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RESUMEN

En este trabajo de investigacion se realizaron ensayos con el objetivo de establecer los
pardmetros de operacion mas convenientes para el método de oxidaciébn avanzada
“ozonacion” con el fin de eliminar al colorante Bencidina (rojo Congo) de un agua residual
proveniente de la industria textil, para ello, se desarrollé un disefio de experimentos en el
cual se prepararon doce muestras de colorante con diferentes concentraciones, estos
ensayos se dividieron en dos grupos, el primero contenia seis experimentos, en los cuales
los ensayos se realizaron con ozono molecular, en el segundo grupo se encontraban los
seis ensayos restantes los cuales se realizaron en presencia de la especie oxidante, el
radical hidroxilo. Se utilizé un generador de ozono y un reactor de contacto de burbuja para
realizar la metodologia; los residuos del ensayo de ozonacién se utilizaron para realizar un
ensayo de biorremediacion y comparar ambos métodos de tratamiento. Los resultados de
ambos procedimientos (radical hidroxilo versus ozono molecular) evidencian que existen
diferencias significativas entre estos. Por lo tanto, se concluye que la realizacion de un
ensayo en presencia del radical hidroxilo y con pH alcalino hace que el proceso de
ozonacién tenga una buena eficiencia y se logre eliminar hasta el 80% del colorante en el
agua, ademas, al trabajar un proceso fisicoquimico como la ozonacién como pretratamiento
a un proceso bioldgico (biorremediacién) ambos demuestran ser eficientes y viables en la

remocioén del colorante.

Palabras clave: Biorremediacién, Rojo Congo, ozonacion, radical hidroxilo.



ABSTRACT

In this research work, trials were carried out with the aim of establishing the most convenient
operating parameters for the advanced oxidation method "ozonation" to eliminate the dye
Benzidine (Congo red) from textile industry wastewater. For this purpose, a design of
experiments was developed in which twelve dye samples with different concentrations were
prepared. These trials were divided into two groups, the first group contained six
experiments in which the trials were performed with molecular ozone, while the second
group consisted of the remaining six trials performed in the presence of the oxidizing
species, the hydroxyl radical. An ozone generator and a bubble contact reactor were used
to carry out the methodology. The residues from the ozonation trial were used to conduct a
bioremediation trial and compare both treatment methods. The results of both procedures
(hydroxyl radical versus molecular ozone) show significant differences between them.
Therefore, it is concluded that conducting a trial in the presence of the hydroxyl radical and
with alkaline pH ensures that the ozonation process has a good efficiency and it can remove
up to 80% of the dye in the water. Additionally, by using a physicochemical process like
ozonation as a pre-treatment to a biological process (bioremediation) both methods prove

to be efficient and viable in the removal of dyes.

Keywords: Bioremediation, Congo Red, ozonation, hydroxyl radical.



CAPITULO 1
INTRODUCCION

En nuestro pais, la industria textil es una de las mas importantes. En los ultimos afios aporto
3.2% del PIB de las industrias manufactureras y ocupd la décima posicion entre las
actividades econdmicas mas importantes en el afio 2020 (Geografia, 2020); por otro lado,
es de las industrias con mayor consumo de agua, para producir 1 kilogramo de tela de
algododn se utilizan 10,800 litros de agua, ademas de 15,000 litros de agua para preparar
el/los colorantes (Henriquez, 2021). En su mayoria, la cantidad de aguas residuales que se
generan contienen un gran numero de contaminantes de diferente naturaleza y son

arrojadas a rios, mares, manantiales, entre otros.

Eliminar este colorante del agua evita la contaminacion de los lugares a los cuales podria
llegar esta agua residual, provocando la muerte de animales endémicos y de la poblacion;
agregado a esto, reutilizar el agua en el mismo proceso, precaviendo del alto consumo de

agua gue esta industria emplea.

Los colorantes utilizados en esta industria se conocen como azoicos y se caracterizan por
tener al menos dos anillos aromaticos unidos a un grupo azo (-N=N-), son solubles en agua,
altamente contaminantes y téxicos; representa uno de los factores de contaminacion de
mayor preocupacion, debido a que este tipo de compuestos son fabricados para ser muy
resistentes a los diferentes tratamientos que se le da a las fibras textiles; ademas, algunos
toleran la degradacién microbiana, provocando que sean dificiles de eliminar en las plantas

de tratamiento convencionales (Allinger et al, 1971).

Este trabajo se centra en estudiar la importancia de los componentes azoicos, en especifico
de la sal sédica del &cido benci- dinadiazo-bis-1-naftilamina-4-sulfénico que le da estructura
al colorante “bencidina” (Rojo Congo), por la facilidad de su sintesis y gracias a la
versatilidad de colores que se pueden generar dependiendo de su caracter acido o basico;
ademas de ser altamente contaminante y toxico, (cancerigeno); es utilizado para colorear
fibras en la industria textil, es aplicado para tefiir tejidos para su estudio en microscopio y
como indicador &cido-base; ya que, se vuelve rojo en presencia de base (alcalinidad) y azul

cuando se expone a acidos.



A través de la investigacion se aborda una solucion viable para resolver el problema de la
contaminacién del agua por el colorante azoico bencidina, para ello, se analiza la eficiencia
del tratamiento de aguas residuales a través del proceso de oxidacion avanzada
(ozonacion), con el fin de determinar si este proceso unitario de oxidaciébn avanza es
suficiente para eliminar este contaminante o si por el contrario, es necesario de un
tratamiento previo o secundario como el proceso de biorremediacion, con la finalidad de

conseguir la méxima remocién del colorante.

En el presente trabajo de investigacion propone una metodologia para eliminar al colorante
Rojo Congo a través de un proceso de oxidacion avanzada (Ozonacion), posteriormente un
proceso biolégico (Biorremediacion) con las microalgas Chlorella vulgaris; si como
identificar las condiciones éptimas de operacion para la remocion del colorante (Rojo

Congo) en un medio acuoso.



OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

e Determinar la eficiencia de remocion para el colorante azoico Rojo Congo de un
efluente proveniente de aguas residuales con un proceso unitario de oxidacion
avanzada (ozonacién) y un proceso biolégico con la con microalga Chlorella

vulgaris.

OBJETIVOS PARTICULARES

o Establecer las condiciones 6ptimas de operacién para la remocién del colorante
Rojo Congo en un medio acuoso.

e Identificar las variables que influyan en el desempefio de la remocion del colorante.

e Establecer un modelo cinético para el método de oxidacion avanzada y uno para el
proceso biolégico con microalga (Chlorella vulgaris) para determinar la rapidez de
eliminacion del colorante.

e Comprobar la eficiencia de la ozonacibn como pretratamiento a un proceso
biolégico.

e Comparar la eficiencia de remocién de ambos procesos (quimico y biolégico).



CAPITULO 2
MARCO TEORICO

2.1 EL AGUA

El origen de la palabra agua proviene del latin aqua. Se puede definir como un cuerpo
formado por la combinacion de un volumen de oxigeno y dos volimenes de hidrogeno
(H20).

Es un liquido inodoro e insipido, el cual es capaz de refractar la luz; es una sustancia polar,
esto hace que se disuelva en casi cualquier sustancia, (la disolucién se basa en las reglas
de solubilidad), el calor la evapora y es la que forma la lluvia, los rios, los mares, entre otros;

el 71% de la superficie de nuestro planeta esta cubierto por agua (Timboe et al, 2019).

Puede presentar los tres estados de la materia; en condiciones normales, (100° C y 1 atm),
se encuentra en estado liquido, cuando se disminuye su temperatura por debajo de los 0°
C se encuentra en estado solido, el cual es capaz de flotar en el estado liquido; por otro
lado, al aplicar poca presion o al aumentar la temperatura alrededor de 100° C (condiciones
a nivel del mar) el agua se evapora y asciende formando vapor, haciendo que el agua se
encuentre en estado gaseoso, esto porque el vapor es menos denso que el aire (Vilaclara,
2015).

2.1.1 EL AGUA EN MEXICO

México dispone aproximadamente del 0.1% del total del agua dulce disponible a nivel
mundial. En nuestro pais, la disponibilidad del agua es cada vez menor, lo que trae consigo
diversas problematicas, entre ellas, limita la produccién de alimentos, ya que, el reparto de
este liquido no es homogéneo a lo largo del territorio. Debido al estrés hidrico que presenta
nuestro pais, se estima que en 40 afios habré problemas para abastecer a la poblacion de
agua (CONAGUA, 2019).

En el afio 2022, el estado de Nuevo Ledn, en México, el cual cuenta con 51 municipios,
presentd una sequia como no se habia presentado en el pais desde la “megasequia” de
la zona Centro de la Republica, entre los afios 1438-1460, provocando pérdidas de

cosechas, hambre y mortalidad; el 74.5% del estado se encontraba en esta condicion. Asi



mismo, la falta de lluvias en los estados de Sinaloa, Chihuahua, Querétaro y Sonora

provocé sequia y que la produccion agricola y ganadera sufriera pérdidas (Pérez, 2022).

En 1944, México y Estados Unidos firmaron el Tratado de Aguas Internacionales, el cual
es una colaboracion entre los dos paises para administrar conjuntamente las aguas de los

rios internacionales (Hatch, 2017).

2.2 PROBLEMATICA DEL AGUA EN MEXICO

Nuestro pais es considerado como una zona semidesértica, (lugar en donde predominan

condiciones de sequedad extrema y vegetacion escaza o reducida).

