se pueden clasificar en monoazo, diazo y triazo
(Cobos-Becerra 2013). El color de una molécula puede ser intensificado por otros grupos
funcionales llamados auxocrémicos (CHs, Cl, NH,, OH, SH, Br) (Smith y Cristol, 1970), que
ademés le dan afinidad a adherirse sobre las fibras (Marcano, 1990).
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Los colorantes con estructura tipo azo, estan asociados con la toxicidad; como resultado,
hay una prohibicion de varios colorantes azoicos basados en aminas dafinas y estos
colorantes han sido retirados del mercado. Los efectos téxicos en humanos de algunos
de los colorantes incluyen problemas respiratorios, sensibilizacion de la piel y, en casos
extremos, provocan cancer (Chavan, 2011).

A continuacién, se presenta una clasificacién de los diferentes colorantes que existen en
la industria textil.

1.4.1. Colorantes directos
Estos tintes todavia se usan ampliamente para tefiir el algodén debido a su facilidad de
aplicacién, amplia gama de colores y costo relativamente bajo (Clark, 2011)

El grupo cromoéforo de colorantes directos incluye azo, estibeno, oxazina y ftalocianina,
con algunos colorantes azoicos complejos de tiazol y cobre. La mayoria de los colorantes
directos pertenecen a la clase azo. Un ejemplo de un colorante directo monoazoico es
rojo directo 14 (Figura 1.3). Los colorantes directos tienen una gran sustantividad y se
ven influidos por diversos parametros de tefiido, tales como la temperatura, la
concentracion de electrolito, etc. Hoy en dia existen en el mercado colorantes directos
ecoldgicos con una excelente resistencia al lavado y a la luz (Chattopadhyay, 2011).

NaO,S- NHCD NH,

Figura 1.3. Colorante rojo directo 14 (Chattopadhyay, 2011)

OH

1.4.2. Colorantes reactivos

Los colorantes reactivos se caracterizan por tener colores brillantes y por las excelentes
propiedades de solidez. Son colorantes aniénicos solubles en agua y varias formas fisicas
de estos colorantes estan disponibles tales como granulos, polvos terminados y soluciones
acuosas altamente concentradas, mientras que en el pasado los colorantes se
comercializaban principalmente como polvos. La mayoria de los colorantes reactivos son
quimicamente de la clase azo, aunque los colorantes reactivos a base de antraquinona
también estan disponibles. Los materiales textiles que utilizan colorantes reactivos tienen
buena solidez al lavado y a la luz. La estructura quimica general de estos se muestra
en la Figura 1.4 (Chattopadhyay, 2011).
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Figura 1.4. Estructura general del colorante reactivo (Chattopadhyay, 2011)

1.4.3. Colorantes dispersos

La mayoria de los colorantes amarillo, naranja, rojo, marrén y negro pertenecen a este
grupo. En la Figura 1.5 se muestra un ejemplo de este tipo de colorante. Los colorantes
dispersos monoazoicos son faciles de fabricar y estan disponibles a un costo
relativamente econémico (Chattopadhyay, 2011). En la actualidad, se estadn realizando
esfuerzos para crear colorantes sin dispersante a fin de minimizar la contaminacién

causada por el tefiido de colorantes dispersos sobre poliéster y otros sustratos (Gulrajani,
2011).
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Figura 1.5. Amarillo disperso 58 (Chattopadhyay, 2011)

1.4.4. Colorantes bdasicos

Los colorantes catidnicos (o basicos) son solubles en agua, se presentan como cationes
coloreados en solucién, y se aplican al papel, poliacrilonitrilo, naylon modificado vy
poliésteres modificados. Su uso original era para la seda, la lana y el algodén cuando
el brillo de la sombra era mas importante que la solidez a la luz y el lavado. Algunos
colorantes basicos muestran actividad biolégica y se usan en medicina como antisépticos
(Ejder-Korucu et al, 2015).

1.4.5. Colorantes acidos

Los colorantes acidos (Figura 1.6) se usan generalmente para tefiir proteina natural (lana
y seda), poliamida sintética (nylon) y en pequefia medida acrilicos y mezclas de estas
fibras. Se llaman asi porque se aplican a estas fibras del bafio de colorante en
condiciones acidas o neutras. Los colorantes de cromo también se consideran colorantes
acidos. Los pesos moleculares de los colorantes acidos oscilan entre 200 y 900
(Chattopadhyay, 2011). Los colorantes acidos se obtienen de muchos sistemas croméforos
diferentes tales como; azoicos sulfonados y antraquinona (Sekar, 2011). También se
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utilizan en cierta medida para papel, cuero, impresién de inyeccion de tinta, alimentos y
cosméticos (Ejder-Korucu et al, 2015).

H4C N=— CHs
/A
NH-SO, o= N
(46)
SO;Na

Figura 1.6. Amarillo acido 25 (Chattopadhyay, 2011)

1.4.6. Colorantes mordientes

Esta clase de tinte se clasifica como colorantes “Mordant” en Color Index, pero el cromo
se ha convertido en el mordiente utilizado casi universalmente y la clase se conoce
cominmente como colorantes de cromo. Desde un punto de vista quimico, pueden
considerarse colorantes acidos que contienen grupos funcionales adecuados capaces de
formar complejos de metal con cromo. No contienen cromo en su molécula, que en
cambio se agrega como dicromato o sal de cromato durante o después del tefiido para
permitir la fijacién del colorante. Los colorantes mordientes se usan generalmente para
fibras de proteina (lana y seda). Los principales problemas ambientales son la toxicidad
humana durante el manejo y la contaminacién del efluente por las sales téxicas de
cromo utilizadas después del tefiido (Chavan, 2011).

1.4.7. Colorantes indigos

El colorante indigo es un compuesto organico con un color azul, representa uno de los
colorantes organicos mas antiguos que se conocen. Se utiliza por lo general para tefiir
algodén. En su estructura molecular esta presente un nlcleo de indigo con grupos
auxocromos, hidroxilos y/o sulfénicos y sustituyentes amino, halogenado, entre otros. La
sintesis de otros compuestos “indigoides” también es importante en ramas como la
medicina, semiconductores y cosméticos, pero principalmente su uso se dirige a productos
textiles. En la Figura 1.7. se muestra un ejemplo de este tipo de colorante (Girses, et al,
2016).

ZT1

N
H
8

Figura 1.7. Estructura quimica del colorante indigo (Girses, et al, 2016)
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1.5. Tratamiento de aguas residuales

El tratamiento de aguas residuales industriales ha adquirido una creciente importancia
por varias razones; en primer lugar la demanda de calidad en procesos productivos ha
ido en aumento, exigiendo tratamientos mas complejos; en segundo lugar la calidad de
muchos suministros de agua potable ha empeorado con el paso del tiempo y en tercer
lugar y no por eso menos importante, ha adquirido importancia debido a la creciente
presién de la legislacion en cuestiones de medio ambiente, lo que ha obligado a
replantear procesos industriales disminuyendo los consumos de agua, analizar las
posibilidades de recuperacion de agua y tratar las aguas residuales contaminadas antes
de su vertido (Lapefia, 1989).

Asi de acuerdo con los objetivos de tratamiento para un proyecto especifico, y revisadas
las reglamentaciones estatales y federales aplicables, el grado de tratamiento puede
determinarse comparando las caracteristicas del agua residual cruda con las exigencias
requeridas en el efluente. La clasificacién de operaciones y procesos que se propone
en Metcalf y Eddy (2003) para el tratamiento de aguas residuales ha considerado lo
siguiente:

- Operaciones fisicas unitarias. Son aquellos métodos de tratamiento en los cuales
predomina la aplicacién de fuerzas fisicas, dado que estas operaciones fueron
originalmente derivadas de observaciones de la naturaleza, constituyen los
primeros métodos de tratamiento utilizados. Las operaciones unitarias cominmente
utilizadas son: desbaste, homogeneizacién, mezclado, floculacién, sedimentacion,
flotacién y filtracién.

- Procesos quimicos unitarios. Son los métodos de tratamiento en los cuales la
eliminaciéon o conversién de los contaminantes es provocado por la adiciéon de
productos quimicos o por otras reacciones quimicas, por ejemplo, precipitacién
quimica, transferencia de gases, adsorcién, desinfeccién, decloracién, desinfeccion
con ozono.

- Procesos biolégicos unitarios. Son los métodos de tratamiento en los cuales se
consigue la eliminaciéon de los contaminantes por una actividad biolégica, dicho
tratamiento se utiliza para eliminar sustancias orgéanicas biodegradables (coloidales
o disueltas) presentes en el agua residual, por ejemplo, procesos aerobios,
procesos andxicos, procesos anaerobios.

Las operaciones y procesos unitarios se agrupan conjuntamente para constituir lo que
se conoce como tratamiento primario, secundario y terciario. El primario se refiere a
operaciones fisicas unitarias; el secundario a procesos quimicos y bioldgicos, y el terciario
(o avanzado) a una combinacién de los tres procesos (fisicos, quimicos y bioldgicos)
Metcalf-Eddy (2003). Por lo que a continuaciéon se detallan el tratamiento secundario y
terciario, mismos que seran de interés en la presente investigacion.
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1.5.1. Tratamiento secundario

Tal como se menciond anteriormente, el tratamiento secundario, esta dirigido tanto a la
remocion de materia organica biodegradable en estado disuelto y coloidal, como de los
sélidos en suspensién en los biorreactores. En el caso de las aguas residuales industriales,
en el agua residual pueden estar presentes compuestos toxicos, por lo cual en muchas
ocasiones es necesario afiadir pretratamiento para su degradacién para evitar la pérdida
de biomasa en los reactores por intoxicacion.

Entre los sistemas tradicionales utilizados en los tratamientos secundarios se encuentran:
lodos activados, lagunas aireadas, filtros percoladores, biodiscos, lagunas facultativas
(Metcalf y Eddy, 2003), por mencionar algunos, sin embargo, existen otro tipo de
tecnologias las cuales se emplean para remover contaminantes, como los colorantes, los
cuales no se logran eliminar con tratamientos convencionales.

1.5.1.1. Degradacién aerobia y anaerobia de colorantes textiles

Aerobio significa en presencia de oxigeno; mientras que anaerobio significa en ausencia
de oxigeno. Estos dos términos estan directamente relacionados con el tipo de bacterias
o microorganismos que estan involucrados en la degradaciéon de impurezas organicas en
un agua residual dada y las condiciones de operacién del biorreactor. Por lo tanto, los
procesos de tratamiento aerdébico tienen lugar en presencia de aire y utilizan
microorganismos llamados aerobios, los cuales utilizan oxigeno molecular para la
asimilacién de impurezas organicas, que se convierten en diéxido de carbono, agua y
biomasa. Por otro lado, los procesos de tratamiento anaerobio ocurren en ausencia de
aire (es decir, oxigeno molecular) por parte de microorganismos llamados anaerobios que
no requieren aire para la asimilacién de impurezas organicas. Los productos finales de
la asimilacién organica en el tratamiento anaerobio son el metano y el diéxido de
carbono y la biomasa (Metcalf y Eddy, 2003).

Ejder-Korucu et al (2015) mencionan que los tratamientos anaerobios y aerdbicos se
han usado juntos o por separado para el tratamiento de efluentes textiles, sin embargo,
el tratamiento aerébico no es efectivo en la eliminaciéon del color de las aguas residuales
textiles que contienen colorantes azoicos. Los procesos biolégicos convencionales no son
efectivos para el tratamiento de las aguas residuales con colorantes porque muchos
colorantes comerciales son téxicos para la biomasa que se utiliza y dan como resultado
problemas en la separaciéon de la biomasa mediante sedimentaciéon por problemas de la
baja densidad y flotacién de los fléculos biolégicos. Debido a la baja biodegradabilidad
de muchos productos quimicos y colorantes textiles, el tratamiento biolégico no siempre
es eficaz para las aguas residuales de la industria textil. Por lo que se han implementado
tecnologias acopladas para remover dichos contaminantes, algunos ejemplos mencionados
por Anglada et al (2009) son electrooxidacién + bioldgico, biolégico + electrooxidacion,
BRM + electrooxidacién, BRM+6smosis inversa + electrooxidacién, coagulacién quimica +
electrooxidacion + BRM y electroenzimatico + electrooxidacion. La mayoria de los
efluentes textiles y otros efluentes de tinte se producen a temperaturas relativamente
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altas y, por lo tanto, la temperatura sera un factor importante en la aplicacion real de
tratamientos biolégicos.

15.1.2. Tecnologias de tratamiento secundario para tratamiento de

aguas residuales con colorantes textiles
A continuacién, se mencionan algunos trabajos de investigacion realizados para remover
diferentes colorantes textiles. Mejia-Lépez (2014) reporta que el colorante tipo azo Negro
Terasil SRL, proveniente de una industria textil productora de hilos, fue removido usando
biofiltros empacados con material carbonoso (turba) e inoculados con la cepa bacteriana
Pleurotus ostreatus, logrando una degradacién de 50% para color y 56.7% para materia
organica.

Otro trabajo sobre remocién de color utilizando tecnologias bioldgicas, fue realizado por
Miranda-Mandujano (2009), quien evalué la degradacién del colorante diazo azul negro
directo en agua sintética preparada (colorante y agua residual real), la degradacién fue
mediante dos procesos biolégicos y un proceso fisicoquimico: 1) reactor discontinuo
secuenciado, alternando fases de no aireacién/aireacion (24/24 horas) logrando una
degradacion de materia orgéanica del 91% y 88% de remocién del colorante azul negro
directo; 2) reactor de lodos activados con TRH de 24 h, logrando una degradacién
méaxima del 80% para materia organica y 70% para la remocién de colorante; 3) reactor
donde se efectuaron reacciones de adsorcion-sedimentacién durante 76 min, la
degradaciéon de materia orgéanica fue en promedio 98% y la remocién de color fue de
99%

Ahora bien, Cobos-Becerra (2013) degradé colorante azo azul directo 2 (colorante
utilizado en la empresa Yucolor-CIVAC, Morelos), empleando dos filtros biolégicos con
peliculas fijas: anaerobio y aerobio, teniendo mayores remociones de color al aumentar
la carga organica, obteniendo un 61% para el anaerobio y 58% para el aerobio, cabe
resaltar que en esta prueba se utilizé agua residual sintética. No obstante, se realizaron
pruebas de degradacién suprimiendo la adicién de agua residual sintética, teniendo
remociones Unicamente del 36% y 39% para cada reactor (anaerobio y aerobio), por lo
cual se concluyé que las mejores remociones se obtuvieron en presencia de cosustrato.

De la misma manera Vargas-Espinoza (2015) utilizé dos métodos enziméaticos (con enzimas
peroxidasas) para el tratamiento del colorante azul directo 2, el cual fue analizado
preparando una solucién contaminada artificialmente, logrando una decoloracién del 97%
a un pH de 3.5 y temperatura de 50°C. Se evalud la toxicidad del agua y resulté que el
agua tratada era toéxica, lo cual se atribuyé a la formaciéon de aminas aromaticas, por
lo que la recomendaciéon del autor es utilizar métodos convencionales posteriores al
tratamiento enzimatico.

Asi mismo, cabe resaltar el trabajo realizado por Salazar-Gamez et al (2009), quienes
evaluaron el proceso en un biorreactor con membranas (BRM) a escala piloto para el
tratamiento de efluentes textiles y los resultados indicaron que el BRM removié 82-92%
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de la materia organica medida como DQO y 95% de los sdlidos suspendidos totales
(SST), sin embargo, la degradacién del color fue de solo 69%.

El resumen de las tecnologias descritas anteriormente, se presentan en la Tabla 1.4 y en
la Figura 1.8, se presentan los porcentajes de degradacién para la materia organica medida
como DQO mostrando que el BRM es la tecnologia mas prometedora en referencia a la
degradacién de materia organica, no asi, para el caso del color, siendo los reactores
enzimaticos los que logran una mayor degradaciéon de este.

Por lo anterior, en la presente investigacion se abordarda el tratamiento mediante
biorreactor con membranas, acoplandolo con un proceso de oxidacién avanzada
(oxidacion electroquimica) como pos-tratamiento para lograr una mayor degradacién del
color.

Tabla 1.4. Resumen de tecnologias usadas para el tratamiento de aguas residuales industriales

Degradacién (%)

Tecnologia Materia Tipo de agua Referencia
P Color
organica
Biofiltros empacados 56 50 Agua real Mejia-Lépez (2014)
Reactor.dlscontlnuo 91 88  Agua sintética  Miranda-Mandujano (2009)
secuenciado
Lodos activados por lotes 80 70  Agua sintética  Miranda-Mandujano (2009)
Filtros bioldgicos N.D 595 Agua sintética  Cobos-Becerra (2013)
Filtros bioldgicos N.D 37  Agua real Cobos-Becerra (2013)
Reactores enzimaticos ND. 97  Agua sintética  Vargas-Espinoza (2015)
BRM 92 69  Agua sintética  Salazar et al (2009)
N.D. No determinado
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Figura 1.8. Tecnologias empleadas para el tratamiento de aguas residuales industriales
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1.5.1.3. Biorreactor con membranas
Los procesos de biorreactor con membranas (BRM) son una de las aplicaciones
comerciales mas exitosas de la tecnologia de membranas. El conocimiento sobre los
reactores BRM se ha expandido rapidamente, sin embargo, la brecha entre la investigacién
académica y la industria ha sido notable, debido a que las situaciones reales de la
industria no son del todo compartidas, lo que da como resultado que la informacién
disponible sea limitada (Yoon 2015; Hai et al, 2014).

Segln el lugar donde se produce el rechazo de particulas, la filtraciéon puede clasificarse
como filtraciéon superficial o filtracién en profundidad. En el caso de la primera, las
particulas son rechazadas por la superficie del filtro, asi cualquier particula mas grande
del tamafio de poro serd rechazada. Debido a que las particulas se acumulan en espacios
bidimensionales en la superficie del filtro, la capacidad de retencién de particulas en
este primer tipo de filtro, generalmente es baja. Por lo que, para controlar la deposicién
de particulas, es necesario aplicar métodos que la eviten, algunos de ellos son el contra-
flujo o la aireacioén, ya que, al no controlar dicha deposicién, afectara de forma negativa
la eficiencia de la membrana. En la filtraciéon de superficie, las particulas no se pierden
en la profundidad del filtro a diferencia de la filtraciéon en profundidad, esta caracteristica
es beneficiosa para recuperar materiales valiosos del agua de alimentacién, en caso de
ser de interés. Las membranas de microfiltraciéon (MF)/ultrafiltracién (UF)/6smosis inversa
(RO), son ejemplos de filtros de superficie (Yoon, 2015).

Los filtros de profundidad consisten en una matriz de fibras o particulas orientadas
aleatoriamente con trayectorias de agua turbulenta. Las particulas se introducen en un
medio semejante a un laberinto donde son capturadas por el medio filtrante. Sin embargo,
algunas pueden pasar el filtro antes de que esto ocurra. En general, la calidad del filtrado
no es tan buena como la de los filtros de superficie. La filtraciéon superficial puede ocurrir
simultdneamente si las particulas grandes son capturadas por la superficie del filtro y la
entrada de particulas al medio filtrante es interrumpida por la capa de torta. Los filtros
de cartucho, filtros de arena, filtros multimedia y la mayoria de los filtros de aire entran
en esta categoria (Yoon, 2015).