El agua llega a cada hogar, oficina, estancia y demas cumpliendo el siguiente ciclo: 1,489
millones de metros cubicos de agua llegan en forma de precipitacion entre los meses de
junio a septiembre. El 49.6% del agua de lluvia se recibe en los estados del sur, (Tabasco,
Quinta Roo, Chiapas, Oaxaca, entre otros). El 22% del agua de nuestro territorio escurre
por los rios o arroyos y tan solo el 6% se infiltra al subsuelo de forma natural, haciendo que
se recarguen los mantos acuiferos. El 73% del agua que se desprende desde el suelo y de
la superficie cubierta por plantas regresa a la atmdsfera por evaporacion (CONAGUA,
2019).

Cabe destacar que el 95.5% del agua total del planeta es agua salada, la cual no puede ser
utilizada para consumo. Es por ello por lo que una crisis en relacién con el agua se esta
presentando con mas cotidianidad. Al afio se renuevan Unicamente 471.5 mil millones de
metros cubicos, lo cual cataloga a nuestro pais con un indice de baja disponibilidad de agua
(Timboe et al, 2019).

Este elemento es crucial para el funcionamiento de los ecosistemas y la provision de
servicios ambientales de los que dependemos para sobrevivir; es un factor estratégico para
el desarrollo de nuestro pais y del mundo. Sin embargo, la contaminacion, la desigualdad
de distribucion, la falta de ordenamiento, la sobreexplotaciéon y la explosion demogréfica
provocan que sea complicado cumplir con la demanda que cada ciudadano necesita para

vivir dignamente.

En México, la falta de lluvias debido al cambio climatico y la falta de gestion (IMTA, 2023),

han sido los principales factores que provoca escasez de agua potable en los hogares.



Agregado a esto, hay zonas en donde la mala calidad con la que llega el agua hace que las
enfermedades proliferen. Del afio 2020 al afio 2023, la poblacion mexicana pasé de 126
millones a 129 millones (INEGI, 2023), ubicando a México en el lugar nimero 10 dentro de
las naciones mas pobladas del mundo; esto significa que la poblacion crecio
aproximadamente un millébn cada afio, provocando la construccion de viviendas sobre las

areas de carga o conservacion de agua.

2.2.1. CONTAMINACION DEL AGUA

En el afio 2010 la Organizacion de las Naciones Unidas (ONU) reconocié que el acceso al
agua potable y el saneamiento es un derecho humano esencial para el correcto desarrollo
de los ecosistemas. Fue para el afio 2012 que en nuestro pais se reconocio este derecho
humano y se plasmo en la Constitucién Politica de los Estados Unidos Mexicanos; en este
se establece que “toda personatiene derecho al acceso, disposicion y saneamiento de agua
para consumo personal y doméstico en forma suficiente, salubre, aceptable y asequible”
(Constitucion politica de los Estados Unidos Méxicanos, 1917). El derecho a tener agua
potable y salud significa tener el agua necesaria, tanto para el uso personal como doméstico

libre de microorganismos que representen una amenaza para la salud humana.

Se denomina contaminacién a la introduccién de cualquier agente, (quimico, fisico o
biolégico), cuya presencia o acumulacion tiene efectos nocivos en el entorno natural, la
salud y el bienestar de las personas. Las sustancias que se incorporan al entorno pueden
afectar la calidad del agua, del aire y/o el suelo; la magnitud de la contaminaciéon depende

de cuatro aspectos importantes:

e Cantidad de contaminante
e Tipo de contaminante
e Viade ingreso

e Tipo de medio al que se adhiere.

Si bien, la contaminacion se genera por fuentes naturales como arrastre de hojarasca,
gases transportados por la lluvia, entre otros, la contaminacion producida por el hombre es

mayor y excesiva.



Entre las principales actividades que provocan la contaminacién del agua se encuentran:
a) Uso de pesticidas y fertilizantes

Los pesticidas, fertilizantes y plaguicidas contaminan cuando son arrastrados por el agua
de los cultivos hasta los rios y mares, en donde se introducen en la cadena alimenticia
provocando la muerte de varias formas de vida necesarias en el balance de algunos
ecosistemas. Estos compuestos quimicos provocan cada afio la muerte de peces tanto en
agua dulce como salada, tienen la capacidad de acumularse en los tejidos de algunos peces
que a su vez ponen en peligro la vida de sus consumidores. Diversas investigaciones
sefialan que algunas clases de pesticidas pueden ser cancerigenos (sustancia que, por
inhalacién, ingestiébn o penetracién cutanea, puede ocasionar cancer o incrementar su
frecuencia), teratogénicos (agente capaz de causar un defecto congénito) y mutagenos

(Que puede provocar mutaciones en los seres vivos).
b) La deforestacion y erosion del suelo

Se denomina deforestacién a la reduccion o pérdida de bosques y selvas debido al impacto
de actividades humanas como la construccibn de infraestructuras, la expansiéon
descontrolada de la agricultura debido a la explosién demografica, la explotacion del suelo

por la alta demanda de recursos, las actividades de mineria, entre otras.

Por otro lado, la erosion del suelo es el proceso en el cual se va perdiendo poco a poco la
capa superficial del suelo, que proporciona a las plantas la mayoria de los nutrientes y el

agua que necesitan.
c) Contaminacion térmica

Se denomina contaminaciéon térmica al proceso que madifica la temperatura del medio
ambiente afectando la calidad del aire, el agua y de los seres vivos. La contaminacion
térmica es ocasionada principalmente por la actividad industrial, ya que introduce calor al
ambiente de manera descontrolada, algunas actividades que provocan esta contaminacion

son:

e El uso del agua como sistema de refrigeracion: se produce por las plantas
industriales y manufactureras. Estas plantas utilizan el agua para evitar el
calentamiento excesivo de sus maquinas; cuando esta agua es devuelta a su fuente

natural, la temperatura de ese cuerpo de agua se incrementa.



e La deforestacion y erosion de los suelos: estos factores incrementan el nivel o
exponen masas de agua a la luz solar, lo cual ocasiona su calentamiento anormal.
e Las causas nhaturales: los volcanes y la actividad geotérmica pueden incidir en el

calentamiento de las aguas subterrdneas y oceénicas.
Los principales efectos que provoca esta contaminacion son:

e La reduccién en los niveles de oxigeno en el agua: El agua caliente puede
retener cantidades menores de oxigeno disuelto que el agua fria, debido a su
exceso de energia interna. Esto ocasiona que el agua sea menos idonea para la
vida, sofocando especies animales.

¢ Incremento detoxinas: el agua de las industrias que fluye hacia maresy rios puede
contener toxinas y estas tienen un efecto sobre la ecologia de la zona, haciendo que
se desarrollen mas enfermedades.

e Migracién masiva: el aumento o disminucién de temperaturas pueden causar que
las especies migren a ambientes donde las condiciones sean mas adecuadas,

afectando a organismos gue dependen de estas especies para su supervivencia.

La calidad de las aguas superficiales y subterraneas disminuye debido a la contaminacion
por la descarga de aguas residuales domésticas, industriales, agricolas y pecuarias sin
tratamiento en los cuerpos de agua receptores poniendo en riesgo la salud de la poblaciéon
y la integridad de los ecosistemas. La descarga de aguas residuales de origen urbano

proviene de viviendas, edificios publicos (ambiental, 2009).
d) Calentamiento global

En los ultimos afios el calentamiento global se ha convertido en el tema principal de muchas
convenciones por sus efectos a nivel mundial. Cuando el clima es alterado por medio del
aumento de temperatura en la Tierra, se conoce como calentamiento global; este cambio
incluye diversas problematicas como: el deshielo de los polos, la desaparicién de los
cuerpos de agua, intensificacion de huracanes y hay una alteracion en las lluvias (Balog,
2010).

El agua es el medio a través del cual la sociedad percibe muchos de los impactos de la
crisis climatica. En ella se destacan los diversos riesgos que supone para los sectores de

la energia, la agricultura, la salud y el transporte.



Los factores no climaticos como el crecimiento de la poblacion, la migracién, el desarrollo
econdmico, la urbanizacion, los cambios ambientales y geomérficos naturales o derivados
del uso de la tierra ponen en peligro la sostenibilidad de los recursos porque disminuyen el
suministro de agua o aumentan su demanda; dichas interacciones suelen dar lugar a

fendmenos desiguales e imprevistos como las sequias.
e) Actividades industriales, agricolas y ganaderas

La industria de la comida produce una gran contaminacion, principalmente por los desechos
animales, los antibiéticos, las hormonas, los productos quimicos, asi como los fertilizantes

y pesticidas que se usan para fumigar los cultivos.
f) Derrames de combustibles

Un combustible es un material que se pueden encontrar en forma de liquido, sélido o gas,
el cual libera energia por medio de la combustién, puede liberar energia luminosa y energia

calorifica.

Los combustibles contaminan este liquido vital, ya que, los hidrocarburos forman con el
agua una capa impermeable gue obstaculiza el paso de la luz solar que utiliza el fitoplancton
para realizar el proceso de la fotosintesis, interfiere el intercambio gaseoso, cubren la piel
y las branquias de los animales acuaticos provocandoles la muerte por asfixia (ambiental,
2009).

2.2.2 ¢, POR QUE SE CONTAMINA TAN RAPIDO EL AGUA?

La molécula del agua (figura 2.1) es polar, esto significa que existe simetria en la
distribucion de los atomos de la molécula, el oxigeno es mas electronegativo, es decir, es

capaz de atraer mejor los electrones que el hidrogeno.
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Figura 2.1. Formacion quimica de la molécula del agua; union de las dos moléculas de

oxigeno con la molécula de hidrégeno.

Al ser una molécula polar, tiene la capacidad de formar enlaces de hidrégeno con otras
moléculas, por lo cual, es capaz de diluir casi cualquier tipo de sustancias, se denomina
“disolvente universal”. Esta caracteristica hace que los contaminantes, principalmente
los quimicos que llegan a este recurso, por vertidos o arrastre, alteren su calidad. Cuando
su concentracion o cantidad exceden ciertos niveles, la capacidad natural de

autodepuracién, no es suficiente para revertir las afectaciones (Vilaclara, 2019).

2.2.3 EXPLOSION DEMOGRAFICA Y DESIGUALDAD DE DISTRIBUCION DEL AGUA.

En la ultima época se ha presentado una crisis hidrica alrededor del planeta, provocada
principalmente por la escasez del agua. De acuerdo con INEGI, la distribucién a los hogares
fue restringida; en 2020 se contabilizaron aproximadamente 29 048 251 hogares en México,
de los cuales, 21.2 millones recibian agua diariamente, 4.4 millones cada tercer dia, 1.6
millones dos veces por semana y 1.08 millones una vez a la semana. Ademas, el 95% del
agua distribuida en México es para las zonas urbanas y tan solo 5% para zonas rurales.
Las redes de distribucion que abastecen las zonas rurales regularmente presentan fugas

en las cuales se pierde un 40% de agua potable. En las ciudades, las industrias usan agua



de pozo para sus procesos y los permisos de concesion que les otorgan estdn sobre

estimados sin que exista una limitacion sobre el volumen que solicitan.

En la Ciudad de México, los sectores que mas consumen agua potable para llevar a cabo
sus procesos son: elaboracion de refrescos y otras bebidas no alcohdlicas, fabricacion de
papel, industria cervecera, industria textil y elaboracion de harina de maiz. En las ultimas
décadas, alrededor del mundo y en México, los pobladores han extraido miles de millones
de litros de agua de los acuiferos subterraneos, lo cual ha provocado una desecacion lenta,

pero, constante de los ecosistemas fluviales.

La Comision Nacional del Agua (CONAGUA) en el afio 2017 reportd que México cuenta
con 663 acuiferos, de los cuales, 106 estaban reportados como sobre explotados, es decir,
ya no tenian agua, 15 presentaban intrusion de agua salada y 31 tenian suelos salinos o

con agua salobre.

En pocas palabras, el abastecimiento del agua en México es interrumpido por diversos
problemas ambientales, que parten desde la sobreexplotacion de los mantos acuiferos,

hasta la falta de ordenamiento sobre las concesiones.

2.3 EL AGUA EN LA INDUSTRIA TEXTIL

La Industria textil en México produce fibras sintéticas, prendas de vestir, calzado, articulos
para bafio, telas, entre otros productos. Econémicamente, de los insumos que utiliza esta
industria, el 57.9% son nacionales y el 42.1% importados; a su vez, 58.9% de los clientes
de la Industria textil y de la confeccion corresponden principalmente a la demanda
intermedia (los productos van a otro proceso productivo) y 41.1% corresponde a la

demanda final (Economia, 2015).

El impacto negativo en el medio ambiente ha sido muy notorio, la ONU la clasifica como la
segunda industria mas contaminante y dafiina para el planeta. EI consumo excesivo de
prendas de vestir hace que se utilicen mas combustibles fosiles para su manufactura
afectando a los ecosistemas por la gran cantidad de agua que requiere la fabricacion de
una sola prenda. La problematica de la industria de la moda se mide analizando la huella

hidrica, que es el agua que se utiliza para la produccion de materias primas, durante el



proceso de fabricacion de las prendas y después en el cuidado que se le da a la ropa para

lavarla y conservarla.

Un ejemplo del impacto que ha tenido esta industria fue en los afios 80, con la industria
soviética del algodon, en la cual el lago méas grande del mundo -El mar de Aral- en el centro
de Asia se secara por el uso excesivo del agua para regar los plantios de algodén, ya que,
Uzbekistan cultivd mas algodén que ningun otro pais. Las consecuencias de esto se
produjeron cuando el lago se encogio, las grandes cantidades de pesticidas e insecticidas
acumulados a lo largo de los afios se fueron concentrando y los peces murieron por el alto

grado de contaminacién (Qobilov, 2015).

Aproximadamente la industria textil utiliza 93.000 millones de m®de agua al afio, lo mismo

que consumen 5 millones de personas.

Los dafios que causa esta industria al ambiente son:

e Se producen 100.000 millones de prendas cada afio. El 75% de estas termina en el
basurero y tan solo el 25% es reutilizada.

e Contribuye con el 20% de las aguas residuales contaminadas por sustancias
guimicas.

o Mas del 85% de la ropa esta fabricada con fibras de algoddn; para producir una
prenda se necesitan entre 300 gramos a medio kilo de algoddn. Para producir 1 kg
de esta fibra se necesitan 10.000 de agua limpia.

e Esta industria consume un aproximado de 387.000 millones de litros de agua.

e Al afio produce el 8% de las emisiones de CO; 850 toneladas, (Parlamento Europeo,
2022)

2.3.1 CANTIAD DE AGUA UTILIZADA EN LA PRODUCCION DE PRENDAS DE VESTIR
EN MEXICO.

La industria textil es una de las industrias que mas agua consume, aproximadamente entre
80 y 150 litros por kilogramo de tela procesada. La cantidad de agua que se emplea en la
fabricacion de prendas puede variar de acuerdo con el tipo de fibras con las que se trabaje,
en la tabla 2.1 se observa un aproximado de los litros de agua que se emplean para la

elaboracion de ropa que utiliza diariamente una persona.



Tabla 2.1. Litros de agua gastados por la industria textil.

TIPO DE PRENDA LITROS DE AGUA UTILIZADOS

Jeans 10.800
Traje 4.000/5.500
Tenis 4.400
Playera de algodon 2.700
Zapatos 4.400
Jersey 2.200
Camisa 1.500

Fuente: Moda letal, 11.000 litros de agua para unos vaqueros, 01 de julio de 2020

2.4 ¢ QUE SON LAS AGUAS RESIDUALES?

Se denomina “agua residual” al agua que esta contaminada con desechos y materia
organica, detergentes, grasas, aceites, colorantes, entre otros contaminantes. Los
patdgenos que contiene este tipo de residuos provocan graves enfermedades; contribuyen
a la emisién de gases de efecto invernadero, ademas, contaminan mantos acuiferos por el
exceso de nitratos y sales que son solubles en las mismas. Estas proceden del empleo de

agua natural o de la red (Ramalho, 1996).

2.4.1 TIPOS DE AGUAS RESIDUALES

Para clasificar este tipo de aguas residuales es necesario tener en cuenta las caracteristicas
de cada poblacion o de las industrias de las cuales provienen, también, dependen del

sistema empleado para su recoleccion.

e Aguas residuales domésticas: procedentes de zonas residenciales o similares.
e Infiltraciones y aportaciones incontroladas: aguas que entran de forma directa o

indirecta en la red de alcantarillado y no se conoce exactamente su composicion.
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e Pluviales: aguas resultantes de las escorrentias superficiales, con metales pesados
como contaminantes.

e Aguas de complejos industriales u hospitalarios.

2.4.2 CARACTERISTICAS DE LOS EFLUENTES DE LA INDUSTRIA TEXTIL

Como se conoce, la variaciéon de componentes en las aguas residuales procedentes de la
industria textil es extensa; estos residuos pueden encontrarse en forma disuelta o no
disuelta. Principalmente se encuentran tensioactivos (productos quimicos que disminuyen
la tensién superficial de una interfase, los cuales tienen la funcion de tintura, humectante,
emulgente, etc.); acidos (principalmente &cido sulfirico o acético); alcalosis, aceites

minerales y metales pesados (liquidos derivados del petr6leo) y colorantes, entre otros.

2.5 TECNICAS DE TRATAMIENTO DE AGUA RESIDUAL EN MEXICO

Las técnicas de oxidacion avanzada son eficientes y en su mayoria econémicas, por ello,
en los dltimos afios se han catalogado como los procedimientos mas utilizados en las

industrias para el tratamiento de aguas residuales.

En una planta de tratamiento de agua residual (PTAR) las etapas de tratamiento de aguas

residuales se dividen en:

a) Pretratamiento, en el cual se quitan las impurezas en suspension, los sélidos, los

coloides y los 6rganos vivos;

b) Tratamiento primario, en este se sedimentan los sélidos grandes que no se eliminaron

en el tratamiento anterior; y

c) Tratamiento secundario: en donde los microorganismos aceleran la descomposicion

de la materia organica dentro de un reactor bioldgico.