La filtracién de superficie se puede dividir en filtracién de flujo cruzado y filtraciéon sin
salida dependiendo de la existencia de turbulencia en la superficie del filtro, como se
muestra en la Figura 1.9. Generalmente, el modo de filtracién de flujo cruzado se usa
para agua con gran cantidad de sélidos suspendidos totales (SST), mientras que el modo
de filtracién sin salida es para agua con bajo SST (Semmens, 2005, Yoon, 2015).

La mayoria de las filtraciones de aguas residuales se basan en la filtracion de flujo
cruzado. En la filtracién sin salida, la alimentacién se empuja a través del medio filtrante
sin flujo cruzado. Para lograr una buena operacién, es necesario eliminar los sélidos
acumulados, por lo que el filtro debe ser reemplazado o retrolavado periédicamente. La
filtracion sin salida puede ser energéticamente eficiente debido a la falta de flujo cruzado,
pero esta propensa a pérdidas de rendimiento debido a la acumulaciéon de sélidos. Por
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lo tanto, los modos de filtracion sin salida son principalmente para agua con baja
concentracién de SST (Pellegrin et al, 2015).

alimentacion alimentacion
rechazo \ y

«— TJorta —*
oAl 1 AR
filtrante

Permeado Permeado

a) b)

Figura 1.9. Filtracién de flujo cruzado (a) y filtracién sin salida (b). Adaptado de Yoon (2015)

De acuerdo con una recopilacién realizada por Yoon (2015), se llegd a la conclusién
que los tamafios de poro no son un factor critico que afecte la calidad del permeado
en la mayoria de los procesos de membrana porosa, en términos de Demanda Quimica
de Oxigeno (DQO), Carbono Organico Total (TOC), turbidez, etc. De la misma manera,
en el caso de las membranas sumergidas, el flujo de disefio y operacién no es funcién
del tamafio de poro de las membranas, a pesar de la gran diferencia entre los tamafios
de poro en el rango de 0.03 a 0.45 pm. Sin embargo, la permeabilidad de las membranas si
depende del tamaiio del poro.

Debido a que las particulas en el agua de alimentacién solo tienen contacto con la capa
de la torta, la superficie inicial de la membrana no tiene mucha influencia en la filtracion.
El tamafio de poro que se forma en la capa de torta es influenciado por las particulas
en el agua de alimentacién (Semmens, 2005). La capa de torta formada en la superficie
de la membrana se denomina "membrana dindmica” que puede eliminarse durante la
limpieza de esta. Normalmente puede rechazar la mayoria de los coloides, como bacterias
y virus de células individuales en BRM vy filtracion de agua superficial, pero puede no
rechazar de manera eficiente biomoléculas pequefias quizas de menos de 100 a 300 kDa
porque la capa de torta puede proporcionar espacios lo suficientemente grandes para
pasarlas dependiendo de su capacidad de unién (Hai et al, 2014).

La calidad del permeado en membranas MF/UF rara vez se ve afectada por la integridad
de la membrana, por ejemplo, si se forma un agujero de alfiler en una membrana, la
velocidad del flujo de agua al area dafiada aumenta enormemente y transporta mas
solidos al area, por lo que gradualmente se tapan los orificios, formando una capa de
torta densa que funciona como una membrana dinamica (Yoon, 2015).

En las membranas de fibras huecas, la pelicula de la membrana se puede desprender
por dafios mecanicos y quimicos. Sin embargo, los dafios moderados se pueden reparar
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por si solos, por lo que no afectan la calidad del permeado, debido a que los poros
grandes se tapan facilmente por los sélidos (Hai et al, 2014, Yoon 2015,). Los médulos
de membrana sumergida tienen una capa de tela tejida o no tejida debajo de la
membrana y, por lo tanto, los dafios moderados en la membrana apenas deterioran la
calidad del permeado. Si se desarrollan agujeros en la capa de la membrana, la
eliminacion de los sélidos puede verse afectada en cierta medida, pero puede recuperarse
dependiendo de la condicién. De manera similar, si las fibras huecas se cortan durante
la filtracidon, éstas se taponean con soélidos y el efecto sobre la calidad del permeado
es temporal. En ciertas aplicaciones, se forma una capa de torta con una alta
permeabilidad al comienzo del ciclo de filtracién y puede actuar como una barrera contra
la deposicion de particulas méas finas (Semmens, 2005).

El biorreactor con membranas (Figura 1.10), combina el tratamiento biolégico con una
filtracién usando membranas de separacion (microfiltracion o ultrafiltracion), en donde
los sélidos (floculos bioldgicos) se separan del agua por medio de una membrana en
lugar de un sedimentador, el efluente tratado atraviesa la membrana y se extrae en
forma de permeado (efluente libre de sélidos suspendidos), mientras que el lodo se
acumula en la zona externa de la membrana de donde se extrae periédicamente
dependiendo del tiempo de retencién de sélidos seleccionado para el reactor (Hernandez,
2014, Estrada-Arriaga et al, 2013).

=
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v aire

Biorreactor

Figura 1.10. Diagrama de un bioreactor con membrana

El flux, es la cantidad de agua que pasa a través de una determinada area unitaria de
membrana por unidad de tiempo. La presién transmembrana se puede calcular mediante
presion diferencial a través de la membrana y la permeabilidad se calcula dividiendo el
flux instantaneo sobre la presién transmembrana. Los fabricantes pueden ofrecer graficos
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que muestran la relacién entre la permeabilidad de la membrana y la presién y/o flujo
transmembrana para calibrar el sistema (Chakraborty et al, 2003). Sin embargo, los datos
experimentales pueden variar por la diferencia en las condiciones de prueba,
principalmente debido a:

= Condiciones operativas (por ejemplo, variacion de temperatura y pH, carga
organica, etc.).

= Zonas muertas (4reas de membranas no utilizadas debido a la circulacién
obstaculizada) debido a la densidad de empaquetamiento y las configuraciones
de la membrana.

» Efluente durante el retrolavado y la limpieza de la membrana.

= Deterioro de la membrana con el tiempo.

» Dafios fisicos.

Las grandes ventajas que ofrece este arreglo con membranas es que se obtiene una
biomasa mas concentrada, la cual puede permanecer en el reactor durante largos tiempos
de retencién, incrementandose asi la eficiencia del tratamiento, ademas de que se elimina
la etapa de sedimentaciéon (Hai et al, 2014). La superficie especifica de las membranas
varia de 150 a 334 m? m?3 para diferentes disefios, como se muestra en la Tabla 1.5
obtenida de Metcalf y Eddy (2003). De igual manera los parametros de operacién tipicos
en los biorreactores con membrana de acuerdo con Stephenson et al (2000) se muestran
en la Tabla 16.

En la practica de tratamiento de efluentes de la industria textil es frecuente el uso de
sistemas de lodos activados, sin embargo en 2009, Salazar et al evaluaron
comparativamente el proceso de lodos activados y un BRM a escala piloto para el
tratamiento de efluentes textiles y los resultados indicaron que el BRM removié 82-92%
de la materia orgénica medida como DQO y 95% de los sélidos suspensién totales
(SST), mientras que el proceso de lodos activados removié 54-70% de la DQO y 32-
43% de SST, por lo que se demostré que el BRM es 22% mas eficiente en la eliminacién
de materia organica en comparaciéon con el proceso de lodos activados.

Los biorreactores de membrana que implementan microorganismos especiales de
remocion de colorantes y que implican la adicién simultanea de adsorbente en BRM
pueden aparecer como potenciales contendientes entre los procesos actuales de
tratamiento de aguas residuales con colorantes (Hai et al/, 2007). La tecnologia BRM
también se puede combinar con instalaciones de oxidacidon avanzadas. La seleccion
especifica del caso de la tecnologia hibrida apropiada es la clave para un sistema factible.
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BIORREACTOR CON MEMBRANAS

Tabla 1.5. Caracteristicas de disefio y operacién de varios sistemas de BRM (Metcalf y Eddy 2003)

Fabricante GE Zenon Kubota Mitsubishi Siemens Huber
Membrana Fibra hueca Mamparas Fibra hueca Fibra hueca Mamparas
Tamafio de poro (um) 0.04 0.4 0.04 0.04 0.04
Tipo de filtracién UF MF UF UF UF
Configuracién Vertical Vertical Horizontal Vertical Discos Rotatorios
i\;iirfe‘igcr':famie 300 150 333 334 160
Ubicacién lsJenp;o;ZOreactor © I;Jenpjzgoreactor © En todo Celdas separadas genpjzgoreeandgl doas
Operacional TMP, kPa 3al4 14 a 55 3al4 3al4 14 a 55
Control de incrustaciones
Pretratamiento cribado, mm 1 a 2 <=3 l1a?z2 la?z2 <=3
Purga de aire
Tipo Grueso Grueso Grueso Aireacién tipo jet Grueso
Aire on/off, seg seg! 10/10a Constante Constante Constate Constante
Permeado on/off, min mint 9.5/0.5 9/1 9/1 9/1 Constante
Recirculacién de Permeado Si No Si Si No
E{Cﬁ(c)lrrg)ulaaon quimica 1-2 semana’ ninguna ninguna 1-2/semana ninguna
Recirculaciéon de acido 1 4 . . . .
citrico semana ninguna ninguna ninguna ninguna
Frecuencia de limpieza
Frecuencia por afio 2a3 2a3 3a4 3a4 Cuando se necesite
Aislado de células Drenado En el lugar En el lugar Drenado En el lugar
Aplicaciéon remojado retrolavado retrolavado remojado retrolavado
Quimicos Hipoclorito y acido Hipoclorito y acido Hipoclorito y Hipoclorito y acido Hipoclorito y acido

citrico

citrico

acido citrico

citrico

citrico
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Tabla 1.6 Parametros de operacién en los biorreactores con membrana (Stephenson et al, 2000)

Parédmetro Unidades Rango
szg;é‘t’r'iﬁ:”'ca kg DQO m? d? 12-32
SSTLM mg L 5,000-20,000
SSVLM mg L? 4,000-16,000
Condiciones de A/M g DQO g?! SSVLM d? 0.1-04
operacién TRS Dia 5-20
TRH Hora 4-6
Flux L m?d?! 600-1100
Presién de succién kPa 4-35
oD mg L?! 0.5-1.0
DBO efluente mg L1 <5
) DQO efluente mg L1 <30
Zigznnﬁgz de N-NH, efluente mg L1 <1
NT efluente mg L1 <10
Turbiedad efluente UNT <1

1.5.2. Tratamiento terciario o avanzado
Ahora bien, los procesos llamados “procesos avanzados de oxidacién” (o también
llamados AOP por sus siglas en inglés Advanced Oxidation Process) se basan en procesos
fisicoquimicos capaces de producir cambios profundos en la estructura quimica de los
contaminantes (Garcia-Montafo et al, 2006).

Los procesos biolégicos convencionales no siempre proporcionan resultados satisfactorios,
especialmente para el tratamiento de aguas residuales industriales, ya que muchas de
las sustancias organicas producidas por la industria quimica son téxicas o resistentes al
tratamiento biolégico (Oller et al, 2011). Por lo que debido a que las aguas residuales
y algunas fuentes de agua pueden contener compuestos organicos solubles y ademas
téxicos, es necesaria su degradaciéon y/o transformacién para evitar dafios al medio
ambiente, para lo cual se utilizan oxidantes convencionales, como el cloro, oxigeno,
perdxido de hidrégeno (Trevifio Resendez, 2015), por mencionar algunos. Mismos que son
selectivos en cuanto a los compuestos que puedan degradar, no asi, los AOP que son
procesos que degradan los contaminantes organicos formando radicales hidroxilo que
son altamente reactivos y no selectivos (Oller et al, 2011).

Los AOP se definen como aquellos procesos que involucran la generacién y uso de
especies transitorias poderosas, principalmente el radical hidroxilo (-OH) (Garcia-Montafo
et al, 2006), el cual puede ser generado por medios fotoquimicos o por otras formas
de energia y posee ademas una alta efectividad para la oxidacion de materia organica
(Chong et al, 2010). Por esta razén se consideran las tecnologias mas innovadoras de
tratamiento de agua.
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Los AOP se clasifican en dos tipos: procesos fotoquimicos y no fotoquimicos, estos
Gltimos se refieren al conjunto de reacciones quimicas que ocurren por la influencia de
energia diferente a energia radiante como, por ejemplo, la electricidad (Chong et al,
2010). Por lo que, en la subclasificaciéon de estos, se encuentra la electroquimica, que
tiene como objeto de estudio el disefio y la operacion de los equipos y procesos en los
que se produce conversién entre energia quimica y eléctrica

El tratamiento biolégico es uno de los procesos mas econdémicos y se utiliza para la
eliminaciéon de contaminantes organicos "facilmente degradables” presentes en las aguas
residuales. La situacion es completamente diferente cuando las aguas residuales contienen
contaminantes organicos téxicos y resistentes al tratamiento biolégico. Una posibilidad
interesante es usar un proceso electroquimico, en el cual el objetivo puede ser aumentar
la biodegradabilidad de la materia organica en el agua residual, disminuir la toxicidad
del agua o mineralizar completamente todos los contaminantes orgénicos (Kapatka et al,
2010).

Los AOP se han considerado como una alternativa prometedora para tratar las aguas
residuales que contienen residuos de colorantes, debido a la presencia de los ya
mencionados radicales hidroxilos, que promueven la destruccién del contaminante objetivo
hasta la mineralizacién (Atalay y Ers6z, 2015).

1.5.2.1. Electroquimica

La electroquimica de acuerdo con Lefrou et al (2014), es una ciencia que analiza y
describe las transformaciones de la materia en la escala atémica mediante cambios de
carga electrénica que pueden controlarse mediante dispositivos eléctricos. Tales
transformaciones se llaman reacciones de oxidacién-reduccién. Por lo tanto, es una
cuestion de controlar las reacciones de oxidacién-reduccién con una corriente eléctrica
o con un voltaje.

En una reaccion de oxidacién/reduccién, los electrones se transfieren de un reactivo a
otro, lo que provoca la transformacién de la materia a través de cambios de electrones
a nivel atémico. Una sustancia que tiene una fuerte afinidad por los electrones se conoce
como agente oxidante, u oxidante y por lo tanto sufre una oxidacién. Un agente reductor,
o reductor, es una especie, que facilmente dona electrones a otras especies y sufrird
una reduccién (Skoog, 2008, Lefrou et al, 2014).

Se puede dividir cualquier ecuacién de oxidacién/reducciéon en dos semirreacciones que
muestran qué especies ganan electrones y cudles los pierden. Las reglas para ajustar las
semirreacciones son las mismas que para los demas tipos de reacciones; es decir, el
nimero de atomos de cada elemento, asi como la carga neta de cada lado de la
ecuacion deben ser iguales (Skoog, 2008).

Muchas reacciones de oxidacién/reduccién se pueden llevar a cabo en cualquiera de las
dos formas que son fisicamente diferentes. En una, la reaccién se desarrolla colocando
el oxidante y el reductor en contacto directo en un recipiente adecuado. En la segunda,
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la reaccién se lleva a cabo en una celda electroquimica en la cual los reactivos no se
ponen directamente en contacto uno con el otro. Un aspecto caracteristico de las
reacciones de oxidacién/reduccién es que la transferencia de electrones, que con
frecuencia se puede obtener en una celda electroquimica, en la cual el agente oxidante
y el agente reductor estan separados fisicamente entre si (Skoog, 2008).

El rendimiento general de los procesos electroquimicos esta determinado por la compleja
interaccion de parametros que pueden optimizarse para obtener una degradacién de
contaminantes efectiva y econdémica. Los principales factores que determinan el
rendimiento de la electrdlisis son (Panizza, 2010):

- Potencial del electrodo y densidad de la corriente. Controla qué reaccién debe
ocurrir y su velocidad cominmente determina la eficiencia del proceso.

- Distribucién actual. Determina la distribucién espacial del consumo de reactivos vy,
por lo tanto, debe ser lo mas homogéneo posible.

- Régimen de transporte masivo. Un alto coeficiente de transporte de masa que
conduce a una mayor uniformidad de la concentracién de contaminantes en la
capa de reaccion cerca de la superficie del electrodo y, en general, a una mayor
eficiencia.

- Diseflo de celda. La dimension de la celda, la presencia o la ausencia de un
separador, el disefio del electrodo, etc, afectan la eficiencia del proceso
electroquimico.

- Medio de electrélisis. La eleccion del electrolito, su concentracién, pH vy
temperatura.

- Materiales de electrodo. El material de electrodo ideal para la degradacién de
contaminantes organicos debe ser totalmente estable en el medio de electrélisis,
barato y exhibiendo una alta actividad hacia la oxidacién organica y baja actividad
hacia reacciones secundarias (por ejemplo, evolucién de oxigeno).

1.5.2.2.Celda electroquimica

Una celda electroquimica consta de dos conductores llamados electrodos, cada uno de
los cuales estd sumergido en una solucién electrolitica. En la mayoria de las celdas que
interesaran, las soluciones que rodean los dos electrodos son diferentes y deben estar
separadas para evitar la reaccion directa entre los reactivos, sin embargo, en algunas
celdas los electrodos comparten un electrolito comin; éstas se conocen como celdas
sin contacto liquido (Skoog, 2008).

La electroquimica implica el contacto entre diferentes materiales que conducen
electricidad (Lefrou et al, 2014), por lo que dicho contacto se puede dar en celdas
electroquimicas, que pueden ser galvanicas o electroliticas. También se pueden clasificar
como reversibles o irreversibles. Las celdas galvanicas o voltaicas almacenan energia
eléctrica. Una celda electrolitica, en contraste con una celda voltaica, requiere una fuente
externa de energia eléctrica para funcionar. En una celda reversible, al invertir la corriente
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se invierte la reaccion de la celda. En una celda irreversible, al invertir la corriente se
provoca que ocurra una semirreaccion diferente en uno o en ambos electrodos.

Un catodo es un electrodo donde se presenta la reduccién y ademdas se encuentra
conectado al polo negativo de la fuente de alimentacién, dandose asi la transferencia
electrénica desde el electrodo a la especie quimica. Un anodo es un electrodo donde
se presenta la oxidacién, estd conectado al polo positivo y la transferencia electrénica
de algiin compuesto presente en la solucién se da de la especie quimica hacia el
electrodo (Skoog, 2008, Balderas-Hernandez et al, 2014a, Frontana-Uribe y Véasquez-
Medrano, 2014,).

Un area de investigacion muy activa en electroquimica es el desarrollo de electrodos
producidos por modificacién quimica, los cuales son electrodos llamados "electrodos
modificados” que se refiere a un metal cuya superficie haya sido cubierta con una
pelicula de material conductor (Lefrou et al, 2014). En principio, esos electrodos pueden
disefiarse para adaptarse a diversas funciones. Entre las modificaciones se incluyen la
presencia de sustancias de absorcion irreversible con las funciones deseadas, la unién
covalente de componentes a la superficie y el recubrimiento del electrodo con peliculas
de polimeros u otras sustancias. Son mdultiples las aplicaciones de los electrodos
modificados, su aplicaciéon analitica mas importante es la de sensores analiticos, que se
preparan de forma que sean selectivos para una especie o grupo funcional especifico
(Skoog, 2008).

En un sistema electroquimico donde tiene lugar la electrdlisis, los electrones entran en
el electrodo negativo. Debido a que no hay electrones libres en el electrolito y debido a
que los electrones no se pueden acumular de forma duradera en la interfaz, solo una
reaccién de reduccién puede usar los electrones que llegan a la interfaz. El electrodo
negativo es, por lo tanto, el catodo de la celda electroquimica y el positivo es el anodo
(Lefrou et al, 2014).