Cuando los compuestos son poco biodegradables o la contaminacién microbiana es
excesiva, se aplican los tratamientos terciarios, que consisten en aplicar procesos de

oxidacion avanzada como la “ozonacién”. (Osorio and Et, 2010)
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2.5.1 TECNICAS DE TRATAMIENTO BIOLOGICO

El tratamiento biologico de aguas residuales se lleva a cabo utilizando microorganismos
que son capaces de asimilar la materia organica y los nutrientes disueltos en el agua para
desarrollarse. En estos, principalmente se elimina la materia organica soluble y coloidal,
ademas de compuestos que contienen nitrégeno y fésforo. Gracias a su bajo costo de

operacion es un tratamiento habitual utilizado en las industrias.
Pueden dividirse en:
e Sistemas anaerobios:

Aqui, la materia organica actda como una fuente de carbono, el cual ayuda a la formacién
de subproductos de crecimiento, (biogas, que es CO, y metano); esto ayuda a que se
produzca una cantidad minima de lodos a la vez que se produce biogas, también se

aprovechan para producir energia eléctrica.
e Sistemas aerobios:

En este proceso se forma el fango debido al alto crecimiento de bacterias aerobias; el
oxigeno es el medio en el que se desarrollan estos microorganismos, lo cual conlleva a que

se obtengan elevados rendimientos energéticos.
e Sistemas anoxicos:

Un sistema andxico es en el que se utilizan los nitratos, sulfatos, hidrogeno, entre otros
como medio de formacién y desarrollo para las bacterias y algas; cuando el nitrégeno de la
molécula de nitrato se transforma en nitrégeno gas el metabolismo de los microorganismos
permite la eliminacion biolégica del nitrégeno del agua residual, lo cual significa que se lleva

un proceso de desinfeccion.
Los principales tratamientos de aguas residuales a través de un proceso biologico son:

1.- Reactor de lodos activos:

Proceso bioldgico en continuo, aerobio y con la biomasa en suspension.
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2.- Reactor bioldgico secuencial:

Este tipo de reactor opera en discontinuo y se dan todos los procesos en el mismo tanque

de forma secuencial en el tiempo.

3.- Reactor bioldgico de membranas:

Este reactor dispone de un médulo de membranas de ultrafiltracion en su interior; permite

la separacion del fango y el liquido mediante membranas.

4.- Reactor biolégico de lecho mavil:

Proceso biologico, aerobio y con la biomasa fija.

5.- Reactor de lecho fijo con carbén:

Reactor aerdbico de lecho fijo cuyo material de relleno es carbon lignitico granulado. El
carbén filtra, adsorbe y hace de soporte para la biopelicula, ademas de alimentar a los
microorganismos de minerales y elementos traza. El proceso de adsorcién hace que el
tiempo de residencia de los contaminantes en el interior del reactor aumente con lo que es
posible la degradacion de compuestos organicos persistentes. Es efectivo en el tratamiento
de contaminantes dificiles de biodegradar y con color; permite realizar en una sola etapa

un tratamiento biolégico y fisicoquimico de las aguas residuales.

6.- Reactor UASB

Proceso anaerobio, ideal para efluentes con altas cargas organicas (Colombia, 2023).

2.5.2 TECNICAS DE TRATAMIENTO QUIMICO Y FISICOQUIMICO

Los tratamientos fisicoguimicos consisten en la adicion de productos quimicos con la
finalidad de alterar el estado fisico de las sustancias que permanecen por tiempo indefinido
de forma estable en el agua para después convertirlas en particulas susceptibles a la

separacion por sedimentacion.

Generalmente han sido utilizados para eliminar o remover los colorantes sintéticos del agua;

dentro de estos tratamientos se encuentran:

a) Métodos fotoquimicos: reacciones de oxidacion utilizando H2O; y luz UV.
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b) Ozonizacion: Reaccion de oxidacion utilizando ozono gas.

c) Adsorcién con carbono activado: Remocién del colorante por adsorcién.

d) Coagulacion: Adicion de sulfato ferroso o cloruro férrico.

e) Fotodegradacion: Reacciones de oxidacion.

f) Coadyuvaciéon: Tratamientos en donde se ajusta el pH de los efluentes para ser
tratados posteriormente.

g) Floculacion: Agitacion para romper los fléculos formados durante la coagulacion.

El tratamiento fisicoquimico puede constituir una Unica etapa dentro del tratamiento del
agua residual, incluso puede utilizarse como una técnica complementaria entre el

pretratamiento y el tratamiento biolégico.

2.5.3 TIPOS DE PROCESOS DE OXIDCION AVANZADA (POA)

Los procesos conocidos como POA son tratamientos terciarios que generan especies
fuertemente oxidantes, estos tratamientos tienen como objetivo la eliminacién de

compuestos solubles no biodegradables que estan presentes en las aguas residuales.

Consisten en una oxidacion quimica en condiciones normales de presion y temperatura (1
atm y 25 °C), en donde se mineraliza al colorante. El agente oxidante de estas reacciones
es el radical hidroxilo (OHe) que posee tiempos de reaccidon muy cortos; estos radicales se
forman a través de oxigeno, agua oxigenada, catalizadores, entre otros, haciendo que los

subproductos sean Unicamente agua y didxido de carbono.

Para acelerar la produccion del radical hidroxilo en estos procesos, se combinan con
diversos agentes oxidantes como ozono (Os), peréxido de hidrégeno (H-0,), radiacion UV,

sales de hierro (Fe (1) y Fe (lll)), ademas de catalizadores como diéxido de titanio (TiOy).
Los POA se dividen en tres principalmente:

e PROCESOS NO FOTOQUIMICOS:
- Ozonizacion

- Ozonizacién con H20,/03

- Procesos Fenton (Fe*H,0,)

- Oxidacion electroquimica

- Radidlisis y tratamiento con haces de electrones

14



- Plasma no térmico

- Oxidacion en agua sub y supercritica (Monge, 2015)

e PROCESOS FOTOQUIMICOS
- Ultravioleta de vacio.

- UV/H.0O,

- UV/O3

- UV/H;0,/03 (Monge, 2015)

e FOTOCALISIS SOLAR:
- Fotocatalisis homogénea (Foto-Fenton).

- Mecanismos de fotocatalisis con TiO, (Monge, 2015)

2.6 PROCESO DE OZONACION

El proceso que implica la generacion del radical hidroxilo en cantidad suficiente para

interaccionar con los compuestos organicos del medio se denomina ozonacion.
Las etapas de este proceso se dividen en:

- Preozonacion se deposita ozono en el agua para desinfectarla, ayuda en la
eliminacion de hierro y magnesio, ademas ayuda en el proceso de coagulacion.

- Ozonacién intermedia: generalmente se aplica antes del proceso de filtracion, oxida
la materia organica natural y favorece la eliminacién bioldgica en los filtros de arena.

- Post ozonacion: se aplica en la fase final del tren de tratamiento.

En estos procesos, el 0zono se genera dentro de un generador de ozono, en el cual, el gas
de alimentacion, (puede ser aire u oxigeno puro), pasa a través de dos electrodos,
causando que un electron fluya a lo largo del hueco de descargas; con la energia suficiente

se disocian las moléculas de oxigeno produciéndose asi el ozono.
Ecuacioén 2.1. Formacion de ozono
0, + hv—> 0" —> 0~

0, + 0" + M—> 05 + M
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Este tratamiento se basa en encontrar el tiempo de contacto y la cantidad de ozono
adecuados para lograr eliminar los contaminantes del agua de forma eficiente. Lo mas

importante de esta técnica de tratamiento es el poder oxidante del ozono (2.07 V).
El proceso de ozonacion involucra diversas reacciones quimicas:
1. Reaccion de ozonoalisis:
O3 + H,O -> 20H + Oy

Esta reaccion es la principal de este proceso ya que, es la responsable de la eliminacion de
la materia orgénica en el agua tratada. El ozono reacciona con el agua para formar los
radicales hidroxilo (OHe), los cuales son altamente oxidantes, atacan y degradan
compuestos organicos disueltos.

2. Reaccion de reduccion de ozono:
Oz +HO+e ->0,+20H

Esta es la reaccion que se produce dentro del ozonador, el cual utiliza electrodos para
generar electrones, los cuales reaccionan con el ozono para formar oxigeno molecular y los

iones hidroxilo.

3. Reaccion de ozonacion directa:
O3+ M -> MO>

Esta reaccion se genera cuando el ozono reacciona directamente con una sustancia
organica, (como los colorantes). El resultado es la formacién de 6xidos de la sustancia

organica, lo que facilita su eliminaciéon de la solucién.
4. Reaccion de hidrolisis:
Oz + H20 -> H* + 0% + HO;

Aqui, el ozono reacciona con el agua para formar iones hidronio (H*) y perdxido de
hidrogeno (HO.), los cuales son altamente oxidantes y son capaces de atacar compuestos
organicos. Como se observa, las cuatro ecuaciones anteriores son fundamentales en el
proceso de ozonacién, sin embargo, el proceso puede ser mas complejo y dependeréa de
los contaminantes presentes en el agua y de las condiciones a las cuales se lleve a cabo el

proceso de ozonacion (IDEAM, 2023).
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2.7 LOS COLORANTES

En quimica, un colorante es cualquier sustancia capaz de absorber determinadas
longitudes de onda del espectro de luz visible, a su vez, desarrollan tonalidades a lo largo
de las reacciones quimicas y transfieren color al medio al cual se aplican. La constitucion
quimica de los colorantes principalmente es de grupos croméforos y auxocromos (Marcano,
2018).

Los colorantes se agrupan en tres categorias principales para clasificarlos:

e De acuerdo con el material al que seran aplicados,
e Conforme los métodos de aplicacién con los cuales se trabaje, y

e Su constitucion quimica.

Los colorantes (figura 2.2) son organizados por el Colour Index (Cl): un catalogo editado
por la sociedad de Tintoreros y Coloristas de Inglaterra en conjunto con la asociacion
Americana de Quimicos Textiles y Coloristas, ademas del CAS Registry Number, que es el
namero de registro en el Chemical Abstract. A la par de estos, existe el BIOS (British
Intelligence Objectives Subcommittee) y FIAT (Field Information Agency Technical) los

cuales presentan informacion sobre los colorantes y las técnicas de preparacion.