Tal como lo indica Balderas-Hernandez et al (2014a), todo proceso electroquimico sucede
en la interfase electrodo-disolucién y los intermediarios de esta reaccién redox terminan
de reaccionar en el seno de la disolucién para dar lugar a las especies estables finales.
Esta situacién hace que factores como el material de los electrodos, la correcta
disposicién de estos, el transporte de masa y de caida de potencial sean factores de
suma importancia en la concepcién de una celda o en el diseflo de un reactor
electroquimico.

En la mayoria de los casos, el flujo de corriente corresponde a fenémenos reactivos
(incluyendo posiblemente intercambio) y/o fenémenos de acumulacién en los electrodos.
La corriente se puede separar en dos contribuciones aditivas (Balderas-Hernandez et al,
2014a):

- la corriente faradica (llamada asi porque este componente sigue la ley Faraday)
que estd vinculada a los fenémenos reactivos con las especies consumidas y
producidas en los electrodos; debido a que la corriente que circula en el sistema
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durante la electrélisis es directamente proporcional a la concentracién de materia
prima (Lefrou et al, 2014); es decir, generan corriente que sigue la ley antes
mencionada;

- la corriente capacitiva (llamada asi por el modelo simplificado de un condensador
plano en la escala molecular) que estéd vinculada a los fendmenos de acumulacién
de carga en las interfaces.

1.5.2.3. Electro-oxidacién

La electro-oxidacién, también conocida como “oxidaciéon electroquimica”, es una
tecnologia concebida tanto para la oxidacién electroquimica en el tratamiento de efluentes
residuales con carga organica como para la electro-sintesis. La primera opcién se
enmarca en el grupo de los procesos de oxidacion avanzada, ya que es posible generar
radicales hidroxilos bajo ciertas condiciones de operaciéon y con el uso de ciertos
electrodos, oxidando la materia organica hasta diéxido de carbono, sin que sea necesario

el consumo de reactivos quimicos y evitando la generacién de lodos (Balderas-Hernandez
et al, 2014b).

Los procesos electroquimicos de remediacién ambiental presentan una serie de ventajas
respecto a las tecnologias no electroquimicas, con las que entran en competencia. Entre
otras, destacan las siguientes:

- No se utilizan reactivos quimicos, dado que el electrén es el Unico “reactivo”
intercambiado, solo se consume energia eléctrica para la mineralizacion de
contaminantes orgéanicos (Balderas-Hernandez et al, 2014b, Kapatka et a/ 2010).

- Los procesos electroquimicos se suelen desarrollar a presiéon atmosférica y a
temperaturas proximas a la temperatura ambiente (Balderas-Hernandez et al,
2014b, Kapatka et al, 2010).

- El equipo que se requiere para el tratamiento es muy sencillo, en comparacién con
el que se utiliza en otras técnicas de remediacién como, por ejemplo, la
ozonizacién (Balderas-Hernandez et al, 2014b).

Entre las caracteristicas que hacen viable el tratamiento de aguas residuales urbanas
estd la generacién de radicales hidroxilos durante la descomposicién oxidativa del agua.
Estos radicales son agentes oxidantes muy enérgicos con una vida media muy corta.
Como consecuencia, una vez generados plantean tres opciones (Balderas-Hernandez et
al, 2014b):

- Reaccionan rapidamente con la materia organica contenida en el agua residual
tratada; o con los microorganismos presentes, ya sean virus, bacterias, etc.

- Reaccionan con otros componentes del agua en tratamiento para generar nuevas
especies oxidantes; como hipocloritos, peroxosulfatos, peroxofosfatos, etc.

- Se combinan entre si para formar oxigeno.
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El componente central es un reactor electroquimico (Figura 1.11), en el que el agua a
tratar entra en contacto con dos electrodos, entre los que se establece una diferencia
de potencial por medio de una fuente de alimentacién. Esta diferencia de potencial
provoca la movilidad de electrones y las correspondientes reacciones de oxidacién en
uno de los electrodos y de reduccién en el otro (Balderas-Herndndez et al, 2014b), tal
como se especificé en el apartado anterior.

Fuente de poder
(crea una diferencia de potencial)

Agua a tratar =~
gl ~—

cationes =

aniones

AN

Anodo \/ Catodo
Reaccidon de Reaccién de

oxidacion electrodos reduccién

Figura 1.11. Reactor electroquimico y sus componentes principales

El control del potencial puede permitir un tratamiento selectivo de determinadas especies
mas facilmente oxidables o reducibles. Ventaja importante respecto a otras tecnologias
ambientales en las que la selectividad es practicamente nula (Balderas-Hernandez et al,
2014b).

Sin embargo, para la optimizacién de este proceso se prefiere la mineralizacién completa
de los contaminantes orgdnicos. La mineralizacién de estos contaminantes organicos se
puede lograr mediante la oxidacién completa utilizando oxigeno a alta temperatura u
oxidantes fuertes combinados con radiacién UV. Dependiendo de la temperatura de
operacion, el tipo de oxidante usado y la concentracién de los contaminantes en las
aguas residuales, la mineralizacién se puede clasificar en tres categorias principales:
incineracién, proceso de oxidaciéon del aire humedo y oxidacién con oxidantes fuertes
(Kapatka et al, 2010).

De esta manera, al llevarse a cabo la mineralizacién por medio de la oxidacion con
oxidantes fuertes, en los electrodos pueden ocurrir dos tipos de reacciones, por lo que
la clasificaciéon que proponen Balderas-Hernandez et al (2014a) y que ocurren en una
celda electrolitica son:
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- Electro-oxidacion indirecta. Los compuestos organicos no interactian directamente
con la superficie del electrodo, sino que el proceso tiene lugar a partir de la
intermediacion de algunas especies electroactivas, por lo que se lleva a cabo una
electrooxidacion mediada en tratamiento de residuos peligrosos. En estos procesos,
los iones metdlicos, llamados “mediadores”, se oxidan en un &nodo desde un
estado de valencia baja estable a un estado de valencia alta reactivo, los cuales
atacan a los contaminantes organicos directamente. Y pueden de la misma manera
producir radicales libres hidroxilo, que promueven la destruccién de los
contaminantes organicos. Subsecuentemente, los mediadores se generan en el
anodo formando un ciclo. La electro-oxidacion mediada usualmente necesita un
medio altamente acido para operar.

- Electro-oxidacion anddica directa: La transferencia de electrones se da entre las
especies organicas y la superficie del electrodo. La electrooxidacién de
contaminantes también puede ocurrir directamente en los anodos por generacion
de “oxigeno activo”, adsorbido fisicamente (radicales libres adsorbidos -OH), u
“oxigeno activo”, quimisorbido (oxigeno en o6xidos metélicos, MO,,;). Este proceso
es usualmente llamado “oxidacién anddica” u “oxidacién directa”. El oxigeno activo
adsorbido fisicamente causa la combustion completa de compuestos organicos
(R), y el oxigeno activo quimisorbido (MO,,;) participa en la formacién de productos
de oxidacién selectivos tal como se muestra en la ecuacién (1) y (2) (Balderas-
Hernandez et al, 2014b).

R +MO,(-OH), < CO, + zH" + ze + MO, o))
R+MO,,, < RO+MO, 2
2H,0-4e” -0, +4H" 3)

En general, el radical -OH es mas efectivo para oxidacién de contaminantes que el
oxigeno en MO,,;, porque la evolucién de oxigeno en la reaccién (3) se puede efectuar
en el anodo y se requieren altos sobrepotenciales para la evoluciéon de O,, para que las
reacciones (1) y (2) procedan con una eficiencia de corriente alta (Balderas-Hernandez
et al, 2014b).

En caso de que el contaminante inicial se degrade sélo hasta acidos carboxilicos de
cadena corta, los electrodos se denominan activos (ejemplos Pt, RuO,, IrO,), pero si se
logra la mineralizacion completa del contaminante logrando degradar hasta CO,, H,O y
otros productos inorganicos, entonces los electrodos se denominan no activos (PbO,,
SnO,, BDD-diamante dopado con boro) (Blanco Llorca, 2012).

Para demostrar la eficiencia de los electrodos idéneos en el tratamiento de aguas
residuales, se han realizado diversos estudios donde se reportan las mejores condiciones
del tratamiento para lograr altas eficiencias de degradacion, tal es el caso del estudio
realizado por Blanco Llorca (2012), quien reporté que a un pH de 3 se logré una buena
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decoloraciéon y una tasa de degradacion mayor en comparacion con otros valores de
pH, utilizando BDD como anodo.

De la misma manera se pueden clasificar los diferentes materiales del anodo de acuerdo
con su poder de oxidacién en medios acidos, como se indica en la Tabla 1.7, donde se
muestra que para un material de dnodo dado, al aumentar el sobrepotencial de O,
mayor sera su poder de oxidacién. Un anodo de bajo poder de oxidaciéon se caracteriza
por una fuerte interaccién entre el electrodo y el hidroxilo que resulta en una baja
actividad electroquimica para la reaccién de evolucién del oxigeno y una alta reactividad
quimica para la oxidacién organica (baja eficiencia de corriente para la oxidacién
organica). En contraste con este d&nodo de potencia de oxidacién baja, el &nodo de alta
potencia de oxidacion se caracteriza por una interaccién débil electrodo-radical hidroxilo
que resulta en una actividad electroquimica baja para la reaccién de evoluciéon de oxigeno
y a una alta reactividad quimica para la oxidacion de compuestos orgdnicos, alta
eficiencia de corriente para oxidacién orgéanica (Kapatka et al, 2010).

Tabla 1.7. Poder de oxidacién del material del &nodo en medios acidos (Kapatka et al, 2010)

Entalpi
Potencial de Sobrepotencial de la nta p.l? de Poder de oxidacién
Electrodo L, . adsorcién de h
oxidacién (V) evolucién del O, (V) del &nodo
M-OH
Quimisorcion
RuO,-TiO, radicales -OH
1.4-1.7 1
(DSA-CL,) 018
A
|I’02-Ta205 )
(DSA-O,) 1.5-1.8 0.25
Ti/Pt 1.7-19 0.3
Ti/PbO, 1.8-2.0 0.5
Ti/Sn0,-Sb,05 1.9-2.2 0.7 v
_ Fisisorcion de
p-Si/BDD 22-26 13

radicales -OH

La electro-oxidacion es una técnica electroquimica que, ambientalmente hablando,
representa una alternativa sostenible para el tratamiento de una infinidad de sustancias
dificiles de degradar por métodos convencionales, asi como también para la destruccién
de sustancias ambientalmente tdxicas (Balderas-Herndndez et al, 2014b). Este método se
ha utilizado recientemente para decolorar y degradar colorantes a partir de soluciones
acuosas. Los resultados de estas investigaciones indicaron que los parametros de
operaciéon tales como el voltaje y el pH de la celda juegan un papel importante en la
oxidacién electroquimica de contaminantes organicos y el control de estos parametros
conduce a un tratamiento eficiente (Atalay y Ersoz, 2015).
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Se han realizado diversas investigaciones en donde se tratan colorantes provenientes de
la industria textil, mediante procesos electroquimicos, tal es el caso de Arias-Loaiza
(2013), quien degradé colorante azul reactivo 69 (en agua sintética), mediante
fotocatalisis, en la cual se utilizé Fe/TiO,/SiO,, a un pH de 3 y con luz UV-A, obteniendo
remociones de 42% para el parametro de DQO, 31% para COT y 100% para la
degradacion del colorante, también se han utilizado otros procesos electroquimicos, como
la electrocoagulacién para la remocién de colorantes, por ejemplo, Garcia-Silva (2015),
logré una remocién de 99% del colorante remazol amarillo (preparando agua sintética),
su sistema trabajé con un voltaje 10V y 15V en condiciones neutras de pH, utilizando
placas de hierro.

1.5.3.Acoplamiento de tratamientos secundario y terciario
Con base en lo expuesto anteriormente y debido a las grandes ventajas que tienen
sistemas como los biorreactores con membranas y las celdas electroquimicas, ambos

sistemas se pueden utilizar en combinacién para el tratamiento de agua de la industria
(Barrera Diaz, 2014).

En la Figura 1.12 se muestran los diferentes pasos necesarios para evaluar la viabilidad
de aplicar una estrategia combinada de AOP y tratamiento biolégico para el tratamiento
de aguas residuales industriales, téxicas y/o no biodegradables. Y muestra no solo los
analisis quimicos y biolégicos necesarios que se deben realizar en una determinada linea
de tratamiento de aguas residuales industriales, sino también las diferentes situaciones
que podrian aparecer dependiendo de las caracteristicas especiales del agua (Oller et
al, 2011). Asi mismo se marca con negritas la opcién a proponer en este trabajo
(biolégico + AOP).

Un punto importante de analizar es el conocer el origen del agua residual, si contiene
una cantidad considerable de compuestos biodegradables, la etapa de pre-oxidacion
obviamente no conducird a una mejora significativa de la biodegradabilidad; mas bien,
solo causara un consumo innecesario de productos quimicos. En tales casos, un
pretratamiento biolégico (eliminacién de compuestos biodegradables) seguido de un AOP
(conversién de la parte no biodegradable en compuestos biodegradables con un menor
consumo de productos quimicos) y un paso de pulido biolégico pueden ser mas (tiles
(Horsch et al, 2003; Vidal et al, 2004).

La Tabla 1.8 presenta un resumen de varios estudios recientes realizados en el campo de
las tecnologias integradas avanzadas, que aplican un AOP como una etapa posterior a
la oxidacion después de un tratamiento biolégico primario, para los efluentes que
contienen una fracciéon alta de DQO biodegradable. Estos estudios cubren un amplio
espectro de contaminantes industriales, que contienen la mezcla de varias sustancias
persistentes. Ademas, existe un creciente interés en el desarrollo de configuraciones de
reactores biolégicos (biomasa suspendida, biomasa fija, sistemas de biomasa aerdbica
granular, biorreactores de membrana, etc.) para optimizar este paso de tiempo en la
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linea de tratamiento para maximizar la eficiencia y disefiar sistemas biolégicos especificos
para cada objetivo de aguas residuales industriales (Oller et a/ 2011).

El rendimiento de un tratamiento de AOP se puede mejorar de varias maneras, la primera
posibilidad es posicionar el AOP en una secuencia de tratamientos fisicos, quimicos y
biolégicos. Tal enfoque de tratamiento a menudo implica al menos un paso de AOP y
un paso de tratamiento biolégico. Es importante tener en cuenta que la combinacién de
procesos quimicos y biolégicos presenta una dificultad adicional para la operacién
eficiente de una planta a gran escala, ya que el oxidante quimico y el cultivo biolégico
no deben entrar en contacto entre si, refiriéndose a una secuencia de AOP seguido por
un tratamiento biolégico (Kim et al, 2002). Ya sea que el AOP o el proceso bioldgico
sea el primero en la linea de tratamiento, el objetivo general de reducir los costos sera
casi el mismo, minimizar el tratamiento con AOP y maximizar la etapa biolégica, debido
a la gran diferencia en el costo de los dos tratamientos. La cuestién clave es disefiar el
proceso para obtener el mejor rendimiento econémico y ecolédgico en general (Oller et
al, 2011).

Las investigaciones relacionadas con el tratamiento de aguas residuales industriales
utilizando la combinacién de AOP y tecnologias biolégicas, han aumentado en gran
medida (Gogate y Pandit, 2004). El interés en este tema ha crecido debido a la posibilidad
real de reutilizar las aguas residuales industriales como un recurso hidrico seguro y en
condiciones sanitarias adecuadas.

Hai et al (2007) publicé una revisiéon de las tecnologias hibridas potenciales que se
encuentran en la literatura para el tratamiento de las aguas residuales de colorantes en
general, principalmente aquellas provenientes de la industria textil. Con base en la
variedad de tecnologias hibridas potenciales y la informacién de costos disponible, se
puede concluir que las tecnologias hibridas bioldgicas parecen ser las mas prometedoras.
En la Tabla 1.9 se muestran las ventajas y desventajas de usar las diferentes tecnologias
de forma independiente, al analizar cada tecnologia se llegé a la conclusién que no es
realista aplicar una Unica solucién, por lo que se requiere una combinaciéon de diferentes
técnicas para disefiar una opcién técnica y econdémicamente factible. Ademds, con base
en la variedad de tecnologias hibridas potenciales y la informacién de costos disponibles,
se pudo concluir que las tecnologias hibridas que incluyan procesos bioldgicos parecen
ser las mas prometedoras.

Para realizar un sistema acoplado es necesario establecer una metodologia de
investigacién que considere todas y cada una de las propiedades del influente, el tipo
de oxidacion, reactivos quimicos usados y sus dosis, tiempo de contacto, temperatura,
toxicidad, etc. Se necesita elucidar el mecanismo y la cinética del proceso de oxidacion,
determinar los subproductos formados y las especies reactivas sin reaccionar en el agua
empleando herramientas analiticas apropiadas, evaluar el efecto del pretratamiento
quimico sobre la toxicidad y biodegradabilidad, el efecto de cationes y aniones en la
matriz de aguas residuales y la aplicacion de diversas técnicas para determinar la
biodegradabilidad.
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Figura 1.12. Esquema de los diferentes pasos necesarios aplicar una estrategia combinada de AOP y tratamiento biolégico. Adaptado de Oller et al (2011)
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Tabla 1.8. Resumen de estudios realizados en el campo de las tecnologias integradas avanzadas

Agua residual para tratar

AOP usado en

Degradacién

(contaminante degradado) el tratamiento biolégica Resultados principales Referencia
Agua residual textil Oxidacion Biorreactor de El proceso de biomasa fluida mostré un Kim et al (2002)
electroquimica lecho movil: 68.8% de eficiencia en degradacién de
(después de la utilizando: materia organica y 545% de color. Las
coagulacién Aeromonas eficiencias aumentaron a 954% y 98.5%
quimica) salmonicida y de degradacién de materia organica y
Pseudomonas remocién de color, respectivamente,
vesicularis después de adicionar el post-tratamiento
mediante oxidacién electroquimica.
Agua residual con colorante  Ozonacién Digestion anaerobia La ozonizacién como postratamiento a pH Garcia-Montafio et al

(colorante azoico reactivo

Cibacron Red FN-R)

Agua residual textil sintética
(colorantes azo)

Agua residual farmacéutica
(resultante de la produccién
de aciclovir: antiviral)

Agua potable (mejora en
procesos convencionales)

Foto-Fenton

Ozonacién

Ozonacién

Biofiltracion

Biorreactor con
membrana (BRM)

Biorreactor con
membrana (BRM)

10.5, permitié alcanzar una mineralizacién
de 83%.

En el sistema foto-fenton, se obtuvo una
reduccién de color de 50%.
Posteriormente, al acoplar el biofiltro
(empacado con una mezcla 1:1 de turba y
trozos de madera de tabachin), se logré
una remocién de 90% en el parametro de
DQO y de 88% de color.

La eficiencia de BRM fue mejorada del 20%
al 60%, después de agregar una etapa de
ozonacién en el efluente del biorreactor.

La mayor parte de la DQO residual
después del BRM fue no biodegradable. El
tratamiento de post-ozonacién aumenté la
eficiencia global y la biodegradabilidad.

(2008)

Mendoza-Lépez (2009)

Mascolo et al (2010)

Treguer et al (2010)
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Por lo que, una propuesta es utilizar un sistema constituido por dos reactores, uno
bioldégico aerobio con membranas de fibra hueca sumergidas y otro para la oxidacién
electroquimica del efluente, suponiendo que los compuestos que no pudieron ser
degradados en el BRM y quedaron en el efluente de este reactor van a poder ser
exitosamente oxidados en el reactor electro-quimico, proporcionando asi una solucién
adecuada para el tratamiento de las aguas residuales de la industria textil que permita
obtener agua de buena calidad para su relso o para su disposicién segura a los cuerpos

receptores de agua.

Tabla 1.9. Ventajas y desventajas de usar las diferentes tecnologias de forma independiente (Hai et al, 2007)

Proceso Ventajas Desventajas

e  Opcién competitiva en . .

P P e Los colorantes 4cidos y reactivos son
cuanto a costos. .
. altamente solubles en agua y tienen poca

e Los colorantes directos, L
S . - . adsorcién en los lodos.
Bioldgico dispersos y basicos tienen

un alto nivel de adsorcién en
tratamiento con lodo
activado.

Los colorantes son téxicos para la salud y
muy resistentes a la biodegradacién.

Filtracién con membrana

Se pueden remover varios
tipos de colorantes por
medio de una membrana
apropiada y al mismo tiempo
hacer posible la reutilizacién
del agua, a partir del
efluente del proceso de
tefiido.

Es costosa la produccién de lodo
concentrado y reemplazo de membrana.

Oxidacién quimica

Inicia y acelera la division
del enlace azoico

Las limitaciones termodinamicas y cinéticas,
junto con la contaminacién secundaria, se
asocian con diferentes oxidantes.

No son aplicables a los colorantes dispersos.
La posibilidad de mineralizacién es minima.
Produccién de aminas aromaticas.

Procesos avanzados de
oxidacién (AOP)

Generar un nimero mayor de
radicales libres altamente
reactivos y, por lo tanto,
supera los oxidantes
convencionales en la
decoloracién.

Los AOP pueden producir efectos téxicos
indeseables y es posible que no sea posible
una mineralizacién completa.

La presencia de secuestradores de radicales,
reducen la eficiencia de los procesos,
algunos de los cuales son dependientes del
pH.

Costo prohibitivo en su etapa actual de
desarrollo.

Electroquimica

Decoloracién efectiva de
colorantes solubles e
insolubles;

Reduccién de DQO.

No se ve afectado por la
presencia de agua residual.

La produccién de lodo y la contaminacién
secundaria, principalmente de compuestos
organicos clorados, metales pesados, estan
asociados con la electrocoagulacién y la
oxidacién indirecta, respectivamente.

La oxidacién anddica directa requiere un
mayor desarrollo para la aceptacién
industrial.

El alto costo de la electricidad es un
impedimento.

La eficiencia depende de la naturaleza del
colorante.
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Capitulo 2
METODOLOGIA

El trabajo experimental se realizé en laboratorio utilizando un sistema constituido por
dos reactores; uno bioldégico aerobio con membranas de fibra hueca sumergidas y otro
para la oxidacién electroquimica.

El agua residual textil se recolecté de una industria ubicada en la Ciudad de Puebla, se
transporté al laboratorio de planta piloto del IMTA y se conservé en un cuarto frio a
una temperatura de 4°C £0.5 y se implementé un pretratamiento mediante sedimentacion.

2.1. Biodegradacién en un reactor biolégico con
membranas sumergidas

2.1.1. Sistema experimental BRM

Para llevar a cabo el estudio de la efectividad del tratamiento biolégico mediante el
reactor biolégico con membranas sumergidas se utilizé un reactor cilindrico elaborado
de acrilico, con un didmetro de 0.15 m y una altura de 0.45 m; siendo el volumen
efectivo de 5 L. En el interior del reactor aerobio se sumergié un moédulo de membrana
de ultrafiltracién de tipo fibra hueca elaborada de polisulfona de la marca General
Electric, las propiedades del médulo de membrana se presentan en la Tabla 21. Se
seleccioné este tipo de membrana debido a que se ha demostrado su efectividad en
BRM usados para agua textil (Salazar et al, 2009) y para la degradacién de contaminantes
emergentes en aguas residuales (Gutiérrez-Macias, 2015; Quinones, 2017), en estas
investigaciones no se presentaron problemas mayores en el control de su ensuciamiento
durante la operacion.
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En la parte inferior del médulo de membrana se instalaron cuatro difusores de piedra
porosa que tienen la funcién de suministrar aire con el objetivo de proveer oxigeno a
los microorganismos, permitir un mezclado homogéneo en el reactor y minimizar el
ensuciamiento de la membrana.

La aireacion fue controlada por medio de una valvula garantizando una concentracion
de oxigeno disuelto (OD) en el reactor mayor o igual a 2 mg L. Para la alimentacién
del reactor, la obtencién del permeado y para el retrolavado se utilizaron bombas
peristalticas. El control de los ciclos de succién y de retrolavado se realizé mediante dos
valvulas solenoides conectadas a un panel de control. El ciclo de succiéon fue de 3
minutos y el de retrolavado de 30 segundos. El esquema del mencionado reactor se
observa en la Figura 2.1.

Tabla 2.1. Propiedades del médulo de membrana

Caracteristicas * Valor
Tamafio de corte molecular 300 kDa Ultrafiltracién
Area superficial 036 m?
Presién minima de alimentacion 517 kPa
Rango de temperatura 0-80°C
Rango de pH 2-13
Lummen 1.0 mm
Material Polisulfona

2 Fabricante: General Electric

2.1.2. Pruebas abiéticas

Antes de empezar los experimentos en el reactor biolégico con membranas sumergidas
se realizaron pruebas abidticas para determinar las condiciones hidrodinamicas 6ptimas
y para disminuir los efectos de ensuciamiento del médulo de membrana. Se determiné
el flux y la presion transmembrana (PTM). En general, la presién transmembrana puede
variar de acuerdo con la densidad de la particula, el tamafio, el potencial de incrustacion,
la eficiencia de limpieza, etc., tipicamente varia de 20 a 100 kPa (3 a 14.5 psi) (Hai et
al, 2014; Judd, 2010).

Se han realizado diversos estudios con biorreactores, para los cuales fue necesario
realizar pruebas previas para determinar los valores criticos de operacion, tal es el caso
de Cho y Fane (2002) quienes en su experimentacién determinaron el flujo critico efectivo
aumentando el flujo de forma escalonada (cada 30 min), mientras se monitoreaba la
PTM, de esta forma al apreciar que la presién aumenté de manera perceptible, dicho
flujo se consider6 como flujo critico. De la misma manera Ognier et al (2004)
determinaron las condiciones de operacién criticas, basandose en un aumento gradual
del flujo en su unidad experimental, mientras se monitoreaban los cambios de PTM,
dando un intervalo de 1 hora para cada valor de flujo, hasta llegar al valor critico, es
decir, cuando la presiéon transmembrana no se estabilizé6 con el flujo impuesto.
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En este estudio las pruebas se realizaron de acuerdo con el método de Cho y Fane
(2002), primero con agua potable (sin material colmatante) y posteriormente con agua
residual y con biomasa. Con base en los resultados se definieron las presiones criticas
y supercriticas, se seleccioné el intervalo de variacion de la presién transmembrana y el
flux durante la operacién del reactor.

Durante la operacion del reactor, el problema de ensuciamiento de la membrana se
control6é con retrolavados para la degradacién de contaminantes acumulados y ciclos de
filtracién en un intervalo de 2.5 min por 40 segundos de retrolavado, se determinaron
estos tiempos, debido a que las bombas peristalticas se ajustaron a los caudales
requeridos. La precision de los valores para este estudio se realiz6 mediante pruebas
preliminares con biomasa y agua residual.

2.1.3. Procedimiento experimental y seguimiento del proceso
biolégico

Inicialmente se realiz6 la inoculaciéon del reactor con biomasa proveniente del reactor
biolégico tipo lodos activados de la planta de tratamiento de aguas residuales del IMTA,
se inicié su aclimataciéon al nuevo sustrato alimentando el reactor con el agua residual
de la industria textil, previamente sedimentada con un promedio de SST de 200+50 mg
L, esta primera etapa de tratamiento también recurri6 Nawaz y Ahsan (2014) quienes,
al utilizarla como técnica de pretratamiento, removieron el 20% de SST del agua residual
textil utilizada en sus experimentos. La alimentacién se realiz6 aplicando incrementos
sucesivos de la carga organica cada semana ajustando el pH a 6 con una solucién de
H,SO,4 al 1 N. La concentracion de SSVIM se ajusté a 8 000 - 9 000 mg L*. Durante
esta fase experimental se dio seguimiento a los parametros DQO, color, soélidos
suspendidos totales (SST), los sélidos suspendidos volatiles (SSV), nitrégeno amoniacal
(N-NH,), nitritos (N-NO,), nitratos (N-NOs), ortofosfato (P-PO,), oxigeno disuelto,
conductividad, pH y temperatura. El sistema experimental fue operado durante 222 dias
en continuo.

Una vez aclimatada la biomasa y estabilizado el proceso (con un 90% de degradacién
de materia orgénica) se procedié a la evaluacién de la primera fase experimental, en la
cual se aplicé el TRH de 24.6 horas con TRS de 11 dias. Siendo este (ltimo, un parametro
fundamental para el control del sistema, debido a que dicta la masa de lodos que debe
ser purgada del sistema diariamente (Lépez-Vazquez et al, 2017). Para la fase dos el
TRH fue de 12.5 horas con TRS de 11 dias y finalmente las condiciones de la tercera
fase fueron de 7.9 horas para TRH y 10 dias para TRS, en la Tabla 2.2. se presenta un
resumen de las condiciones de operacion que se evaluaron en el BRM.
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Tabla 2.2. Condiciones de operacién evaluadas en el BRM

Fases Duracién Q TRH TRS A/M cov SSTLM SSVLM
experimentales dias L d? horas  dias ngg.ﬁ_a r(];g;g kﬁ_?g? mg L1 mg L1
Aclimatacién 50 56+1.5 25.8 29 0.15 1.0 8,867+2,221 5,989+1,370
1 99 5.0£0.7 24.6 11 0.53 2.1 6,306+4,479 4,446+3,098
2 37 9.8+1.1 125 11 0.21 25 6,412+1,473 4,634+1,163
3 36 15.1+0.2 79 10 0.30 3.6 6,281+1,095 4,675+827

Los parametros de calidad del agua se determinaron en el influente y efluente del reactor
con la frecuencia que se presenta en la Tabla 23. Los parametros de campo pH,
conductividad, temperatura y OD se determinaron diariamente. Los SST y los SSV se
determinaron dos veces por semana en el influente y en el licor mezcla contenido dentro
del reactor BRM.

Tabla 2.3. Parametros de muestreo en los diferentes puntos del sistema

. . Reactor Efluente
Parametro Frecuencia Influente

(BRM) BRM
pH Diario X X X
Temperatura Diario X X X
Conductividad Diario X X X
oD Diario X
DQO 3 semana X
Color 3 semana X
N-NH4* 3 semana X X
N-NO,- y N-NOs- 3 semana X
P-PO, 2 semana X
SST 2 semana
SSV 2 semana

2.1.4. Sistema experimental RBS

Para realizar una comparacién de remociones globales, se operaron dos reactores
biolégicos secuenciales R1 y R2 (Figura 2.2), elaborados con acrilico y con un volumen de
10 L cada uno, en la parte inferior tenian dos difusores de piedra porosa por los cuales
se suministré aire para mantener un mezclado homogéneo y proveer de oxigeno a las
bacterias, la aireaciéon fue controlada por medio de una valvula manteniendo asi una
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concentracién de oxigeno disuelto superior a 2 mg L% En la parte media del reactor se
encuentran valvulas para retirar el clarificado una vez que el ciclo ha concluido.

El agua con la que se alimenté el RBS, fue con el primero lote de agua residual de la
industria textil previamente sedimentada. Este sistema experimental fue operado durante
42 dias con un tiempo de ciclo de 24 horas, TRS de 19 dias y con las condiciones que

se presentan en la Tabla 2.4.

Tabla 2.4. Condiciones de operacion evaluadas en el RBS

SSTLM A/M cov

Reactor mg L1 mg DQO mg SSv1td? kg DQO m? dia’
R1 10,331+1,305 0.151 1.21
R2 10,670+1,116 0.148 1.21

Los parametros de calidad del agua se determinaron en el influente y efluente de ambos

reactores con la misma frecuencia que se presenté en la Tabla 2.3.

R1

R2

1. Valvula para retirar clarificado.
2. Difusores de aire
3. Vélvula de aireacién

Figura 2.2. Esquema de reactor biolégico secuencial a escala laboratorio

2.1.5. Técnicas analiticas

En la Tabla 25 se muestran las técnicas analiticas que se utilizaron para determinar cada

parametro fisicoquimico y biolégico.
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Tabla 2.5. Técnicas analiticas para la determinaciéon de parametros fisicoquimicos y bioldgicos

Parametro Técnica
pH Medicién directa de acuerdo con la NMX-AA-008-SCFI-2016
Temperatura Medicién directa de acuerdo con la PROY-NMX-AA-007-SCFI-2011
Conductividad Medicién directa de acuerdo con la NMX-AA-093-SCFI-2018
oD Medicién directa de acuerdo con la PROY-NMX-AA-012/1-SCFI-2009
- Espectrofotometria de acuerdo con la NMX-AA-030/1-SCFI-2012 y Standard Methods
DQO for Examination of Water and Wastewater, No. 5220 (2001).

- Espectrofotometria HACH 8038, Standard Methods for Examination of Water and
Wastewater, No. 4500 (2001) y de acuerdo con la NMX-AA-026-SCFI-2001
N-NH, - APHA, AWWA, WEF; Standard Methods for Examination of Water and Wastewater,
American Public Health Association, 1998; 20th Ed. Part 4500-NH;.

- Espectrofotometria HACH y de acuerdo con la NMX-AA-099-SCFI-2006
N-NO, - NMX-AA-099-SCFI-2006. Analisis de Agua- Determinacién de Nitritos en Aguas Naturales
y Residuales- Método de prueba
- Espectrofotometria HACH y de acuerdo con la NMX-AA-079-SCFI-2001

N-NO; - NMX-AA-079-SCFI-2001. Andlisis de Agua- Determinacién de Nitratos en Aguas Naturales,
Potables, Residuales y Residuales Tratadas
P-PO, Espectrofotometria HACH 8048, de acuerdo con la NMX-AA-029-SCFI-2001

Método gravimétrico de acuerdo con la NMX-AA-034-SCFI-2015 y Standard Methods for
SST Examination of Water and Wastewater, No. 2540 (2001).

ssv Método Gravimétrico de acuerdo con la NMX-AA-034-SCFI-2015 y Standard Methods for
Examination of Water and Wastewater, No. 2540 (2001).

Color Espectrofotometria HACH 8048

2.2. Oxidacién electroquimica

2.2.1. Sistema experimental

Para llevar a cabo el estudio del tratamiento mediante oxidacién electroquimica, se utilizé
un reactor cilindrico elaborado de acrilico, con una capacidad operativa de 1.4 L, una
altura de 19.5 cm y la parte cénica de 6 cm, en la Figura 2.3 se muestra un diagrama a
escala laboratorio del reactor.

Se utilizaron tres electrodos cilindricos de malla, siendo dos catodos de Ti y un anodo
de Ti/PbO, con un arreglo de cdtodo-anodo-catodo, con didmetros de 3.3, 4.7 y 6.4 cm
respectivamente. El 4drea de los dos catodos es de 430 cm? y del danodo de 207 cm?
Los electrodos se conectaron a una fuente de poder (Sorensen DLM 40-15) con un
potencial de 40 V. Con la finalidad de tener una solucién perfectamente mezclada, esta
se recirculé usando la bomba peristaltica a un flujo de 800 mL min, se seleccioné este
flujo debido a que en el estudio realizado por Garcia-Espinoza (2018) se evaluaron dos
flupos a 1700 a 800 mL min?, utilizando un reactor cilindrico y rectangular
respectivamente, y en ambos flujos no hubo diferencia de concentracion.
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Figura 2.3. Esquema de reactor electroquimico a escala laboratorio

2.2.2. Procedimiento experimental

Las pruebas de oxidacién electroquimica se realizaron de manera intermitente, con el
efluente del R2 (RBS) y con el efluente del BRM, ambos por separado. Se realizaron
pruebas preliminares usando tres diferentes intensidades de corriente: 0.5, 3 y 5 A
(correspondiente a las densidades de corriente de 2.42 mA cm?, 1449 mA cm? y 24.15
mA cm™, respectivamente) y tres tiempos de reaccién: 30, 80 y 120 min. Se tomaron
estos valores, debido a que Garcia-Espinoza (2018), reporté haber utilizado un reactor
electroquimico para degradar compuestos emergentes y observé que al utilizar un anodo
de Ti/PbO,, bajo el intervalo de 0.5 hasta 5 A, la eficiencia de degradacién del compuesto
emergente se incrementé al aumentar la intensidad de corriente hasta 3 A. Dicho valor
fue muy semejante al observado con 5 A, por lo que concluyé que este comportamiento
indica que la mayor produccién de -OH se logré a 3 A, cuando este valor se incrementd
la reaccién principal que se llevé a cabo no fue la hidrélisis del H,O para producir -OH,
sino reacciones denominadas parasitas. De la misma manera de acuerdo con el estudio
realizado por Kim et al, (2002), quienes trataron un efluente textil utilizando oxidacién
electroquimica como parte final del tratamiento propuesto, se llevaron a cabo sus
experimentos con una intensidad de corriente de 0.35 a 3.15 A, logrando la maxima
remocion de color a 3.15 A
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El lavado de los electrodos se realizé al finalizar cada experimento, sumergiendo los
electrodos en solucion de H,SO, al 1 N, solucién de HNOs al 10% o en H,O, al 40%
durante 30 minutos.

2.2.3. Disefio experimental

Se realizaron experimentos aplicando un disefio factorial 32, donde el 3 se refiere a los
niveles y 2 a los factores: intensidad de la corriente y el tiempo de reaccién (Tabla 26),
el cual se complementé con un disefio central compuesto de tres puntos centralesy 4
niveles extremos (Tabla 2.7), con el objetivo de determinar el efecto de cada variable y
los valores 6ptimos de los parametros de operacién. Las matrices propuestas se realizaron
en un orden completamente aleatorizado utilizando los efluentes de cada fase
experimental del BRM y RBS.

Tabla 2.6. Matriz experimental de disefio factorial 32 total 9 experimentos

Intensidad de corriente

No. ) Tiempo de reaccién (min)
1 0.5 30
2 0.5 80
3 0.5 120
4 3 30
5 3 80
6 3 120
7 5 30
8 5 80
9 5 120

Tabla 2.7. Matriz experimental de disefio central compuesto con dos extremos, total 11 experimentos

No. Intensidad de corriente Tiempo dg reaccion
(A) (min)
1 0.5 30
2 5 30
3 0.5 120
4 5 120
5 0.1 80
6 59 80
7 3 12
8 3 140
9 3 80
10 3 80
11 3 80

Para el andlisis de los resultados se aplic6 ANOVA, diagrama de Pareto y efectos
principales, asi como superficie de respuesta y optimizacién del proceso.
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Capitulo 3
ANALISIS DE RESULTADOS

3.1. Biodegradacién en un reactor biolégico con

membranas sumergidas (BRM)

Se inici6 con una caracterizacién del agua residual, la cual se muestra en la Tabla 3.1,
dicha caracterizacion fue realizada por el laboratorio de calidad del agua del IMTA. Se
puede observar que el valor de color aparente es de 50 000 UPt-Co, la DQO a 3 561
mg L?, asi como una alta cantidad de SST con un valor de 4 933 mg L, debido a esto
fue que se tomd la decision de implementar el proceso de sedimentacién, logrando
disminuir los valores a 2 524 UPt-Co, 2 116 mg L'y 200+50 mg L, para color, DQO vy
SST respectivamente. Ademas, el proceso de sedimentacién ayudd a lograr un influente
mas clarificado. En esta tabla también se puede observar que el valor de sulfuros totales
corresponde a 103 mg L?, debido a que, en el proceso de produccién de la industria,
tifien con colorantes negro directo sulfuroso y azul indigo.