Cuando se trabaja con colorantes destinados a medicamentos, cosméticos y alimentos su
sistema de identificacién es el FDA (Food and Drugs Administration), dentro de estos se
agrupan colorantes que estan destinados a: ceramicas, vidrios, alimentos, medicamentos,
cosméticos, plasticos, pinturas, barnices, textiles y otras fibras, fotografia,
sensibilizadores fotogréaficos, tintas tipograficas, abrillantadores, entre otros (Marcano,
2018).
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Figura. 2.2. Clasificacién de los colorantes de acuerdo con las instituciones.

Quimicamente un colorante organico tiene una estructura molecular que consiste en un
sistema de dobles enlaces conjugados A=C-(C=C)-B en donde A y B son atomos de
nitrégeno, oxigeno, halégenos, azufre y metales. La conjugacién en la estructura de la

molécula de un colorante determina su coloracion.

2.7.1 CLASIFICACION DE LOS COLORANTES TEXTILES

De acuerdo con su clasificacion tintérea los colorantes pueden ser:

- Colorantes directos: Contienen grupos polares como RNHz*, RSO, ademas, se
aplican de forma directa en la solucién y se adhieren a las fibras por interacciones
electrostaticas o por la formacion de sales. Dentro de estos se encuentras los
colorantes acidos, que contienen grupos como SOs, H, CO2H, NO2, OH fendlicos,
estos acidos pueden tefiir fibras gracias a la formacién de sales; también se
encuentran en este grupo los colorantes basicos, que son catiénicos solubles como
MHMez*, NH2Me*, NMe,, NH>, los cuales tienen afinidad por las fibras celuldsicas.
Los ultimos colorantes que se encuentran dentro de esta clasificacion son los
sustantivos, que tiene grupos polares como las sales sodicas, potasicas o de amonio
de un sustituyente acido sulfénico en su estructura moléculas, generalmente se

denominan colorantes directos que se unen a las fibras por puentes de hidrogeno.
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- Colorantes dispersos y transferidos: Son sustancias poco solubles en agua, pero,
altamente solubles en solventes orgénicos.

- Colorantes reactivos: contienen en sus moléculas grupos reactivos que mediante
enlaces covalentes forman ésteres o éteres.

- Colorantes VAT: Insolubles en agua, que por reduccion forman sales solubles como
los compuestos leuco, incolores o ligeramente coloreados.

- Colorantes de azufre: insolubles en agua que contiene azufre enlazado a la cadena

del polimero (-S-S-).

Colorantes de pigmentacion: pigmentos: Sustancias cromogénicas inorganicas como
oxidos de cobalto, hierro, sales de cromo (Marcano, 2018).

2.7.2 COLORANTES TIPO AZO

El término azoico hace referencia a la clasificacion tintérea, para aquellos colorantes azo
producidos sobre la fibra. Estos colorantes son los mas importantes debido a su facilidad
de sintesis y por su versatilidad; se caracterizan por la presencia de uno 0 mas grupos azo:

C-N=N-C en su molécula.
El proceso de formacion de un grupo azo consta de dos pasos fundamentales:

1. Formacion de la sal de diazonio:

NaN0,/HX
ArNH, ———— ArNf X~ + NaX + H,0

2. Acoplamiento de la sal de diazonio con el sustrato acoplante:
ArN; X~ + RH > Ar—N=N—-R + HX
Ar: nacleo aromatico de la amina
R: sustrato acoplante.

Entre los grupos atractores de electrones (R: sustrato acoplante) se encuentran: COOR,
CO, COOH, CN, NO2, SO3zH y los grupos dadores de electrones se encuentran: NHz, OH,
CH,, etc. ElI compuesto RH es generalmente un compuesto aromatico como naftoles,
naftilaminas, dimetilanilina, también se pueden acoplar sales de diazonio como indoles,

pirroles, pirazolonas o quinolonas (Marcano, 2018).
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2.7.3 CLASIFICACION DE LOS COLORANTES AZO

De acuerdo con el nUmero de grupos azo presentes en la molécula se tienen mono-, bis-,

tri-azo compuestos y policondensados.

Para llevar a cabo la sintesis de un colorante azo se debe considerar el sistema aroméatico
que cumplira el papel de sustrato y cual aporta el grupo diazonio. Como regla general, la
porciébn aromética que contiene grupos atractores de electrones corresponde a la sal de
diazonio y los dadores de electrones se ubican sobre el sustrato acoplante.

En los poliazocompuestos se considera la secuencia en la cual se generan los grupos azo
que integran al colorante. Para un colorante bis-azo los dos acoplamientos son simultaneos,
asi, una molécula con dos grupos amino generan la sal de diazonio doble, los cuales se
acoplan a un mismo sustrato en donde se obtendrd un compuesto simétrico. Estos
colorantes se conocen como bis-azo primarios en los cuales se utilizan dos acoplantes
diferentes; los colorantes bis-azo secundarios se preparan en etapas de acoplamiento

consecutivas.

Los colorantes his-azo se clasifican en cuatro grupos en donde se utilizan las letras: A
(componente mono-diazo), D (componente bis-diazo), E (acoplante azoico con una sola
posicion atacada por el diazo), M (acoplante azoico que presenta un grupo amino
susceptible a transformarse en sal de diazonio), Z (acoplante azoico con mas de un sitio
para ser atacado por el componente diazo). Las letras se unen entre si con flechas que
indican la direccién del atague del componente diazo; la letra X indica el grupo extensor o
aislante en la molécula que no corresponde al enlace -N=N-, como metileno, éter, amido,

urea, fenilo, entre otros (Marcano, 2018).

1. A>Z<-A
2. E<-D->E
3. AA>M->E
4. A->ZXZ<-A

20



2.7.4 METODO DE OBTENCION DE COLORANTES AZOICOS

En la preparacion de los colorantes azoicos se utiliza siempre una amina aromatica que,
por reaccidn con acido nitroso, el cual se prepara in situ desde NaNO; y HCI, da lugar a un
compuesto dinitrogenado que se denomina sal de diazonio. La reaccion recibe el nombre

de diazotacion, a continuacion, se presenta el mecanismo de reaccion:

0°C H*Y/HCl
Ph—NH,+=N—-0H—[Ph—N*"*=N"—-N"OH]| —— Ph— N = Nt Cl™ + H,0

Las sales de diazonio arométicas son compuestos estables que dan reacciones de

sustitucion electréfila aromatica.

r.de copulacion 0 °C
Ph— Nt =N"* +<:>—0H Ph—N=N — —0OH

A C A C
A: amina de partida que experimenta diazotacion y el compuesto aromatico que se copula.
CA: copulante-amina, compuesto diazotable que experimenta una segunda copulacion.
DA: compuesto con dos grupos diazotables.

Asi, la preparacion de un colorante azoico requiere de una amina y otro compuesto

aromatico que se copule con el primero.

El colorante rojo Congo se obtiene a partir de una tetradiazotaciéon con bencidina y acido

naftilsulfonico, (Bencidina: C12H12N2 y Acido naftilsulfénico: CioH,CH.CO.H) figura 2.3.

NH,
OH

)
WOk

Figura 2.3. Estructura quimica de la bencidina y del acido naftilsulfénico.
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2.7.5 BENCIDINA (ROJO CONGO)

La Bencidina (Ci2H12N2) es una sustancia quimica que se presenta en forma de sélido
cristalino de color amarillo grisaceo, blanco o rojo grisaceo e inolora; en el medio ambiente
se encuentra como base organica o como sal. Se usa para producir tinturas para telas,
papel y cuero. Se debe tener precaucion cuando se trabaja con esta sustancia, ya que, es
altamente tdxica, los vapores y el polvo que emite pueden irritar los ojos, la nariz, la
garganta y los pulmones, ademas de provocar efectos adversos en los rifiones, asi como

cancer de vejiga.

A través de una tetradiazotacién con bencidina y acido naftilsulfénico se prepara el
colorante rojo Congo (figura 2.4), el cual es una sal de &cido naftilensulfénico 3,3"-(4,4"-
bifenilenbis (azo) bis (4amino) disddico; este colorante es un diazo-aniénico, el cual puede
afectar la transparencia y la solubilidad de oxigeno en los cuerpos de agua. Al ser producido
con bencidina lo hace un compuesto altamente toxico, puede provocar carcinogénesis
(fendbmenos que determinan la aparicion y desarrollo de un cancer), mutagénesis (Aparicion
de mutaciones), teratogénesis (sustancia, agente fisico u organismo capaz de provocar un
defecto congénito durante la gestacion del feto), dafios respiratorios, alergias y problemas

durante el embarazo. Cuando se metaboliza regresa a la molécula de bencidina.

A su vez, este colorante se clasifica como recalcitrante, ya que, por ser constituido por una
estructura muy estable quimicamente no es biodegradable, resiste al ataque de los
microorganismos o de cualquier mecanismo de degradacion (biolégico y/o quimico), es por
ello por lo que tiene la capacidad de acumularse en los organismos vivos causando

enfermedades y trastornos nocivos para los seres vivos (agua, 2012).

Figura 2.4. Estructura Quimica del colorante Rojo Congo.
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2.8 PROCESOS DE BIOREMEDIACION CON MICROALGAS

En los procesos de Biorremediacién se utilizan diversos microorganismos que tienen la
capacidad de incorporar contaminantes en sus procesos metabdlicos para después
utilizarlos como fuente de energia, todo esto sin afectar su actividad biolédgica.