3.1.1.0peracién del BRM: determinacién de flux critico y

subcritico
Para realizar una adecuada operacion del BRM, se realizaron pruebas hidraulicas
utilizando agua desionizada, agua residual y biomasa a diferentes concentraciones, esto
con la finalidad de determinar el estado del médulo de membranas, asi como el flux
critico y subcritico, observando el comportamiento del flux y la PTM del sistema a través
del tiempo.
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Tabla 3.1. Caracterizacién de agua residual de la industria textil

Parametros Método de andlisis Resultado
Alcalinidad total NMX-AA.036-SCFI-2001 3 561 mg L' CaCOs
Bicarbonatos CAQAF6-08 4 344 mg L?!
Carbonatos CAQAF6-08 <131 mg L!
Cloruros totales NMX-AA-073-SCFI-2001 869 mg L!

Color aparente (pH

8.08) CAQAF6-11 50 000 UPt-Co

Color verdadero (pH

8.9) NMX-AA-045-SCFI-2001 250 UPt-Co

DBOsg NMX-AA-028-SCFI-2001 2157 mg L!

DQO NMX-AA-030/2-SCFI-2011 6134 mg L?
STANDARD METHODS SECCION 3500

Dureza de calcio Ca B. Edicién 1998 734 mg Lt CaCO,
NMX-AA-072-SCFI-2001 )

Dureza de STANDARD METHODS SECCION 3500

magnesio Ca D. Edicién 1998 255 mg Lt CaCOs;

Dureza total NMX-AA-072-SCFI-2001 992 mg LT CaCO,

Fenoles totales NMX-AA-050-SCFI-2001 0.1949 mg L?

Fluoruros NMX-AA-077-SCFI-2001 238 mg L?

Fosfato total NMX-AA-029-SCFI-2001 199 mg L?

Grasas y aceites IMTA-CAQAF6-23 1128 mg L!

lon sulfato NMX-AA-074-SCFI-2014 1930 mg L?
STANDARD METHODS SECCION 4500

N-NH,* N-NH, 20a Edicién 1995 9.56 mg L!

N-NO, NMX-AA-099-SCFI-2006 <0.0200 mg L!

N-NO5 NMX-AA-079-SCFI-2001 <0.100 mg L*

NTK IMTA-CAQAF6-61 171 mg L?

Ortofosfatos

disueltos CAQAF6-22 <092 mg L!

SAAM NMX-AA-039-SCFI-2001 342 mg L?

SST NMX-AA-034-SCFI-2015 4933 mg L?!

SSv NMX-AA-034-SCFI-2015 2367 mg L?

Sulfuros totales CAQAF6-40 103 mg L?

Para la determinaciéon de las condiciones criticas y sub-criticas se realizaron pruebas
durante 180 minutos, realizando incrementos de flujo cada 30 minutos, registrando el
flux y la PTM cada 5 minutos. En la Figura 3.1. se muestra el comportamiento de la PTM
con respecto al aumento del flux, utilizando biomasa con una concentracién de SST de
1 980 mg L}, se puede observar que a un flux de 20 L m? h, se tiene un aumento en
la PTM de 8 KPa, con esta prueba se comprobé que el médulo de membrana responde
bien a caudales altos (104 mL min?), llegando a una PTM méxima de 12 KPa, de la
misma manera se puede observar que al minuto 90, el flux empezé a disminuir y la PTM
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se mantuvo constante, y a partir del minuto 120 empezdé a aumentar debido a la
colmatacién de la membrana.
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Figura 3.1. Comportamiento de la PTM y el flux con licor mezcla a una concentracién de SST de 1980 mg L*

Ahora bien, en la Figura 3.2 se representa una prueba realizada durante 355 minutos con
una concentracién de SST de 4 020 mg L*, en esta prueba se inicié con el caudal méas
bajo de la bomba peristéltica: 11 mL min? correspondiente a un flux de 1.8 L m? h?,
en la grafica se muestra un comportamiento lineal de la PTM, la cual se mantuvo hasta
llegar al minuto 280, a partir de ese minuto el flux empezé a disminuir y la PTM a
aumentar. Por lo tanto, las condiciones subcriticas de operacién para evitar ensuciamiento
y colmatacién en la superficie del médulo de membrana deben ser menores a 6.5 L m’
2 hl, y a una presion de 10.66 KPa.
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Figura 3.2. Comportamiento de la PTM y el flux con licor mezcla a una concentracién de SST de 4020 mg L*
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Tal como se describié en la metodologia, para controlar el ensuciamiento del médulo
de membrana, se seleccioné un ciclo de succiéon de 2.5 minutos por 40 segundos de
retrolavado, ademas de realizar una limpieza quimica cada dos semanas con una solucién
de hipoclorito de sodio (500 mg L) sumergiendo el médulo durante 4 horas.

3.1.2. Evaluacién del sistema

Para la puesta en marcha del sistema de biodegradacién en el reactor biolégico con
membranas sumergidas, se inoculé biomasa proveniente de un reactor de lodos activados,
como se menciond en la metodologia. La aclimataciéon de la biomasa se llevd a cabo
durante 50 dias, manteniendo un caudal en el influente de 5.6+0.3 L d?, con TRH de
24.8 horas y TRS promedio de 29 dias. A continuacién, se presentan los resultados
obtenidos para los parametros de campo.

3.1.2.1. Parametros de campo

Se registraron los parametros de campo: pH, temperatura, OD, y CE, durante los 222
dias de operacién en el sistema bioldgico, los resultados se muestran en las Figura 33 a
36. Para el caso del pH, en la Figura 3.3, se puede observar que los valores oscilan entre
7.5y 85, para los tres puntos monitoreados, influente, licor mezcla y efluente, a pesar
de no encontrarse en el intervalo éptimo de operacién de un sistema de lodos activados,
que se encuentra entre 6.5 y 7.5 (Metcalf y Eddy, 2003), se tuvieron porcentajes de
degradacién significativos, como se mostrara en la siguiente seccién. De igual manera el
caso de temperatura (Figura 34) el perfil en los tres puntos monitoreados, mantuvo un
rango entre 22 y 25 °C hasta la fase 2, posterior a esta, se aprecié un incremento de
temperatura debido al cambio de estacion, registrando valores entre 24 y 28 °C, es
importante mencionar que estos valores se encuentran dentro de la temperatura 6ptima
para un buen nivel de actividad de las bacterias en el sistema, ubicAndose en un
ambiente mesofilico, de 15 a 40°C (Lépez-Vazquez et al, 2017).

Aclimatacién Fase 1 Fase 2 Fase 3
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0 30 60 90 120 150 180 210
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Figura 3.3 Valores de pH en los tres puntos monitoreados del sistema
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Figura 3.4 Perfil de temperatura en los tres puntos monitoreados del sistema

En la Figura 35 se muestra el parametro de O.D., que Unicamente fue monitoreado en el
licor mezcla con la finalidad de mantener condiciones éptimas para la poblacién aerobia,
asegurando un OD igual o mayor a 2 mg L*, dando un promedio de 6.4, 58, 6.7 y 6.0
mg L1, para la aclimatacién, fase 1, 2 y 3 respectivamente. La Figura 36 muestra los
registros para la CE., la cual muestra un aumento conforme la dilucién de agua textil va
disminuyendo, se inicié con un valor de 1 200 pS cm! antes de la aclimatacion y
posterior a ella se tienen fluctuaciones entre 4 000 y 6 000 pS cm’, para la fase
experimental 1, esto se debe principalmente a que el influente fue agua textil sin diluciones
la cual contiene una cantidad considerable de iones (ion sulfato 1 930 mg L), de
acuerdo con la caracterizacién presentada en la Tabla 31. También se muestran
incrementos y decrementos durante la fase 2 y 3, desde 4 600 hasta 7 900 pS cm?, lo
que se atribuye a que el agua residual fue de diferentes lotes.
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Figura 3.5 Concentracién de oxigeno disuelto en los tres puntos monitoreados del sistema
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Figura 3.6 Perfil de conductividad eléctrica en los tres puntos monitoreados del sistema

En la Tabla 32 se presentan los valores promedio monitoreados tanto para la fase de
aclimatacién, como para las tres fases experimentales.

Tabla 3.2. Valores promedio para cada fase del proceso experimental

Aclimatacién Fase 1
Punto pH T oD CE pH T oD CE.
muestreado Unidades pH °C mg L?! pS cm? Unidades pH °C mg L?! pS cm’t
Influente 8.0+0.6 24+1.3 a 3,145+1,177 8.3+0.6 23+0.8 a 4,982+316
Licor mezcla 83+1.3 24+13 6.4+08 3,189+1,068 8.2+0.3 23+1.0 58+0.7 4,877+373
Efluente 8.4+1.6 25+1.6 2 3,292+1,029 8.0+04 24+1.1 2 4,969+496

Fase 2 Fase 3

Punto pH T oD CE pH T oD CE
muestreado  Unidades pH °C mg L1 pS cm! Unidades pH °C mg L1 pS cm?
Influente 8.3+0.4 24+1.4 a 6,306+909 8.2+0.6 25+0.7 a 6,487+1,029
Licor mezcla 8.2+0.4 24+17 6.7+08 6,195+809 8.1+0.5 26+1.1 6.0+05 6,432+798
Efluente 8.1+0.3 24+1.9 2 6,396+910 8.2+0.4 27+1.4 2 6,720+951

2 valor no determinado

3.1.2.2. Seguimiento de la biomasa en reactor BRM
Con relacion a la concentraciéon de biomasa dentro del reactor, se determinaron SSTLM
y SSVLM, obteniendo los datos que se muestran en la Figura 37, en la que se observa un
crecimiento de la biomasa en la etapa de aclimatacién, posteriormente, la biomasa sufre
un decaimiento muy notorio, lo cual se atribuye a los diferentes lotes que se utilizaron
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durante la operacién. En la grafica se sefialan los nuevos lotes de agua residual con
lineas punteadas, marcados en los dias de operaciéon 36, 58, 72, 105, 152, 184 y 203.
Cabe sefialar que el lote utilizado en el dia 72 produjo espuma en el reactor, debido a
la presencia de surfactantes, por lo que se presentaron pérdidas considerables de
biomasa. No obstante, en promedio se registraron valores de 6 306 mg L' y 4 446 mg
L de SST y SSV respectivamente en la fase 1; 6 412 mg L! de SST y 4 634 mg L! de
SSV en la fase 2 y finalmente para la fase 3 el promedio de SST fue de 4 281 mg L™
de SST y 4 675 mg L' de SSV. Cabe mencionar que estos valores se encuentran en el
rango de operacién tipico de un BRM (Stephenson et al, 2000) tal como se mostré en
la Tabla 16, incluso los valores que se registraron por encima del promedio (cerca de
15,300 mg L' para SST), pueden ser operables en un BRM, puesto que este tipo de
reactores soporta concentraciones de SST de hasta 20 000 mg L™
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Figura 3.7. Concentracién de la biomasa dentro del reactor

3.1.2.3. Degradacion de materia organica y remocién de color en
el sistema experimental, seguimiento de la concentraciéon de

biomasa y relacién alimento microorganismo
La degradacion de materia organica en el biorreactor de membrana se determiné
mediante el parametro de DQO. En la Figura 38. se presentan los valores obtenidos
durante el seguimiento del periodo correspondiente a la aclimataciéon y a las tres fases
consecutivas del sistema.
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Figura 3.8. Valores de DQO en el influente y efluente del reactor

En la Figura 38 se puede observar que los valores de DQO para el influente, presentaron
un aumento durante la fase de aclimatacién, iniciando con un valor de 589 mg L'y
finalizando con 1 500 mg L', de ahi en adelante se observan valores que oscilan
mayormente entre los 1 900 a 2 500 mg L*, esto se debe a que en esta primera fase
de estabilizacion, el influente fue agua textil directa sin diluciones. Se puede observar
también que al finalizar la fase 1, los datos que se registraron sobre el influente se
encuentran por debajo de los 1700 mg L%, lo cual se atribuye a que se utilizaron nuevos
lotes de agua residual textil para continuar con el proceso experimental, por lo que el
promedio de cada fase fue de 959 mg LY, 2 116 mg L', 1 297 mg Lty 1 184 mg L,
para la aclimatacién, fases 1, 2 y 3, respectivamente. De la misma manera se puede
observar el comportamiento de la DQO del efluente que se mantuvo constante con una
DQO promedio global de 62 mg L, durante las cuatro fases. El porcentaje de degradacién
mantuvo un comportamiento lineal superior al 92% desde el primer dia de operacion. El
valor promedio global durante las tres fases fue de 95.2%. En la Tabla 3.3 se muestra un
resumen de los valores promedio de DQO para el influente, efluente y porcentajes de
degradacién en cada una de las fases experimentales del BRM.

Tabla 3.3. Valores promedio de DQO del proceso experimental del BRM

Fases experimentales Influente (mg L) Efluente (mg L?) % degradacién
Aclimatacién 960 37 95.5
1 2,117 80 96.2
2 1,297 60 95.3
2 1,184 69 94.1
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Para el caso de color, los resultados se muestran en la Figura 3.9, se observa un incremento
de color medido como unidades platino cobalto (UPt-Co) en el influente durante la fase
de aclimatacién desde 700 hasta 5 000 UPt-Co, para la fase 1 los valores oscilaron
mayormente en un intervalo de 2 000 a 3 200 UPt-Co, para la fase 2 y 3, el intervalo
fue muy similar, entre 705 y 1 200 UPt-Co. Para el caso del permeado, el valor mas
bajo registrado durante toda la etapa experimental fue de 81 UPt-Co (en la tercera fase)
y el méas alto fue de 212 UPt-Co (en la primera fase), cabe sefalar que en las tres fases
los valores se mantuvieron por debajo de 220 UPt-Co.
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Figura 3.9. Valores de color en el influente y efluente del reactor BRM

Ahora bien, la remocién de color en el sistema experimental fue superior al 88% durante
la fase 1, dando como valor promedio 93.2%, no asi para la fase 2 y 3, donde se
observa un ligero decremento del porcentaje registrando un 82% como valor minimo. Sin
embargo, los porcentajes promedio fueron de 91.7% para la fase 2 y 86.6% para la fase
3, esto se atribuye nuevamente a los diferentes lotes de agua residual que se utilizaron
como influente. En la Tabla 34 se muestran los valores promedio de color para las tres
fases experimentales.

Tabla 3.4. Valores promedio de color del proceso experimental del BRM

Fases experimentales Influente (UPt-Co)  Efluente (UPt-Co) % degradacién
Aclimatacién 2,502 118 94.2
1 2,524 162 93.2
2 1,313 99 91.7
2 830 105 86.9
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Durante las tres fases, el sistema operé con un caudal promedio de 56 L d* para la
aclimatacién, se registr6 un promedio de DQO de 960 mg L?, por lo que la relacién
A/M promedio fue de 0.15 mgDQO mgSST*! dl Para la fase 1 se registré6 una DQO
promedio de 2 117 mg L, operando con un caudal de 5.0 L d, obteniendo una relacién
A/M de 0.6 mg DQO mgSST* dL

Para la fase 2 la DQO promedio fue de 1 297 mg L* con un caudal de 9.8 L d! dando
una relacién A/M de 0.21 mgDQO mgSST! d! y para la Ultima fase la DQO promedio
fue de 1 184 mg L?, caudal de 15.1 L d* y una relacion A/M de 0.3 mgDQO mgSST!
dt

Ademaés, se calculé la relacién alimento/microorganismo (A/M), la cual indica la cantidad
de materia organica que entra al reactor como DQO y su relacién con la cantidad de
microorganismos en el sistema medidos como SST, este es un parametro de referencia,
el cual busca controlar la masa de lodos en el sistema, ajustando la concentracién de
SST a un valor especifico (Lopez-Vazquez et al, 2017, Metcalf y Eddy, 2003).

Los datos obtenidos se muestran en la Figura 3.10, como se puede observar los valores
se encuentran en un rango de entre 0.18 mgDQO mgSST*d! y 0.7 mgDQO mgSST* d*!
para la fase 1, con valores extraordinarios de 1.15 mgDQO mgSST* d! debido a fallas
técnicas con la bomba peristaltica de la succién en el sistema experimental. Sin embargo,
para las fases 2 y 3 se obtuvieron en su mayoria, resultados en un intervalo de 0.12
mgDQO mgSST*d?! y 0.31 mg DQOmMgSST! d?, los cuales se encuentran en dentro del
rango tipico de operaciéon de un BRM (0.1 a 0.4 mgDQO mgSST* d?!) de acuerdo con la
Tabla 1.6 (Stephenson et al (2000).

©c o =2 ==
o o o N
*

*

L 4

N
~
2

*
.o ** . 4 say, C L

O
*® g o **

A/M (mg DQO mgSST d-)
‘0

° e o, o5
.

o
[N]

o
o
ki
&%
’

o

30 60 90 120 150 180 210
Tiempo (dias)

Figura 3.10. Variacién de la relacién A/M durante las fases experimentales
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Los datos obtenidos indican que una vez estabilizado el proceso biolégico en el BRM se
pueden lograr porcentajes de degradacién de materia orgdnica superiores al 94% vy
remociones de color por encima del 86% con TRH de hasta 7.9 horas y TRS de 10 dias,
estos datos son menores que los reportados en diferentes estudios tales como Thanh
et al, (2012) quienes evaluaron el tratamiento de aguas residuales provenientes del
proceso de tefiido de una industria textil en un BRM. Las condiciones de operacién
fueron las siguientes: SSTLM de 6 000 a 9 000 mg L, COV de 14 a 1.7 kg DQO m-3
d-1. Los resultados mostraron que la eficiencia maxima de remociéon de color fue de
50% y para la degradaciéon de materia orgéanica fue de 60 a 94%. De la misma manera
Deowan et al, (2013) investigaron el tratamiento de BRM para aguas residuales textiles
sintéticas en un prototipo a escala piloto, logrando una eficiencia de degradacion de
materia organica medida como DQO de 90% y para la remocién de colorantes rojo y
azul, lograron porcentajes de entre 25-70% y 20-50% respectivamente. El volumen efectivo
del reactor fue de 57 L con TRH de 40-80 horas y SSTLM de 12 000 mg L. Asi mismo,
en el estudio reportado por Yurtsever, et al, (2015) se trataron aguas residuales textiles
sintéticas, se evalué un BRM obteniendo porcentajes de degradaciéon de materia organica
de 97% y remocién de color de entre 30 y 50%. Las condiciones de operacién fueron
con TRS de 30 dias, TRH de 24 horas y manteniendo una concentraciéon de SSTLM de
2000 mg L%

3.1.24. Remocién de nitrégeno y fésforo

Durante el proceso experimental se dio seguimiento al nitrégeno amoniacal, asi como su
remocién, los datos se presentan en la Figura 311 y Tabla 35, como se observa las
concentraciones de nitrégeno amoniacal fluctian demasiado en el influente de la fase
de aclimatacion, registrando valores entre los 9 y 46 mg L. Sin embargo, en la fase 1,
el intervalo de variaciéon disminuyé considerablemente entre 7 y 15 mg L?, con un
promedio de 9.6 mg L% Para la fase 2 y 3 el rango de variacién fue mayormente entre
15y 45 mg L! con un promedio de 3.8 mg L' y 40 mg L, respectivamente.

En el caso del efluente, no se observaron fluctuaciones extremas, determinando valores
entre 0.4 mg L'y 1.2 mg L durante los 222 dias de operacién, con promedios de 0.9
mg L' para la fase 1, 0.5 mg L' para la fase 2 y 0.4 mg L para la fase 3. Los porcentajes
de remocién resultaron satisfactorios desde el dia uno de operacién, alcanzando
remociones entre 85 y 99 % durante las tres fases, teniendo un promedio de 91.7%, lo
que indica que se tiene un buen desarrollo de microorganismos nitrificantes, mismas que
de acuerdo con Judd et al (2017), se promueven debido a la operacion de altas
concentraciones de sélidos suspendidos en el licor mezcla, por lo que mejora la
eliminacion de amoniaco.
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Figura 3.11. Valores obtenidos para nitrégeno amoniacal en el influente y efluente

Las concentraciones de nitritos y nitratos fueron medidas Unicamente en el efluente, los
promedios de ambos se muestran en la Figura 3.12 y Tabla 36 para las tres fases del proceso
experimental. Se puede observar que los valores de nitratos son superiores a los de
nitritos, lo que indica que se lleva a cabo de manera satisfactoria el proceso de
nitrificacion.

Cabe resaltar que las bacterias nitrificantes son muy sensibles y pueden resultar inhibidas
a altas concentraciones de amoniaco y de acido nitroso, siendo también importante el
efecto del pH (Metcalf y Eddy, 2003), por lo mismo, este pardmetro fue monitoreado
diariamente, manteniéndose entre el rango establecido para llevarse a cabo el proceso
de nitrificacién, entre 7.5 y 8.5 (Ekama y Wentzel, 2017). De igual manera, fue fundamental
determinar la concentracion de OD, ya que de ello depende también el proceso de
nitrificacién, si el nivel de OD es inferior a 1 mg L?, el oxigeno se convierte en una
limitante del proceso, y la velocidad del proceso disminuye (Metcalf y Eddy, 2003, Ekama
y Wentzel, 2017).

Tabla 3.5. Valores promedio de N-NH, del proceso experimental del BRM

Fases experimentales Influente (mg L) Efluente (mg L?) % Remocién
Aclimatacién 21.9+10.8 0.8+£0.6 95.8+3.2
1 9.6+3.4 0.9+0.6 86.8+18.4
2 3.8+1.7 0.5£0.2 79.4+6.6
2 4013 0.4+0.1 89.0+4.9

52



CAPITULO 3. ANALISIS DE RESULTADOS ETAPA 1. BIODEGRADACION AEROBIA - BRM

Aclimatacién Fase 1 Fase 2 Fase 3
0.080 ~ E - 50
* - 45
S - 40
0.060
= * " EEIES
4 . m [} L 30 4
£ ¢ 2 N-NO,
~ 0040 * ‘ N 25 ~
) ¢ o " S
4 o ® . F202 ¢ NNO;
= » ] =
* - 15
0.020 el ® oM o be
AR % 10
R 4 ®ee O | o 0‘
FRSm, Rl | o o
0.000 L 0
0 30 60 90 120 150 180 210
Tiempo (dfas)

Figura 3.12. Valores obtenidos para nitritos y nitratos en el efluente del BRM

Tabla 3.6. Valores promedio de N-NO, y N-NO; en el efluente del BRM

Fases experimentales N-NO, (mg L7 N-NO; (mg L?)
Aclimatacién 25.9+185 19.8+12.1
1 0.005+0.005 9.8+7.7
2 0.016+0.016 8.0+2.8
3 0.023+0.023 9.616.0

Para el caso de remocién de fésforo, se evalué como ortofosfatos en el influente y
efluente del reactor Gnicamente en la aclimatacién y fase 1, como se observa en la
Figura 313 los valores tienen fluctuaciones en el influente entre 5 y 43 mg L?, con un
promedio de 12.3 mg L' para aclimatacién y 146 mg L' para la primera fase. De la
misma manera se observa que los valores registrados en el efluente se encuentran
entre los 4 y 19 mg L%, teniendo un promedio de 11.3 mg L para la aclimatacién y
7.9 mg L? para la primera fase.

Cabe destacar que la relacion C:N:P no se cumplié, ya que en la caracterizaciéon del
agua residual textil (Tabla 3.1) se tiene se tiene un valor para DQO de 6 134 mg L%,
NTK de 171 mg L'y para fosfato total de 199 mg L?, con lo cual se calculé una
relacion de 100:2.78:3.24. Sin embargo, al aplicarle el pretratamiento mediante
sedimentacion, los valores del influente disminuyeron considerablemente a 2 117 mg L
! para DQO, 96 mg L' para N-NH; y 123 mg L para fésforo como ortofosfato, por
lo que la relaciéon C:N:P del influente que ingres6 al BRM en la primera fase fue de
100:0.45:0.58.
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Figura 3.13. Valores de fésforo como ortofosfato en el influente y efluente del reactor

3.2. Biodegradacién en reactores bioldgicos secuenciales (RBS)

La degradacién de materia organica y la remociéon de color en los reactores biolégicos
secuenciales se determinaron de la misma manera que para el BRM. Los valores obtenidos
durante el seguimiento del proceso ya estabilizado fueron con una carga orgdanica de
1.2 kg DQO m™ d7, tiempo de ciclo de 24 horas y TRS de 19 dias. Para la degradacién
de materia organica, en la Figura 3.14, se puede observar una degradacién por encima del
90% para ambos reactores, siendo 94% y 95% los porcentajes promedio para Rl y R2,
respectivamente. Los resultados obtenidos en los efluentes fueron de 134 mg L* para R1
y 103 mg L* para R2. De la misma manera los datos de color se muestran en la Figura
315, donde se observa que los porcentajes de degradacién se localizan entre 75% y
90%, registrando valores promedio de 84% y 86% para R1 y R2, respectivamente. En el
efluente del R1 se obtuvo un promedio de 311 UPt-Co y para el R2 el promedio fue de
276 UPt-Co.

Dichos datos se pueden comparar con los obtenidos por Nawaz y Ahsan (2014), quienes
evaluaron el tratamiento de agua residual textil en sistemas biolégicos entre ellos un
convencional de lodos activados con un TRH de 8 horas, TRS de 30 dias logrando una
degradacién de materia organica de 57%, una remocién de color de 37% y una remocién
de SST de 68%, comparando estos resultados con los obtenidos en un RBS en donde
se aplicé aireaciéon por 6.75 h, sedimentaciéon durante 0.75 h, TRH de 8 h, logrando
degradacién de materia organica de 74%, remocién de color y SST de 84.5% y 74.6%,
respectivamente. De esta manera, se puede demostrar que con las condiciones propuestas
para el sistema RBS se logran mejores resultados tanto para la degradaciéon de materia
organico como para la remocién de color. En la Tabla 3.7, se presenta un resumen de los
resultados obtenidos.
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Tabla 3.7. Valores promedio de datos correspondientes al RBS durante 42 dias de operacion

DQO Color SSTLM A/M cov
Reactor % 0 3
4 6 de ) % de 4 mgDQO mg kg DQO/m3-
mg L degradacién UPt-Co degradacién mg L ISSTLM d? dia®
R1 134 94 311 84 10,331 0.15 1.2
R2 103 95 276 86 10,670 0.14 12
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Figura 3.14. Valores de DQO en el influente y efluente del RBS
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Figura 3.15. Valores de color en el influente y efluente del RBS
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3.3. Oxidacién electroquimica con efluentes de tratamientos

aerobios

Para identificar los factores mas significativos en este siguiente tratamiento, se realizaron
pruebas preliminares, se utilizé6 un reactor cilindrico con un volumen efectivo de 1.4 L y
se determiné la DQO a tres intensidades de corriente 0.5 A, 3 Ay 5 A, durante 120
minutos, con un flujo de recirculacién de 800 mL min®. La Figura 316 muestra el
comportamiento de DQO, donde se muestra que los valores disminuyen al aumentar la
intensidad de corriente, obteniéndose valores cercanos entre la intensidad de corriente
de 3 Ay 5 A al finalizar los 120 minutos de cada experimento.
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Figura 3.16. Perfil de DQO determinado durante 120 min a tres intensidades de corriente

Ahora bien, en la Figura 3.17 se muestra el comportamiento del color en el efluente del
reactor electroquimico, al igual que la DQO, los datos registrados para color disminuyen
conforme la intensidad de corriente aumenta, por lo que con estos experimentos se
determinaron los valores a estudiar para el disefio factorial 3°.
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Figura 3.17. Perfil de color determinado durante 120 min a tres intensidades de corriente
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De esta manera, para el tratamiento de oxidacion electroquimica, los intervalos de cada
variable utilizados en cada uno de los experimentos fueron los que se muestran en la

Tabla 3.8.

Tabla 3.8. Intervalo experimental y niveles de las variables independientes

Variable Descripcién Valores experimentales
1 Intensidad de corriente (A) 05,3y5
2 Tiempo de reaccién (min) 30, 80 y 120

3.3.1. Resultados del disefio de experimentos para el efluente de

RBS-R2

3.3.1.1. Disefio factorial para degradacién de materia organica y

remocién de color de RBS-R2

El efluente tratado se recolecté del R2, que como se observé en la secciéon 3.2, fue el
que obtuvo mejores resultados, el reactor se encontraba trabajando con una carga
orgéanica de 1.2 kg DQO m3 d?!, TRS de 19 dias y tiempo de ciclo de 24 horas. La
matriz experimental y los resultados de la degradacién de materia organica medidos
como DQO y remocién de color obtenidos en cada experimento se presentan en la Tabla

3.9.

Tabla 3.9. Valores Matriz experimental para la degradacién de materia orgénica y remocién de color en el disefio

32 efluente de RBS-R2

% de
0, 0,
. ) % de‘ degradacién % de % ‘de
Intensidad de Tiempo degradacién . . remocién de
No. - . ) de materia remocién de
corriente (A) (min) de materia L l color
organica organica cotor predicho
predicha
1 0.5 30 16 14.2 21.8 235
2 0.5 80 11 12.0 25.7 25.2
3 0.5 120 13 13.8 24.8 24.3
4 3 30 24 20.0 84.1 80.5
5 3 80 20 359 84.1 86.1
6 3 120 64 52.2 87.4 88.3
7 5 30 6 11.8 65.3 67.0
8 5 80 59 422 77.4 75.7
9 5 120 59 70.0 80.9 80.3

Las ecuaciones de regresion o modelo matematico que se ajustaron a los valores
mostrados como “predichos” en la matriz del disefio factorial de la Tabla 39, son las
expresadas en las siguientes ecuaciones, obtenidas mediante el mismo software.
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% de degradacién de materia organica = 16.8373 + 2.94107*Intensidad de
corriente - 0.227009*Tiempo de reaccién - 1.42222*Intensidad de corriente”2 +
0.144827*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién + 0.001*Tiempo de
reaccion”2

% de remocion de color = 0.104642 + 44.9225*Intensidad de corriente +
0.0884741*Tiempo de reaccién - 6.57778*Intensidad de corriente®2 +
0.0308654*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00062963*Tiempo de
reaccion”2

Cabe destacar que se realizé un seguimiento de las variables de CE, temperatura y pH,
sin embargo, estds no fueron incorporadas al andlisis de experimento debido a que no
fueron variables controlables ni de respuesta. Los resultados se presentan en la Tabla 3.10.

Tabla 3.10: Pardmetros de campo monitoreados durante cada experimento con efluente de RBS-R2

No Intensif:lad de Tierppo CE. inici_al CE. ﬁne}l pH inicial pH final Tgmperal:ura Tempera}tura
corriente (min) (mScm™?) (mS cm™?) inicial (°C) final (°C)
1 05 30 7.44 7.24 8.68 843 221 25.2
2 05 80 6.95 7.11 823 862 232 25.1
3 05 120 7.22 6.99 851 8 236 26.2
4 3 30 6.54 6.71 8.09 743 234 264
5 3 80 6.32 6.61 7.89 7.64 231 279
6 3 120 6.41 6.96 8.01 8.2 22 28
7 5 30 6.04 7.26 8.34 8.84 235 26.8
8 5 80 6.35 7.66 841 8.86 228 293
9 5 120 7.01 8.2 8.26 9.29 234 327

En la Tabla 311 y Tabla 3.12 se presentan los anélisis de varianza (ANOVA), tanto para la
degradacion de materia organica como para la remocién de color, respectivamente. Dicho
andlisis, se aplicé a los resultados de los experimentos preliminares, utilizando el paquete
estadistico StatGraphics Centurions XV. /. Se comparé el valor-p de ambos factores, asi
como sus interacciones con el valor del nivel de significancia prefijado para el analisis
(a=0.05), de esta forma si el valor-p es menor a 0.05 se concluye que el efecto
correspondiente es estadisticamente diferente de cero, por lo que influye de manera
significativa en la respuesta del experimento. Sin embargo, si resulta ser mayor a 0.05,
entonces los factores tienen la misma variabilidad (Gutiérrez y Vara 2012). De esta
manera para la degradacién de materia organica ambos factores tienen la misma
variabilidad, no asi para la remocién de color, donde el factor mas significativo fue la
intensidad de corriente.
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Tabla 3.11. ANOVA del disefio factorial 32 para el efluente de RBS-R2: degradacién de materia organica

Suma de Cuadrado

Fuente de variabilidad Cuadrados Gl Medio Razén-F Valor-P
A Intensidad de 108432 1 108432 382 0.1457
B: Tiempo de reaccién 1251.46 1 1251.46 441 0.1267
AA 100.721 1 100.721 0.35 0.5934
AB 867.19 1 867.19 3.05 0.1789
BB 7.96721 1 7.96721 0.03 0.8776
Error total 851.921 3 283.974
Total (corr.) 4395.56 8

Tabla 3.12. ANOVA del disefio factorial 32 para el efluente de RBS-R2: remocién de color

Fuente de variabilidad Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F  Valor-P

A: Intensidad de corriente 3707.79 1 3707.79 401.23 0.0003
B: Tiempo de reaccién 75.5002 1 75.5002 8.17 0.0647
AA 2154.49 1 2154.49 233.14 0.0006
AB 39.3876 1 39.3876 4.26 0.1309
BB 3.15847 1 3.15847 0.34 0.5999
Error total 27.7235 3 9.24116

Total (corr.) 6447.56 8

Para este disefio el software estadistico dio como resultado valores de R?=80.61 vy

Rzaj:48.3].
de color.

para la degradacion de materia orgénica y R*=99.57 R?,=98.85 para la remocién
Estos valores de acuerdo con Gutiérrez y Vara (2012), miden la proporcién o

porcentaje de variabilidad en los datos experimentales que es explicada por el modelo
considerado. En este caso debido a que el valor de R?; resulté ser menor a 70%, indica
que el efecto o variabilidad atribuible a los factores estudiados es pequefia en
comparacioén con el resto de la variacién observada en el experimento. Un R? bajo puede
deberse a una o varias de las siguientes razones:

a)

b)

c)

d)

Los factores estudiados, por si solos no tienen la suficiente influencia para
explicar las variaciones observadas en la variable de respuesta.

Los niveles de los factores estudiados son demasiado estrechos, por lo que el
efecto sobre la variable de respuesta al cambiar de un nivel a otro es
demasiado pequefio.

Otros factores no estudiados en el experimento no se mantuvieron
suficientemente fijos, por lo que al tener variaciones durante el experimento
causaron mucha variacién experimental.

Los errores experimentales y los errores de medicién fueron altos.
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Ahora bien, en la Figura 3.18 y 3.19. se muestran los diagramas de Pareto, los cuales
muestran la contribuciéon ya sea positiva o negativa de los factores independientes y sus
interacciones en la degradacién de materia organica y remocién de color. Un diagrama
de Pareto es una serie de barras cuyas alturas reflejan la frecuencia o el impacto de
cada factor. Las barras estan dispuestas en orden descendente de alturas de arriba
hacia abajo. Por lo tanto, los factores representados por las barras mas grandes son
relativamente méas significativos (Montgomery, 2004). Para la degradacién de materia
organica no se tuvo un efecto estadisticamente significativo, sin embargo, para el color
la corriente es el factor con mayor efecto significativo, estas graficas se compararon con
la investigacién realizada por GilPavas et al, (2014) donde se analizé estadisticamente
el tratamiento de aguas residuales textiles por métodos electroquimicos, se utilizaron
como variables densidad de corriente (10, 75 y 5 mA cm?), pH (7, 5y 3) y &rea del
catodo (24, 16 y 8 cm?), De acuerdo con los diagramas de Pareto, la eficacia de la
decoloracién y la degradacién de la materia organica aumenta significativamente con el
aumento de la densidad de corriente y la disminuciéon del valor del pH. De la misma
manera, Sasidharan y Gupta (2016), evaluaron el tratamiento de agua residual textil con
colorante, utilizando oxidacién electroquimica, realizaron un andlisis estadistico para
aumentar la degradacién de materia organica y remocién de color utilizando como
variables la concentracién de electrolito (NaCl), densidad de corriente y pH. Los resultados
mostraron que la densidad de corriente es el factor mas influyente para la degradacién
de materia organica y remocién de color. Por lo tanto, ambos resultados coinciden en
que la corriente es el principal factor que influye en la eficiencia del proceso
electroquimico.
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Figura 3.18. Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la degradacion de materia organica
en efluente RBS-R2

En la Figura 3.20 y 3.21 se graficaron los efectos principales para degradacién de materia
organica y color, observandose que para DQO, a mayor intensidad de corriente y mayor
tiempo de reaccién la degradacién es mas efectiva, no obstante, para la remocién de
color, se observa una mayor degradacién a corrientes cercanas a 3 A con un tiempo de
reaccion mayor, resaltando que la degradaciéon varia muy poco respecto al tiempo. De
la misma manera en la investigacion realizada por Sasidharan y Gupta (2016), observaron
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que la eficiencia de degradaciéon de materia organica aumenté con un aumento en la
densidad de corriente y luego se estabilizé.
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Figura 3.19. Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la remocién de color en efluente
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Figura 3.20. Gréfica de efectos principales en la degradacién de materia organica para el disefio 3° en efluente
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Figura 3.21. Gréfica de efectos principales en la remocién de color para el disefio 32 en efluente RBS-R2
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3.3.1.2. Optimizacién de condiciones mediante disefio central
compuesto de RBS-R2

Una vez determinadas las contribuciones de los factores en las variables de respuesta
con el disefio factorial, se realizé un disefio central compuesto, para obtener las
condiciones o6ptimas de operacion, el disefio consisti6 en 11 experimentos, 8 corridas
axiales y 3 corridas en el centro, los resultados se muestran en la Tabla 3.13. El modelo
matematico que se ajusté a los valores mostrados es la expresada en las siguientes
ecuaciones.