Principalmente se utilizan organismos unicelulares como las microalgas, estas son capaces
de eliminar sustancias toxicas como: metales pesados, pesticidas, entre otros. Ademas,
son capaces de absorber grandes cantidades de CO; para liberar O, por medio de la
fotosintesis, este ayuda a degradar compuestos organicos generando biomasa que mas
adelante puede ser utilizada en sistemas de produccion de biocombustibles o en procesos
de agricultura. Generalmente los procesos de biorremediacion pueden tratar casi todos los
tipos de contaminacion causadas por la actividad humana, representa una alternativa
ecoldgica para disminuir el impacto negativo; por lo general se utilizan para tratar tres tipos

de contaminantes: hidrocarburos, metales pesados y colorantes (Castillo, 2005).

e Biorremediacién de hidrocarburos

Se utiliza para reducir o eliminar la contaminacién producida por el derrame de petréleo,

aceites, diésel y grasas de ecosistemas terrestres y acuaticos.

e Biorremediacién de metales pesados
Se aplica a través de tres métodos: biosorcion, precipitacién de metales y biolixiviacion,
todo esto para eliminar los metales contaminantes que afectan la calidad del agua y los
suelos.

e Biorremediacion de colorantes
Diferentes industrias, (textil, alimenticia, papel, entre otras), utilizan técnicas de coloracién

gue resultan contaminantes para el medio ambiente, es por ello, que esta técnica se basa

en utilizar microrganismos que absorban y degraden a los colorantes presentes en el agua.
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Las ventajas de utilizar procesos de biorremediacion son bastantes, entre ellas destacan:
- No producen desechos que contaminen su entorno.
- Requiere de poca energia para su aplicacién.
- Es una técnica economica.
- Puede funcionar como complemento de otras técnicas, o secuencialmente a ellas.

- No es invasiva ni dafiina con el medio ambiente. (Carrefio, et al. 2022)

2.8.1 MICROALGAS EMPLEADAS EN LOS PROCESOS DE BIORREMEDIACION

Las especies de microalgas mas utilizadas para los procesos de Biorremediacion son:
Scenedesmus sp

Arthrospira maxima

Chlorella, (Ch. vulgaris)

Tetraselmis spy

Pseudochlorella sp

Scenedesmus obliguus.

2.8.2 Microalga Chlorella vulgaris.

Chlorella vulgaris es un alga verde unicelular sin flagelo, regularmente posee una estructura
esférica con un diametro de 2 a 19 ym y por lo general se cultiva en agua dulce (figura 2.5).
Fue descubierta y estudiada en 1931 por el bioquimico Aleman Otto Heinrich Wartburg.
Tiene la capacidad de reproducirse con facilidad gracias a que Unicamente necesita de
Di6xido de carbono, agua, luz solar y pequefias cantidades de minerales para realizar su

proceso de fotosintesis.
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Figura 2.5. Microalga Chlorella vulgaris.

2.9. Legislacion ambiental para colorantes azoicos.

Como se menciond, los colorantes azoicos presentan una importante preocupacion en el
impacto ambiental debido a su dificultad para ser desintegrados. Es importante proteger al
ambiente y la salud de la poblacién a través de un control en el uso, manejo y destino de

los colorantes azoicos.

2.9.1 Normatividad Mexicana

En nuestro pais es escaza la normatividad que controla el destino de los colorantes azoicos
0 que regula la cantidad de colorante en los efluentes proveniente se las industrias;
principalmente de la industria textil. El colorante rojo Congo fue utilizado en México en la
época del Porfiriato, del afio 1877 a 1880 y de 1884 a 1911 (México, Porfiriato e Inicio de la
Revolucion Mexicana ), como colorante textil y actualmente, en algunos poblados aun es
empleado para tefiir prendas, ademas, es utilizado por diversos laboratorios como revelador
de tejidos, por esta razon, existe una preocupacion por eliminar este colorante de las aguas,
pues es altamente cancerigeno y su presencia en el agua provoca efectos adversos en los
ecosistemas (Cedillo, et al. 2006)



La secretaria de Medio Ambiente y Recursos Naturales (SEMARNAT) y la Comision
Nacional del agua (CONAGUA) son las dependencias encargadas de realizar las

regulaciones para preservar las aguas nacionales.
Las normas que regulan la contaminacion del agua en México son:

1. NOM-001-SEMARNAT-2021, Que establece los limites permisibles de
contaminantes en las descargas de aguas residuales en cuerpos receptores
propiedad de la nacion.

2. NOM-002-SEMARNAT-1996, Que establece los limites maximos permisibles de
contaminantes en las descargas de aguas residuales a los sistemas de
alcantarillado urbano o municipal.

3. NOM-003-SEMARNAT-1997, Que establece los limites maximos permisibles de
contaminantes para las aguas residuales tratadas que se rehisen en servicios al

publico.

Estas normas que regulan la descarga de efluentes industriales no contemplan el color
como un parametro a considerar en la contaminacién del agua, Unicamente fija condiciones

particulares como grasas o aceites.

En 1994, existié la gaceta ecologica de México, en la cual, se publicaban normas que
establecian los limites maximos permisibles de contaminantes en las descargas de aguas

residuales a cuerpos receptores provenientes de diferentes industrias como:

a) NOM-CCA-010-ECOL/1993 de la industrial del vidrio

b) NOM-CCA-016-ECOL/1993 de la industria de bebidas gaseosas

c) NOM-CCA-012-ECOL/1993 de la industria del hule

d) NOM-CCA-018-ECOL/1993 de la industria de laminacion, extrusion y estiraje de

cobre
Entre otras industrias, esta gaceta contenia 23 normas ecoldgicas (social, 1993).

La NOM-CCA-014-ECOL/1993 determinaba los limites maximos permitidos para la

industria textil, en la tabla 2.2 se presentan los valores enunciados por la norma.
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Tabla. 2.2. Parametros establecidos de 1993 a 1997 para la industria textil.

PROMEDIO DIARIO INSTANTANEO

pH (unidades de pH) 6-9 6-9

Demanda bioquimica de 100 120
oxigeno (mg/L)

Demanda quimica de 200 240
oxigeno (mg/L)

Sélidos sedimentados 1.0 1.2

(mg/L)
Grasas y aceites 20 30
Solidos suspendidos 100 120
totales (ml/L)

Cromo total (mg/L) 1.0 1.2

Sulfuros (mg/L) 0.2 0.4

Fenoles (mg/L) 0.1 0.2

Fuente: NOM-CCA-014-ECOL-1993. Diario Oficial de la Federacion, 18 de octubre de 1993 (vigencia
hasta el 7 de enero de 1997).

Sin embargo, en el afio 2003 se modificd la norma oficial mexicana NOM-001-SEMARNAT-
2021 en la cual se establece los limites maximos permisibles en aguas y bienes nacionales;
es la que actualmente esta vigente y se aplica en la industria textil. Los limites maximos
permisibles para contaminantes basicos se fijan de acuerdo con los responsables de los

efluentes.
2.9.1.1 Normatividad en otros paises

Alrededor del mundo con el impacto del cambio climatico y de la escasez del agua a causa
de diversos factores como la contaminacion, en diversos paises de Europa, Asia'y América
Latina, se han modificado las medidas ambientales, con ello surgio la implementacién de
nuevas normas que ayuden a regular el impacto de los contaminantes provenientes de las

industrias.

Un ejemplo es Santiago de Chile, este pais ha implementado nuevas medidas para tener

mas control de los contaminantes procedentes de las industrias, como, la expresiéon de un
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limite maximo permitido de metales contaminantes en el agua o, la reduccién de miligramos

de contaminantes al dia en las descargas de las industrias (Publicas, 1998).

Por otro lado, paises como Gran Bretafia, aplica la normativa ambiental EA (agencia
ambiental) y de la Agencia de Proteccién ambiental de Escocia (SEPTA), en las cuales,
desde 1997 la politica ambiental en el Reino Unido hasta 2021 exigia que ningln compuesto

quimico sintético puede ser descargado al ambiente marino (Economista, 2021).

Finalmente, algunos paises europeos y asiaticos han decidido restringir el uso de colorantes
azoicos que liberen aminas aromédticas, ya que, estas estdn consideradas como
cancerigenas; Alemania desde 1995 prohibié el uso de cualquier colorante que libere

alguna de las 20 aminas aroméaticas consideradas de alto riesgo (Europeo, 2008).

En la tabla 2.3 se muestran los parametros y sus valores permitidos para las descargas de

aguas residuales textiles de la industria en Alemania.

Tabla 2.3 Pardmetros y valores permisibles en Alemania 1996.

Parametro Valor
DFZ a 436nm (amarillo), m-1 7
DFZ a 525nm (rojo), m-1 5
DFZ a 620nm (azul), m-1 3
Demanda bioquimica de oxigeno (mg/L) 25
Demanda quimica de oxigeno (mg/L) 160
Compuestos organicos halogenados 0.5
(mg/L)
Compuestos aromaticos (Benceno, fenol, 01
entre otros) /mg/L)
Cromo, Cobre, Niquel para cada uno 0.5
Fosforo (mg/L) 2
Nitrogeno amoniacal 10

Ninguna sustancia como: transportadora, alquifenol, detergentes, arsénicos y mercurio.

Fuente: Federacion Alemana, 1996. DFZ: Valor de absorbancia.

28



CAPITULO 3
METODOLOGIA

CALIBRACION DE LOS EQUIPOS.