% de degradacién de materia organica = 12.8675 + 851077*Intensidad de
corriente - 0.201774*Tiempo de reacciéon - 1.37893*Intensidad de corriente2 +
0.0488446*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién + 0.000334485*Tiempo
de reaccién”2

% de remocién de color = -11.6299 + 25.5274*Intensidad de corriente +
0.600225*Tiempo de reaccién - 3.05396*Intensidad de corriente2 +
0.00525474*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.0024578*Tiempo de
reaccion”2

Tabla 3.13. Valores Matriz experimental para la degradacién de materia orgénica y remocién de color en el disefio
central compuesto del efluente de SBR-R2

% de

% de degradacién % de % de
Intensidad de Tiempo degradacién g ) 0 remocién
No. - . : de materia remocién
corriente (A) (min) de materia . de color
P organica de color .
organica . predicho
predicha
1 0.5 30 11 115 26 16.2
2 5 30 39 22.2 66 56.2
3 05 120 3 -4.5 33 373
4 5 120 56 26.0 71 79.4
5 0.1 80 3 -2.0 19 23.2
6 59 80 0 22.0 67 67.4
7 3 12 18 253 31 445
8 3 140 11 183 85 75.5
9 3 80 24 21.6 75 71.0
10 3 80 21 21.6 72 71.0
11 3 80 25 216 68 710

La superficie de respuesta del analisis de varianza para la degradacién de materia
organica se muestra en la Figura 322, se puede observar que cuando la intensidad de
corriente se encuentra en su nivel mas alto (5 A), el porcentaje de degradacién de
materia organica se incrementa excluyendo el tiempo de reacciéon, ya que como se
observa este factor, permanece practicamente lineal desde el nivel mas bajo hasta el
mas alto. La superficie de respuesta del analisis de varianza para la remocion de color
se muestra en la Figura 3.23, se puede observar que tiene un comportamiento similar que,
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para la degradacién de materia organica, cuando la intensidad de corriente y el tiempo
de reaccién se encuentran en su nivel mas alto (5 A y 120 min), el porcentaje de
remocién de color se incrementa.
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Figura 3.22. Superficie de respuesta estimada en la degradacién de materia orgéanica en efluente RBS-R2
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Figura 3.23 Superficie de respuesta estimada en la remocién de color en efluente RBS-R2

Las condiciones 6ptimas de operaciéon obtenidas se muestran en la Tabla 3.14, dando una
respuesta tedrica de 33.22% y 79.69% para la degradacién de materia orgéanica y
remocién de color, respectivamente, con un factor de deseabilidad de 0.73. Este factor
consiste en definir una funcién en el espacio de factores que estima la deseabilidad
global del producto en cada punto, de esta forma, convierte el problema de optimizacién
multivariado (en este caso dos variables) en un problema de optimizacién univariado, la
deseabilidad tiene una escala entre O y 1 y en términos generales proporciona
informacién sobre la adecuacién entre la solucién y el criterio propuesto. Si el valor es
cercano a uno, significa que la solucidon propuesta por el modelo puede ser obtenida
experimentalmente (Gutiérrez y Vara 2012, Garcia-Espinoza, 2018). Los resultados
obtenidos se pueden comparar con los obtenidos por Aravind et al, (2016), quienes
utilizaron un tratamiento integrado por biodegradaciéon seguida de
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electrooxidacion para la remocion de materia organica y color en aguas residuales
textiles, observaron que el tratamiento biolégico permite obtener un 47% de degradacién
de materia organica, y al acoplar la electrooxidacién indirecta, aumenta la eficiencia en
un 33%, por lo que a pesar de que el acoplamiento de R2 con el electroquimico obtuvo
una respuesta teérica de 33%, este arreglo es mas eficiente, debido a que desde la
etapa biolégica se obtuvo una degradacién de materia organica de 95% en R2, la cual
es superior a la reportada por Aravind et al, (2016).

Tabla 3.14. Condiciones 6ptimas obtenidas en disefio central compuesto para el efluente RBS

Factor Bajo Alto Optimo
Intensidad de corriente 0.1 5.9 487191
Tiempo de reaccién 12.0 140.0 140.0

33.2 Resultados del disefio de experimentos para el efluente
de BRM fase 1

3.3.2.1. Disefio factorial para degradaciéon de materia organica y

remocién de color de BRM fase 1
En esta secciéon se presentan los resultados obtenidos para el disefio factorial utilizando
el efluente de la primera fase del BRM, el cual se encontraba trabajando con una carga
orgénica volumétrica de 2.1 kg DQO m=3 d*!, TRS de 11 dias y TRH de 24.6 horas. La
matriz experimental y los resultados de la degradacién de materia organica medidos
como DQO y remocién de color, obtenidos en cada experimento se presentan en la Tabla
3.15.

Tabla 3.15. Valores Matriz experimental para la degradaciéon de materia orgdnica y remocién de color en el disefio
32, efluente de BRM primera fase

Intensidad de Tiempo % de” % de.,
No. corriente (A) (min) DQO degrad.aaon Color degraqauon
predicha predicha
1 0.5 30 4 38 51 436
2 0.5 80 13 17.4 57 58.1
3 0.5 120 20 15.8 64 61.3
4 3 30 34 314 86 83.1
5 3 80 54 50.8 95 91.0
6 3 120 48 53.8 82 89.0
7 5 30 35 37.8 92 93.3
8 5 80 63 61.8 93 96.0
9 5 120 70 68.5 94 89.7
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Los modelos matematicos para DQO y color obtenidos y mostrados en la Tabla 3.5,
mediante StatGraphics, se expresan con las siguientes ecuaciones.

% de degradacién de materia organica = -20.1503 + 15.7716*Intensidad de
corriente + 0.63188*Tiempo de reaccién - 1.74815*Intensidad de corriente”2 +
0.0462644*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00348148*Tiempo de
reaccion”2

% de remocién de color = 17.1545 + 25.6535*Intensidad de corriente +

0.570006*Tiempo de reaccién - 2.37037*Intensidad de corriente2 -
0.0524859*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00231481*Tiempo de
reaccion”2.

En la Tabla 3.16 se muestra el seguimiento de cada experimento referente a las variables
de pH, CE. y temperatura, para las cuales se observa que el parametro de temperatura
es el Gnico que aumenta conforme la intensidad de corriente y el tiempo de reaccién
aumenta, no asi para los parametros de CE y pH, los cuales no muestran un
comportamiento proporcional en el aumento de los factores trabajados.

En la Tabla 317 y Tabla 3.18 se presentan el ANOVA, tanto para la degradacién de materia
organica como para la remociéon de color, respectivamente. Se compard el valor-p de
ambos factores, como se observa se obtuvo un valor menor a 0.05 para cada variable
de respuesta, por lo que ambos factores influyen de manera significativa en la respuesta
del experimento (Gutiérrez y Vara 2012), tomando en cuenta que la intensidad de corriente
es la que tiene un factor mas significativo tanto para la degradacién de materia organica
como para el color.

Tabla 3.16 Pardmetros de campo monitoreados durante cada experimento con efluente del BRM primera fase

Intensidad

No. de cc();;;iente Ti?nr?rso ((r:nES Icnrlr??; (r?]g cf::al) pH inicial  pH final Tﬁ]rirl;i:aelrazotga Tefmz(ler?gra
1 0.5 30 7.45 7.24 8.17 8.28 235 25.1
2 0.5 80 6.32 7.11 851 8.05 22 25.6
3 0.5 120 6.89 6.99 823 811 231 26.5
4 3 30 6.79 6.71 86 8.34 224 26.1
5 3 80 7.22 6.61 842 817 22 276
6 3 120 6.84 6.96 863 82 228 283
7 5 30 7.23 7.26 84 8.05 235 27.1
8 5 80 7.11 7.66 8.84 8.64 221 29.8
9 5 120 7.01 82 8.22 8.82 234 333

Ahora bien, los valores correspondientes a R? obtenidos mediante StatGraphics fueron
de R*=97.59 y R?,=93.59 para la degradacién de materia orgénica y R?=96.21 R2,=89.90
para la remocion de color, por lo que el modelo propuesto presentdé un buen ajuste de
acuerdo con valores de referencia de Gutiérrez y Vara (2012).
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Tabla 3.17. ANOVA del disefio factorial 32 para el efluente de BRM primera fase: degradacién de materia organica

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio  RazénF  Valor-P
A: Intensidad de corriente  2809.16 1 2809.16 84.88 0.0027
B: Tiempo de reaccién 680.405 1 680.405 20.56 0.0201
AA 152.175 1 152.175 4.60 0.1214
AB 88.4936 1 88.4936 267 0.2005
BB 96.5683 1 96.5683 292 0.1861
Error total 99.2842 3 33.0947

Total (corr.) 4134.89 8

Tabla 3.18. ANOVA del disefio factorial 32 para el efluente de BRM primera fase: remocién de color

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F  Valor-P
A: Intensidad de corriente 2283.9 1 22839 60.76 0.0044
B: Tiempo de reaccién 746197 1 746197 1.99 0.2536
AA 279.781 1 279.781 7.44 0.0721
AB 113.894 1 113.894 3.03 0.1801
BB 426913 1 426913 1.14 0.3647
Error total 112.772 3 37.5908

Total (corr.) 2978.0 8

En las Figuras 3.24 y 325 se muestran los diagramas de Pareto, se observa la contribucién
positiva y negativa de los factores y sus interacciones, por lo que un incremento positivo
en la intensidad de corriente y tiempo de reaccién aumentard el porcentaje de
degradacién de materia organica, teniendo un efecto estadisticamente significativo para
ambos factores. Para el caso del color, la corriente es el Gnico factor con un efecto, en
la Figura 325, se observa que, con un incremento positivo, se lograran porcentajes de
remocién de color mayores.

A:Intensidad de corriente o+

B:Tiempo de reaccion
~|

BB

AB

4 6 8 10
Efecto estandarizado

o
N

Figura 3.24 Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la degradacién de materia organica
en efluente de BRM primera fase
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Figura 3.25. Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la remocién de color en efluente
de BRM primera fase

Los efectos principales para la degradaciéon de ambas variables de respuesta se muestran
en las Figuras 326 y 327, se puede observar que presentan practicamente el mismo
comportamiento; a mayor intensidad de corriente y mayor tiempo de reaccién la
degradacién es mas efectiva tanto para DQO como para color.
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Figura 3.26 Grafica de efectos principales en la degradaciéon de materia organica para el disefio 32 en efluente de
BRM primera fase
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Figura 3.27. Grafica de efectos principales en la remocién de color para el disefio 3 en efluente de BRM primera
fase
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3.3.22. Optimizacién de condiciones mediante disefio central
compuesto de BRM fase 1

Se realizé un disefio central compuesto para el efluente de la primera etapa de BRM, el
disefio consistié en 11 experimentos, los resultados se muestran en la Tabla 3.19. En las
siguientes ecuaciones se muestra el modelo matematico que se ajusté a los valores
mostrados en la misma tabla.

% de degradacion de materia organica = 258513 + 18.6618*Intensidad de
corriente + 0.0414*Tiempo de reaccién - 3.8829*Intensidad de corriente”2 +
0.120062*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00362707*Tiempo de
reaccién”2

% de remocién de color = -153464 + 37.3584*Intensidad de corriente +
0973078*Tiempo de reacciéon - 2.64778%Intensidad de corriente®2 -
0.191199*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.0010723*Tiempo de
reaccion”2

Tabla 3.19. Valores de matriz experimental para la degradaciéon de materia organica medida como DQO y
remocién de color en el disefio central compuesto en efluente de BRM primera fase

Intensifiad Tiempo % deu % deu
No. de corriente (min) DQO degradaaon Color degradaaon
A predicha predicha
1 0.5 30 31 373 24 28.0
2 5 30 60 413 99 104.8
3 0.5 120 42 46.4 88 925
4 5 120 90 99.1 99 919
5 0.1 80 11 320 56 57.8
6 59 80 0 60.8 93 936
7 3 12 44 51.7 85 775
8 3 140 5 103.1 99 107.8
9 3 80 48 79.0 96 98.0
9 3 80 64 79.0 99 98.0
9 3 80 54 79.0 99 98.0

La superficie de respuesta para la degradacion de materia orgdnica se presenta en la
Figura 3.28, se puede observar que cuando la intensidad de corriente mantiene valores
arriba de 3 A, el porcentaje de degradacién se incrementa y para el tiempo de reaccién,
la degradacién permanece constante desde el nivel mas bajo hasta el mas alto,
manteniendo corrientes altas. La superficie de respuesta para la remocién de color se
observa en la Figura 3.29, a mayor intensidad de corriente y menor tiempo de reaccion, se
obtienen porcentajes de degradacién altos.

En la Tabla 320 se presenta las condiciones O6ptimas de operacién, con respuestas
tedricas de 58.18% y 99.0% para la degradacién de materia organica y remociéon de
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color, respectivamente, con un factor de deseabilidad de 0.80. Si el valor es cercano a
uno, significa que la solucién propuesta por el modelo puede ser obtenida
experimentalmente (Gutiérrez y Vara 2012, Garcia-Espinoza, 2018). Cabe destacar que
estas condiciones de operacién se obtuvieron con una optimizacién de mdltiples
respuestas en StatGraphics, es decir, el resultado corresponde al andlisis en conjunto
de las dos variables de respuesta degradacién de materia organica y remocién de color.
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Figura 3.28. Superficie de respuesta estimada en la degradacién de materia orgénica en efluente de BRM primera
fase
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Figura 3.29. Superficie de respuesta estimada en la remocién de color en efluente de BRM primera fase

Tabla 3.20. Condiciones 6ptimas obtenidas en disefio central compuesto para el efluente de BRM fase 1

Factor Bajo Alto Optimo
Intensidad de corriente 0.1 5.9 3.56184
Tiempo de reaccién 12.0 140.0 67.8072
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3.3.3.Resultados del disefio de experimentos para el efluente
de BRM fase 2

3.3.3.1. Disefio factorial para degradaciéon de materia organica y
remocién de color de BRM fase 2
Los resultados obtenidos para el disefio factorial se presentan en la Tabla 321. Las
condiciones de operacién con las que se oper6é el BRM durante la segunda fase fueron
con carga orgéanica volumétrica de 2.5 kg DQO m= d?, TRS de 11 dias y TRH de 125
horas.

Tabla 3.21. Valores Matriz experimental para la degradacién de materia organica medida como DQO y remocién
de color en el disefio 3? efluente de BRM segunda fase

Intensifiad Tiempo % deu % deu
No. de c?/:;lente (min) DQO degra;aﬁlon Color degra;arcllon
predicha predicha
1.0 0.5 30 13 16.6 37 306
20 0.5 80 24 13.4 76 80.3
3.0 0.5 120 44 51.0 86 88.1
40 3 30 51 534 30 473
5.0 3 80 40 40.4 99 82.7
6.0 3 120 73 70.2 80 789
7.0 5 30 77 71.0 98 87.1
80 5 80 40 50.2 99 1109
9.0 5 120 78 73.8 99 98.0

Las ecuaciones de regresién ajustadas a los valores mostrados en la matriz del disefio
factorial de la Tabla 321, se expresan en las siguientes ecuaciones, las cuales fueron
obtenidas mediante StatGraphics.

% de degradacién de materia orgdnica = 34.7853 + 21.6646*Intensidad de
corriente - 1.25292*Tiempo de reaccién - 1.31111*Intensidad de corriente™2 -
0.0783795*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién + 0.0111667*Tiempo de
reacciéon”2

% de remocién de color = -21.3387 - 0.0858989*Intensidad de corriente +
2.03249*Tiempo de reaccién + 292593*Intensidad de corriente2 -
0.115063*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00890741*Tiempo de
reaccion”2.

Se realizé un seguimiento para cada experimento, referente a las variables de pH, CE. y
temperatura, dicho seguimiento se puede observar en la Tabla 322, se observa que la
temperatura aumenta en relaciéon con los valores iniciales de cada experimento. El pH y
la C.E. no tuvieron un comportamiento uniforme durante los 9 experimentos.
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El andlisis de varianza ANOVA para cada variable, se muestra en la Tabla 3.23 y Tabla 3.24.
La comparaciéon del valor-p en ambos casos resulté ser mayor a 0.05, por lo que los
factores tienen la misma variabilidad de acuerdo con los experimentos realizados
(Gutiérrez y Vara 2012). Los valores obtenidos para R?, fueron R’=91.96 y R%,=78.57 para
la degradacién de materia organica y R?=84.52 R?,=58.73 para la remocién de color. En
este Ultimo caso debido a que el valor de R%; resulté ser menor a 70%, indica que el
efecto atribuible a los factores estudiados es pequefio en comparacién con el resto de

la variacién observada en el experimento (Gutiérrez y Vara 2012).

Tabla 3.22. Parametros de campo monitoreados durante cada experimento con efluente del BRM segunda fase

Intensidad . CE CE

No. de corriente Tzfnr?rso inFi’(I:_ilal ﬁli:iall T;rirl?aelraz'fga Termz(ler(aotcl;ra inicial final
(A) (mS cm -1) (mS cm -1)

1 0.5 30 7.74 6.63 216 248 5.8 59
2 0.5 80 8.1 7.19 23 26.5 7.18 7.23
3 0.5 120 8 7.5 238 289 7.5 7.56
4 3 30 791 7.95 26.7 29.8 5.15 513
5 3 80 8.21 7.31 20.2 31 7.18 7.17
6 3 120 8.29 8.76 274 329 5.69 5.57
7 5 30 8.16 841 218 30 7.2 7.32
8 5 80 8.26 9.09 27.8 38 5.29 5.29
9 5 120 8.08 8.29 299 36.3 7.54 7.48

Tabla 3.23. ANOVA del disefio factorial 32 para el efluente de BRM segunda fase: degradacion de materia organica

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F  Valor-P
A: Intensidad de corriente 222898 1 222898 19.30 0.0219
B: Tiempo de reaccién 517.207 1 517.207 448 0.1246
AA 85.5984 1  85.5984 0.74 0.4526
AB 253.993 1 253.993 2.20 0.2347
BB 993.467 1 993467 8.60 0.0609
Error total 346.451 3 115.484

Total (corr) 4312.89 8

Los diagramas de Pareto se pueden observar en las Figuras 330 y 331, se muestra que,
para la degradacion de materia organica, la intensidad de corriente mantiene un efecto
significativo positivamente, sin embargo, para el color no se observa ningin efecto
estadisticamente significativo.
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Tabla 3.24. ANOVA del disefio factorial 32 para el efluente de BRM segunda fase: remocién de color

Fuente Suma de Cuadrados Gl  Cuadrado Medio Razén-F Valor-P
A: Intensidad de corriente 1649.63 1 1649.63 553 0.1001
B: Tiempo de reaccién 1750.51 1 1750.51 5.87 0.0939
AA 426.298 1 426.298 1.43 0.3177
AB 547.381 1 547.381 1.84 0.2684
BB 632.134 1 632.134 212 0.2414
Error total 894.397 3 298.132
Total (corr.) 5779.56 8
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Figura 3.30. Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la degradacién de materia organica
en efluente de BRM segunda fase
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Figura 3.31. Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la remocién de color en efluente
de BRM segunda fase

La grafica correspondiente a los efectos principales para la degradacion de materia
organica se presenta la Figura 332, se observa que la variaciéon de la intensidad de
corriente es proporcional al porcentaje de degradacién, no asi para el tiempo de reaccién,
donde se observa que con un tiempo de reaccién cercano a la mitad (80 minutos) se
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puede lograr una degradaciéon mas efectiva, sin sobrepasar el 65%. Ahora bien, para la
remociéon de color, la grafica de efectos se muestra en la Figura 333, donde a mayor
corriente y a tiempos de reaccién cercanos a 100 minutos, se logran mayores porcentajes
de degradacién.
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Figura 3.32. Gréfica de efectos principales en la degradacién de materia organica para el disefio 32 en efluente de
BRM segunda fase
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Figura 3.33. Gréfica de efectos principales en la remocién de color para el disefio 32 en efluente de BRM segunda
fase

3.3.3.2. Optimizacién de condiciones mediante disefio central
compuesto de BRM fase 2

El modelo matematico correspondiente al efluente de esta segunda fase del BRM se
expresa en las siguientes ecuaciones. Los resultados se muestran en la Tabla 3.25.