Para desarrollar correctamente los procesos (o0zonacién y biorremediacién) se calibraron

los equipos antes de utilizarlos.
a) ESPECTROFOTOMETRO UV/VIS, MODELO GENESYS 10S VIS

En una celda de vidrio se agregaron 2 mililitros de agua destilada, la cual fungia el papel de
blanco. Se meti6 al espectrofotometro y se midié la concentracién en tres ocasiones,

(haciendo que este valor fuera 0, para tener un valor de referencia).
b) OZONADOR

Antes de conectar el ozonador al reactor de contacto de burbuja, la manguera se depositd
en un vaso de precipitados con agua destilada, para tener mayor control de la presion y

para observar si el ozonador estaba pasando el oxigeno correctamente en su interior.

La metodologia del trabajo experimental consistié en las siguientes etapas:

DETERMINACION DE LA CURVA DE CALIBRACION Y LONGITUD DE ONDA
PARA EL COLORANTE ROJO CONGO.

La determinacioén de la concentracion del colorante (lecturas de absorbancia) se realizé por
el método fotométrico, en el cual, se relaciond la cantidad de luz absorbida con la ayuda de
un espectrofotometro UV/VIS, modelo GENESYS 10S VIS con la concentracion del analito,
(colorante Rojo Congo); de acuerdo con la bibliografia consultada, la longitud de onda se

fij6 en una maxima absorcion de 550nm.

Se establecio una curva de calibracion a partir de una concentracion stock de 500.0 mg/L

de colorante, para ello, se pesaron 0.25 g de reactivo solido Rojo Congo y se diluyeron en
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500 mL de agua destilada para obtener una disolucién de la cual se partié para realizar las
diluciones con un rango de concentraciones que van de 10 a 50 mg/L (tabla 3.1).

Tabla 3.1. Diluciones preparadas para realizar la curva de calibracion del colorante rojo Congo.

Matraz ~ Concentracion
aforado del colorante
de 25 mL (mg/L)

1 5
10
15
20
25
30
35
40
45
50

O O N| o O | WO N
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o

El colorante azoico Rojo Congo posee versatilidad de colores que se pueden generar
dependiendo de su caracter acido o basico; ya que, se vuelve rojo en presencia de base
(&lcalis) y azul cuando se expone a acidos, Figura 3.1, las diferentes tonalidades pudieran
tener condiciones diferentes, es asi como las diez diluciones se prepararon de igual manera
para una solucién acuosa a pH neutro (7.0), a pH acido (3.0) y finalmente a pH basico
(11.0).



Figura 3.1. Alicuotas de Rojo Congo. a) colorante a pH basico (11), b) colorante a pH acido

).

La metodologia anteriormente descrita se realizé por igual para los tres valores de pH

trabajados.

Il. TRATAMIENTO QUIMICO

El tratamiento de oxidacion quimica se realizd con el proceso de ozonacion; este proceso
se dividié en dos etapas, principalmente para comparar la eficiencia de reaccién del ozono

en dos vias: directa con ozono molecular e indirecta con el radical hidroxilo.

a) Ozonacion directa: Ozono molecular

El sistema de ozonacion se muestra en la figura 3.2 en donde la produccién de ozono se
llevd a cabo por un generador de ozono, en el cual, interactian las descargas eléctricas
silenciosas, que consiste en pasar oxigeno en forma gaseosa a través de dos electrodos
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separados por un dieléctrico y un hueco de descargas. Se aplica un voltaje a los electrodos,
causando que un electron fluya a través del hueco de descargas. Esos electrones
suministran la energia para disociar las moléculas de oxigeno, produciéndose asi la

formacién de ozono.

Figura 3.2. Generador de ozono.

Para realizar el primer ensayo, en un matraz aforado de 500.0 mL se prepar6 una solucién
acuosa de colorante Rojo Congo con una concentracion inicial de 172.305 mg/L y un pH
3.0. En un lavador de gases se afiadié 500.0 mL de Kl (yoduro de potasio) al 2% y se instal6
el sistema (Figura 3.2) para realizar el proceso de ozonacion. La presion de salida del
cilindro de oxigeno se fij6 en 24.0 psi; al ponerse en marcha el generador de ozono, la
oxidacion del colorante se realizo durante 20 minutos. Cada minuto se tomaron 10.0 mL de
colorante del reactor de contacto de burbuja con una pipeta graduada de 5.0 mL, hasta el

término de los 20 minutos.
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Figura 3.3. Conexion del equipo para realizar el proceso de ozonacion.

Al finalizar el proceso de oxidacion del colorante, del colector de gases se tomaron 3
muestras de 50 ml de la solucién de Kl y se vertieron en matraces de 250 ml, se les adicion6
5 ml de &cido sulfarico (H2SO4) 1N y se titularon con Tiosulfato de sodio (Na2S203) 0.1 N
para calcular el ozono residual del sistema. Finalmente, se realizé la lectura de la
absorbancia a las 20 muestras colectadas del reactor de contacto de burbuja en el que se
realizo la oxidacién del colorante, esto en un espectrofotometro UV-VIS, GENESYS 10S,

en una longitud de onda de 550nm.

Con los 20 valores de absorbancia obtenidos de las lecturas se determiné la concentracion
con la ecuacion de la linea obtenida en el apartado anterior, posteriormente también se

determiné el porcentaje de remocion.

Se realizaron 6 ensayos con oxidacion directa, con diferentes concentraciones en diversos

tiempos y pH, como se observa en la tabla 3.2:
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Tabla 3.2. Variables planteadas para el proceso con ozono molecular.

Colorante Tiempo de

sélido diluido contacto pH
(mg/L) (min)
250 10 3.37
200 30 3.16
150 20 3.37
125 30 3.05
100 20 3.34
100 30 3.37

b) Ozonacion indirecta: radical hidroxilo.

Para realizar el segundo ensayo, en un matraz aforado de 500.0 ml se preparé una solucién
acuosa de colorante Rojo Congo con una concentracion inicial de 149.661 mg/L y un pH
11. En un lavador de gases se afiadié 500.0 ml de Kl (yoduro de potasio) al 2% y se instald
el sistema (figura 3.3) para realizar el proceso de ozonacién bajo las mismas condiciones

que en el ensayo anterior.

En el proceso de oxidacién con radical hidroxilo se determin6 de igual forma el ozono

residual, la concentracion y el porcentaje de remocion.

Se realizaron 6 ensayos con oxidacion indirecta, con diferentes concentraciones en

diversos tiempos y pH, como se observa en la tabla 3.3:
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Tabla 3.3. Variables planteadas para el proceso con radical hidroxilo.

Tiempo
Colorante soélido de
diluido (mg/L) contacto PH
(min)
250 10 11.02
200 30 10.80
150 20 10.40
125 30 10.95
100 20 9.14
100 30 11.02

e Cantidad de ozono suministrado

El proceso de ozonacion se realiz6 en una columna empacada con anillos raschig, figura
3.4, la cual cumplié la funcién de un reactor de contacto de burbuja, se utilizé este tipo de
reactor porque dentro se pueden efectuar reacciones gas-liquido. Ademas, en los procesos
de ozonacion se utilizan porque se obtiene una maxima &rea superficial para realizar los
procesos, la confeccién de la columna permite recolectar rapidamente de su interior

muestras para un correcto analisis.

Figura 3.4. Reactor tubular vertical. a) ensayo a pH basico, b) ensayo a pH éacido.
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Para calcular la cantidad de ozono que fue suministrado a la columna se utilizaron tres
ajustes:

a) Primer ajuste:
El tanque de oxigeno presente en el laboratorio se encontraba en un minimo de contenido;
las condiciones para el primer ensayo se ajustaron en 24.0 PSI de presion, el manémetro
del tanque marcaba los 700.0 PSl y el generador de 0zono se ajust6 para realizar el proceso
en 5.0 voltios, este Ultimo parametro es automatico en el ozonizador.

b) Segundo ajuste:
El tanque se encontraba lleno, por ello, las condiciones de operacion cambiaron; para los
siguientes tres ensayos la presion en el tanque marcada por el manémetro fue de 2500.0
PSI, por lo tanto, la presion se ajusto a 14.0 PSl y el generador de ozono se encontraba
trabajando 4.5 voltios.

c) Tercer ajuste:
Finalmente, para los dos ensayos finales, el proceso se suspendié una semana debido a
trabajos en el laboratorio; al retomar las experimentaciones, el manémetro del tanque de
oxigeno se encontrd en 2000.0 PSI, la presion se ajust6 a 7.5 PSl y el generador de ozono
se encontraba en 5.0 voltios.
La concentracion del ozono en la solucion afecta directamente a la eficiencia del proceso;
una alta concentracién de ozono en la solucion aumenta la tasa de reaccién entre el ozono

y los contaminantes, lo que mejora la eficiencia de la eliminacion del colorante Rojo Congo.

. TRATAMIENTO BIOLOGICO

Se trabaj6é con un sistema de biorremediacion (figura 3.5), donde se realizaron ensayos

con la microalga Chlorella vulgaris.

Para realizar el primer ensayo se preparo la solucion. En un matraz aforado de 2000.0 mL
se agregaron los residuos del proceso realizado con ozono molecular (figura 3.6) con un

pH de 6.17 y una concentracion de 33.914 mg/L.

Se realiz6 el tratamiento biologico (biorremediacion) con el alga verde por el siguiente

procedimiento:

1. En un biorreactor de 1000 mL se agregaron 400 mL de residuos de colorante con

una concentracion de 33.914 mg/L y un pH 6.17; se rotulé como “testigo”.
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2. En un segundo biorreactor de 1000 mL se agregaron 0.5 g de biomasa de Chlorella
vulgaris, con un pH 9.27; se rotulé como “control de cultivo”.