% de degradacion de materia organica = -1.66233 + 12.354*Intensidad de
corriente + 0.558645*Tiempo de reaccién - 0.354004*Intensidad de corriente”2
- 0.00710821*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00307536*Tiempo
de reaccién”2
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% de remocién de color = 29.6908 + 29.8271*Intensidad de corriente +
0.106334*Tiempo de reaccién - 3.82737*Intensidad de corriente®2 -
0.00628513*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién + 0.000664448*Tiempo
de reaccién”2

Tabla 3.25. Valores de Matriz experimental para la degradacién de materia organica y color en el disefio central
compuesto en efluente de BRM segunda fase

Intensidad de Tiempo % de” % de.'
No. corriente (A) (min) DQO degradaaon Color degradaaon
predicha predicha
1 0.5 30 27 183 51 46.8
2 5 30 48 64.2 66 85.4
3 0.5 120 44 26.8 86 56.1
4 5 120 55 69.7 99 922
5 0.1 80 2 245 22 41.1
6 59 80 100 80.6 97 78.0
7 3 12 43 38.2 98 85.8
8 3 140 46 47.2 97 97.1
9 3 80 78 555 99 91.8
9 3 80 40 555 97 91.8
9 3 80 55 55.5 98 91.8

En la Figura 334, se presenta la superficie de respuesta para la degradacién de materia
organica, se observa que con una corriente de 5 A y un tiempo medio entre 60 y 80
minutos, se lograran porcentajes de degradacién cercanos al 80%. Para el caso de la
remocién de color, la superficie de respuesta mostrada en la Figura 335, muestra que, con
corrientes mayores a 2 A, el porcentaje de degradacién serd superior al 100%, sin
importar el tiempo de reacciéon del experimento, pues como se observa varia muy poco
en relacion con el nivel mas bajo y alto.

En la Tabla 3.26 se muestran las condiciones éptimas de operacién de este disefio central
compuesto en el cual se analizaron las dos variables al mismo tiempo, dando como
factor de deseabilidad 0.89, cabe recordar que, si el valor es cercano a uno, significa
que la solucién propuesta por el modelo puede ser obtenida experimentalmente (Gutiérrez
y Vara 2012, Garcia-Espinoza, 2018). Las respuestas tedricas que se pueden obtener con
estas condiciones Optimas son de 72.0% y 99.0% para la degradacién de materia
organica y remocién de color, respectivamente.
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Degradacién de DQO
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Figura 3.34. Superficie de respuesta estimada en la degradaciéon de materia organica en efluente de BRM segunda

fase
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Figura 3.35. Superficie de respuesta estimada en la remocién de color en efluente de BRM segunda fase

Tabla 3.26 Condiciones 6ptimas obtenidas en disefio central compuesto para el efluente de BRM fase 2

Optimo

Alto

Bajo

Factor

5.12512

59

0.1

Intensidad de corriente

140.0 11351

12.0

Tiempo de reacciéon
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ETAPA 2. OXIDACION ELECTROQUIMICA - BRM 3

3.3.4. Resultados del disefio de experimentos para el efluente

de BRM fase 3

3.3.41. Disefo factorial para degradacion de materia organica y

remocién de color de BRM fase 3

Para la tercera fase de operaciéon del BRM las condiciones de operaciéon fueron; carga
orgénica volumétrica de 3.6 kg DQO m?3 d!, TRS de 10 dias y TRH de 7.9 horas. Al
efluente obtenido se le aplicd un disefio factorial, los resultados de la degradaciéon de

materia organica medida como DQO y remocién de color se muestran en la Tabla 3.27.

Tabla 3.27. Valores Matriz experimental para la degradacién de materia organica y remocion de color en el disefio

32, efluente de BRM tercera fase

Intensidad de Tiempo % de % de
No. corriente (A) (min) DQO degraqauon Color degrac!aqon
predicha predicha
1 05 30 8 12 39 439
2 05 80 33 38 86 799
3 05 120 76 67 82 83.2
4 3 30 % 72 73 66.6
5 3 80 55 77 9 933
6 3 120 86 88 86 89.1
7 5 30 62 82 80 815
8 5 80 95 68 98 100.8
9 5 120 59 66 95 90.7

Las ecuaciones de regresién ajustadas a los valores mostrados en la matriz del disefio

factorial

de la Tabla 327, se expresan en las siguientes ecuaciones.

% de degradacién de materia organica = -19.3501 + 44.5334*Intensidad de
corriente + 0.358802*Tiempo de reaccién - 4.33333*Intensidad de corriente”2 -
0.174348*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién + 0.00225926*Tiempo de
reacciéon”2

% de remocién de color = - 0893982 + 12.5404*Intensidad de corriente +
1.53735*Tiempo de reaccién - 0.355556*Intensidad de corriente2 -
0.0742945*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00709259*Tiempo de
reaccién”2

El seguimiento de pH, T y CE. realizado a cada experimento se muestra en la Tabla 3.28.
Se muestra una variacién muy fluctuante en relacién con el pH, debido a que en algunos
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experimentos se registr6 un aumento y en otros un decremento. La temperatura como
es de esperarse, en todos los experimentos aumenté al finalizar la corrida. La
conductividad por su parte mantuvo fluctuaciones minimas sin exceder +0.5 mS cm™.

El andlisis de varianza ANOVA para la degradacion de materia organica se muestra en
la Tabla 3.29. Al comparar el valor-p de los factores se muestran valores mayores a 0.05,
por lo que la corriente y el tiempo, tienen la misma variabilidad (Gutiérrez y Vara 2012).
Para la remocién de color, el ANOVA se presenta en la Tabla 330 igualmente se comparé
el valor-p de los factores, observandose valores por debajo de 0.05, lo que indica que
ambos factores influyen de manera significativa en la respuesta del experimento (Gutiérrez
y Vara 2012), sin embargo, la corriente tiene un factor mas significativo. Los valores
obtenidos para R? fueron R?=66.36 y R?,;=10.30 para la degradacién de materia orgénica
y R?=93.73 R?,;=83.30 para la remocién de color. Para el caso de DQO debido a que los
valores de R? resultaron ser menor a 70%, indica que el efecto atribuible a los factores
estudiados es pequefio en comparacién con el resto de la variacién observada en el
experimento (Gutiérrez y Vara 2012).

Tabla 3.28. Pardmetros de campo monitoreados durante cada experimento con efluente del BRM tercera fase

Intensif:lad Tiempo pH pH Temperatura Temperatura CE CE

No. de corriente (min) inicial final inicial (°C) final (°C) |n|C|al_ final ]
(A (mMSem™  (mMS cm P

1 0.5 30 8.04 7.46 225 26.2 5.29 5.35
2 05 80 7.98 8.55 346 319 5.34 5.39
3 05 120 8.23 7.16 229 287 5.35 5.32
4 3 30 7.99 895 255 393 5.34 5.44
5 3 80 8.07 813 248 29 5.44 5.36
6 3 120 8.27 931 247 38.1 5.52 5.52
7 5 30 813 8.07 276 289 5.37 5.37
8 5 80 8 812 2322 33.1 5.45 5.45
9 > 120 7.71 5.97 27 333 6.92 6.89

Tabla 3.29. ANOVA del disefio factorial 32 para el efluente de BRM tercera fase: degradacién de materia orgénica

Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razén-F  Valor-P
A: Intensidad de corriente 1761.92 1 1761.92 231 0.2262
B: Tiempo de reaccién 577.472 1 577.472 0.76 0.4487
AA 935.041 1 935.041 1.22 0.3494
AB 1256.76 1 1256.76 1.64 0.2898
BB 40.6667 1 40.6667 0.05 0.8324
Error total 2292.57 3 764.191

Total (corr.) 6816.0 8
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Tabla 3.30. ANOVA del disefio factorial 3% para el efluente de BRM tercera fase: remocién de color

Fuente Suma de Cuadrados Gl  Cuadrado Medio Razén-F  Valor-P
A: Intensidad de corriente 761.687 1 761.687 1492 0.0307
B: Tiempo de reaccién 878.402 1 878.402 17.21 0.0255
AA 6.29508 1 6.29508 0.12 0.7487
AB 228.208 1 228.208 447 0.1248
BB 400.79 1 400.79 7.85 0.0677
Error total 153.125 3 51.0418

Total (corr) 2446.0 8

En las Figuras 336 y 337, se muestran los diagramas de Pareto, para la degradacion de
materia organica no se observa ningln efecto estadisticamente significativo y para la
remocién de color el tiempo de reaccién y la intensidad de corriente presentan efectos
significativos.
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AB

AA

B:Tiempo de reaccion

BB

Efecto estandarizado

Figura 3.36. Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la degradacion de materia organica
en efluente de BRM tercera fase
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Figura 3.37. Diagrama de Pareto estandarizado para el disefio factorial 32 para la remocién de color en efluente
de BRM tercera fase
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Asimismo, en la Figura 3.38 se presentan los efectos principales para DQO, en la intensidad
de corriente se observa un incremento y luego un decremento en el porcentaje de
degradacion conforme la intensidad aumenta, por lo que se obtiene un mayor porcentaje
a una intensidad cercana a los 3 A. El tiempo de reaccién mantuvo un comportamiento
proporcional al porcentaje de degradacién, siendo el maximo tiempo (120 min) el ideal
para obtener degradaciones mas efectivas. Los efectos principales para color se muestran
en la Figura 339, donde se puede apreciar un comportamiento lineal, de esta manera al
operar el reactor a la mayor intensidad de corriente, se lograran degradaciones de color
mayores. El tiempo de reaccién muestra un maximo a un tiempo cercano a los 90
minutos, por lo que no es necesario operar a tiempos mayores para lograr buenos
porcentajes de remocién de color.
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Figura 3.38 Grafica de efectos principales en la degradaciéon de materia organica para el disefio 32 en efluente de
BRM tercera fase
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Figura 3.39. Grafica de efectos principales en la remocién de color para el disefio 3? en efluente de BRM tercera
fase
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3.3.4.2. Optimizacién de condiciones mediante disefio central
compuesto de BRM fase 3

En la Tabla 331 se muestran los resultados obtenidos en el disefio central compuesto. El
modelo matematico correspondiente al efluente de esta segunda fase del BRM se expresa
en las siguientes ecuaciones.

% de degradacion de materia organica = 43.0596 - 3.11068*Intensidad de
corriente + 0.749298*Tiempo de reaccién - 1.07048*Intensidad de corriente”2 +
0.157344*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién - 0.00789835*Tiempo de
reaccion”2

% de remocién de color = -189613 + 33.0257*Intensidad de corriente +
0.602062*Tiempo de reaccion - 2.47903*Intensidad de corriente®2 -
0.127528*Intensidad de corriente*Tiempo de reaccién + 0.000428223*Tiempo de
reaccion”2

Tabla 3.31. Valores de Matriz experimental para la degradacién de materia orgénica y remocién de color en el
disefio central compuesto en efluente de BRM tercera fase

Intensidad de Tiempo % de., % de.,
No. corriente (A) (min) DQO degrac!acnon Color degrac!acnon

predicha predicha
1 0.5 30 48 59.0 22 135
2 5 30 40 397 82 835
3 0.5 120 27 26.9 79 67.7
4 5 120 86 71.3 85 86.1
5 0.1 80 39 53.4 18 342
6 5.9 80 27 71.1 83 80.3
7 3 12 46 376 57 60.5
8 3 140 29 40.3 92 96.9
9 3 80 48 713 67 781
9 3 80 93 713 88 78.1
9 3 80 66 713 84 78.1

En la Figura 340, se presenta la superficie de respuesta para la degradaciéon de materia
organica, se observa que a tiempos de reaccién cercanos a 100 minutos y con una
intensidad de corriente superior a 4.5 A, el porcentaje de degradacién se muestra
cercano a 80%. Para la remocién de color, la superficie de respuesta se muestra en la
Figura 341 donde se aprecian resultados superiores al 90% manteniendo condiciones de
operacion por encima de 3 A para la intensidad de corriente y debido a que para el
factor tiempo la superficie de respuesta no muestra variaciones tan radicales, es
recomendable operar el reactor a tiempos minimos.
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Degradacion de DQO
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Figura 3.40. Superficie de respuesta estimada en la degradacién de materia orgénica en efluente de BRM tercera
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Figura 3.41. Superficie de respuesta estimada en la remocién de color en efluente de BRM tercera fase

Las condiciones éptimas de operaciéon de este disefio central compuesto se muestran
en la Tabla 332, las respuestas tedricas son de 79.97% para la degradacién de materia
organica y 85.69% para la remocién de color. Al igual que las optimizaciones anteriores,
ésta se obtuvo analizando en conjunto las dos variables de respuesta del disefio. Se
obtuvo un factor de deseabilidad de 0.79. Si el valor es cercano a uno, significa que la
solucién propuesta por el modelo puede ser obtenida experimentalmente (Gutiérrez y
Vara 2012, Garcia-Espinoza, 2018).

Tabla 3.32. Condiciones 6ptimas obtenidas en disefio central compuesto para el efluente de BRM fase 3

Factor Bajo Alto Optimo
Intensidad de corriente 0.1 5.9 476977
Tiempo de reaccién 120 1400 983011
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Es importante mencionar que los valores obtenidos en el coeficiente R?> para la
degradacion de materia organica medida como DQO, son menores comparados con las
R? de la remocién de color, en los cuatro sistemas utilizados (RBS-R2, efluente BRM-Fase
1, efluente BRM-Fase 2 y efluente BRM-Fase 3), lo cual se atribuye principalmente a que
la técnica para determinar la degradacion de materia organica fue de acuerdo con
Standard Methods for Examination of Water and Wastewater No. 5220 (2001), en la cual
se preparan viales con solucién, por lo que, a pesar de seguir las indicaciones, siempre
estan presentes el errores humanos y errores experimentales, de esta manera al
determinar la DQO de cada muestra se presentaron variaciones considerables que se
reflejaron en R? por debajo del 70%.

La optimizacion estadistica de los resultados en la oxidaciéon electroquimica utilizando
los efluentes del BRM mostraron eficiencias globales de degradacién de materia organica
de 98.4% y remocién de color de 99.9%, con un tiempo de reaccién de 67 minutos y
35 A (169 mA cm?), las eficiencias son mayores que los reportados en diferentes
estudios tales como Korbahti (2007) quién analizé el tratamiento electroquimico de agua
sintética con colorantes de la industria textil utilizando electrodos de hierro en presencia
de electrolito de NaCl en un reactor electroquimico discontinuo. Obtuvo condiciones
optimizadas con una densidad de corriente promedio de 6+0.65 mA cm?, agregando
NaCl con lo cual se logré una degradacién promedio de materia organica de 34+2.64%.
El tiempo de reaccién fue en promedio 26.3£9.5 minutos. Por su parte, Korbahti y
Tanyolac (2008) simularon agua residual textil y realizaron un tratamiento electroquimico
utilizando electrodos de hierro en presencia de electrolito de NaCl, el tratamiento se
optimizd utilizando la metodologia de superficie de respuesta, las condiciones éptimas
fueron de 355 mA cm? para la densidad de corriente, concentraciéon de electrolito de
25 g L't y con un potencial de 8 V durante 183 minutos con las cuales se obtuvo una
degradacién de materia orgéanica de 61.6% y 99.6% de remocién de color. De igual
manera, GilPavas, et al, (2014) realizaron una optimizaciéon del tratamiento de aguas
residuales textiles industriales por métodos electroquimicos, utilizaron DDB como anodo
con area de 4cm? Ti como catodo con un drea de 23.3 cm?, separados por un centimetro,
el volumen efectivo de la celda fue de 95 mL y se llevé a cabo la reacciéon durante 35
minutos, las condiciones operativas éptimas para el proceso fueron: pH 3 y densidad de
corriente 10 mA cm™ En esta condicién, se obtuvieron las siguientes eficiencias de
degradacion: 92% remocién de color y 37% degradacién de materia organica. Otro
estudio para comparar es el reportado por Sasidharan y Gupta (2016), quienes realizaron
un estudio en donde degradaron agua residual textil con colorante, utilizando oxidacién
electroquimica. Las condiciones 6ptimas para maximizar la eficiencia de degradacion de
materia orgénica y remocién de color, fueron con utilizando 1.56 g L de NaCl, densidad
de corriente de 1.91 mA cm™ y pH 5, logrando en promedio un porcentaje de degradacién
de materia organica de 90.1% y 21.5% de remocién de color durante 45 minutos.
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Capitulo 4
CONCLUSIONES

El tratamiento propuesto de un sistema BRM acoplado a un reactor de electro oxidacion,
muestra remociones globales de color y materia organica de 984% y 99.9%,
respectivamente, cuyos valores cumplen con los requerimientos necesarios de estos
parametros para reusar el agua en los procesos de produccién para lo cual se requiere
un color <20 UPt-Co y una de DQO de 20 - 50 mg L.

El tratamiento bioldégico mediante un sistema BRM operado bajo las condiciones de la
segunda fase experimental con un TRH de 12.5 horas, un TRS de 11 dias, COV de 25
kg DQO m= d! y una relacién A/M de 0.21 mg DQO mg SST!d?!, generé porcentajes
de degradacién de materia organica y remocién de color mayores comparados con las
otras dos fases experimentales, con valores en el efluente de 60 mg L*! para la
degradacién de materia organica medida como DQO y 99 UPT-Co para el color.

La diferencia principal entre los efluentes de BRM y RBS radica en la calidad de efluentes
promedio: SSTgay <1 mg L, SSTegr 115 mg LY, DQOgry de 77 mg L' y DQOsgz de 118
mg L?, Colorgzy de 143 UPt-Co y Colorsgz de 293 UPt-Co.

El BRM logré remover el nitrégeno amoniacal en un promedio de 91.7%, por lo que se
lleva a cabo satisfactoriamente el proceso de nitrificacion.

Para el caso del tratamiento electroquimico con ayuda del disefio factorial se puede
asegurar que el principal factor que influye en la remocién de color y degradaciéon de
materia organica es la intensidad de corriente. Los valores 6ptimos de los parametros
de operacién son: corriente de 3.5 A y tiempo de reaccién de 67 minutos; en estas
condiciones de operacion se pueden lograr porcentajes de degradaciéon de materia
organica de 58.1% vy remociones de color de 99%. Para el caso del tratamiento
electroquimico utilizando efluente de RBS-R2, los valores 6ptimos de operaciéon son 4.8
A y 140 minutos de reaccién, con lo cual se puede lograr una degradaciéon de materia
organica de 33.2% y remocién de color de 76.7%.
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