3. Enun tercer biorreactor de 1000.0 mL se agregaron 1.50 g de biomasa de Chlorella
vulgaris, 400.0 mL de residuos de colorante y un pH 6.17; se rotulé como ensayo 1.

4. En un cuarto biorreactor de 1000.0 mL se agregd 1.00 g de biomasa de Chlorella
vulgaris y 400.0 mL de residuos de colorante y un pH 6.17; se rotul6 como ensayo
2.

5. En un quinto biorreactor de 1000.0 mL se agreg6 0.50 g de biomasa de Chlorella
vulgaris y 400.0 ml de residuos de colorante y un pH 6.17; se rotul6 como ensayo 3.

Los 5 biorreactores se conectaron a una bomba de aire MAXIMA-R HA806 para producir
aireacion y se les coloc6 una luz blanca led ADIR LIGHTING para ayudar en su proceso de
fotosintesis, este proceso se realiz6 durante 4 dias, la luz y el aire fueron suministrados las
24 horas del dia (Figura 3.6).

Figura 3.5 Orden de los biorreactores para el proceso de Biorremediacion.
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Figura 3.6. Etiqueta de datos utilizados para el primer ensayo de Biorremediacion.

Durante el tiempo que se realiz6 el bioensayo, cada 24 horas se realizé un monitoreo sobre
la remocién del colorante, para lo cual se tomaron 30.0 ml de solucién del tercer biorreactor,
se dividio y agreg6 en 3 tubos de ensaye de 10.0 ml, estos tubos se metieron en una
centrifuga SOLBAT C-40 durante 10 minutos a 3500 rpm (figura 3.7); este procedimiento
se repitié para el cuarto y quinto biorreactor; la solucién del biorreactor denominado “testigo”
no se introduce en la centrifuga ya que no hay interferencia alguna en la lectura de la
absorbancia; los tubos del biorreactor “control de cultivo” no se introducen en la centrifuga
esto se debe a que la microalga se asienta en el fondo y la lectura se puede hacer sin tener
alteracién. Finalmente, a cada tubo se le realizé la lectura de absorbancia en un
espectrofotbmetro UV-VIS, GENESYS 10S, para asi determinar la concentracion y al

mismo tiempo el porcentaje de remocion.
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Figura 3.7. Colorante rojo Congo al término de la centrifugacion, en el fondo se encuentra

sedimentada la microalga.

Debido a las condiciones de pH (9.0 a 11.30) con las cuales se trabaja la microalga Chlorella

vulgaris, se decidi6 realizar el proceso de biorremediacion con los residuos del proceso de

ozonaciéon con ozono molecular, en donde Unicamente se modificé la concentracion inicial

del colorante, esto se aprecia en la tabla 3.4:

Tabla 3.4. Concentraciones modificadas durante los bioensayos con pH acido.

Concentracioén

Frasco de
) alaque se

residuos . pH

ajusto el
(mg/L)
reactor (mg/L)

100 77.860 5.57
125 45.293 541
100 33.914 6.17

Para realizar el segundo ensayo se prepararon 2000.0 mL de colorante rojo Congo. En un
matraz aforado de 2000.0 mL se agregaron los residuos del proceso de ozonacion trabajado

con radicales hidroxilo (figura 3.8) con un pH de 10.40.
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Figura 3.8. Etiqueta de datos utilizados para el segundo ensayo de Biorremediacion.

El tratamiento por el método de Biorremediacion con la microalga Chlorella vulgaris se
realizé en las mismas condiciones que para el bioensayo a pH 3. Es decir, concentracion

de biomasa, volumen y tiempo de contacto; asi como controles del sistema.

Los 5 biorreactores se conectaron a una bomba de aire MAXIMA-R HA806 para producir
aireacion y se les coloc6 una luz blanca led ADIR LIGHTING para ayudar en su proceso de

fotosintesis (Figura 3.9).

Figura 3.9. Orden de los biorreactores para el proceso de Biorremediacion.

El proceso de biorremediacion con radicales hidroxilo se realizd6 bajo las mismas
condiciones que en el ensayo anterior. Este experimento solo se llevé a cabo una vez,
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debido a que, en la teoria, las condiciones éptimas para trabajar con microalga Chlorella
vulgaris es en un rango de pH entre 9.0 y 11.30; por ello, el resto de las experimentaciones

se realizaron con pH acido para identificar que sucedia con la microalga y el colorante.

Debido a que el quitosano fue utilizado durante la experimentacién para coagular/flocular a
la microalga Chlorella vulgaris, permitiendo separar los compuestos suspendidos y
disueltos del agua, facilitando asi pesar en seco al alga para poder agregarla a los
biorreactores, es que se analiz6 la influencia de este biopolimero durante la remocién del

colorante.

Para ello, en un biorreactor de 1000 mL se agregaron 400 mL de colorante rojo Congo con
una concentracion de 45.910 mg/L y un pH 9.49, ademas se agregaron 6 mL de Quitosano

al 10% de Acido acético.

El biorreactor se conect6é al sistema (figura 3.10), durante 4 dias se realiz6 la
experimentacion, en la cual se midié el pH y la concentracion del colorante dentro del

biorreactor con Quitosano.

Figura 3.10. Sistema de biorreactores para el proceso de Biorremediacién incluyendo el
biorreactor de Quitosano.
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CAPITULO 4
RESULTADOS

4.1 DETERMINACION DE LA CURVA DE CALIBRACION Y LONGITUD DE ONDA
PARA EL COLORANTE ROJO CONGO.

Se realiz6 un barrido para determinar la longitud de onda con la cual se trabajo, en la tabla
4.1, se muestran los valores obtenidos para calcular la curva de calibracion y la longitud de

onda con la cual se tuvo un mejor coeficiente de determinacion (0.999) figura 4.1.

Tabla 4.1. Datos para la curva patrén de colorante Rojo Congo.

Concentracién de  Colorante Rojo Primera Segunda Tercera Promedio (A)
alicuota mg/L Congo (mL)  medicién (A)  medicién (A)  medicién (A)
0 0.700 0.200 0.207 0.207 0.204
15 0.750 0.279 0.281 0.281 0.280
30 1.500 0.574 0.575 0.575 0.575
45 2.25 0.83 0.84 0.83 0.83
60 3.00 1.90 1.09 1.09 1.09
75 3.75 1.38 1.38 1.38 1.38
90 4.50 1.624 1.63 1.63 1.63
105 5.25 1.92 1.92 1.92 1.92
120 6.00 2.14 2.16 2.16 2.15
135 6.75 2.38 2.39 2.38 2.38
150 7.50 2.61 2.61 2.61 2.61
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Figura 4.1. Curva patrén del colorante Rojo Congo

4.1.1 Influencia de la concentracion y el pH en el célculo de longitud de onda.

Al observar el comportamiento de la figura 4.1, notamos que la concentracion es

directamente proporcional a la absorbancia.

La concentracion de la muestra afecta la cantidad de luz absorbida; cuando tenemos una
concentracion alta, la absorbancia se satura en diversos valores de longitud de onda, con
lo cual es mas dificil tener una cuantificacién del valor. Por otro lado, las concentraciones
mas bajas no son detectadas por el espectrofotometro Uv-Vis, provocando datos erréneos

y al mismo tiempo inexactitud en el valor de la longitud de onda.

La medicion de pH de una solucion afecta directamente al valor de absorbancia al hacer la
lectura en el espectrofotdbmetro Uv-Vis; generalmente, a mayor pH se producen cambios en
la forma o posicién de la banda de absorcion del colorante, por lo cual, se percibe una
tonalidad diferente en cada valor de lectura (tabla 4.2) y, por lo tanto, una variacién en el

valor de la concentracion.

4.1.2 Eleccion de longitud de onda correcto

Experimentalmente, se puede observar que el colorante rojo Congo a diferentes valores de

pH adquiere tonalidades diversas; con un pH &cido la tonalidad es azul-morado, cuando se
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trabaja a pH neutro la tonalidad es naranja y con un pH basico es rojo; por esta razon es
importante determinar la longitud de onda para cada tipo de ensayo. Cuando se utilizan
tonalidades rojas en colorantes, la longitud de onda abarca los 645-700 nm; al trabajar con
tonalidades naranjas nos encontramos entre 587-597 nm; finalmente, al utilizar tonos

azules, la longitud de onda abarca los 446-500 nm (César, 2012).

Se desarrollaron los barridos de longitud de onda para acotar el rango establecido que es
de 446 a 700 nm.

Tristan (2012) en su trabajo sefala que para trabajar el colorante Rojo Congo a un pH 2, la
longitud de onda que se debe utilizar es de A=570 y para un pH 4 la longitud de onda debe
ser de A=562.

Enlatabla 4.3 se observan las longitudes de onda con las que se trabajaron y cuales fueron

las aceptables de acuerdo con su coeficiente de determinacion.

Tabla 4.3. Valores de longitud de onda para el colorante Rojo Congo.

pH A
2 570
3 566
4 562
6 554
7 550
8 546
9 542

10 538

Se realizaron ensayos con valor de pH 3.07, 7.0y 9.01 (tabla 4.4), cada uno con la longitud
de onda correspondiente a las condiciones que requeria; sin embargo, los resultados

arrojan que para los tres valores de pH la longitud de onda correcta fue de 550 nm.

Debido a que se obtuvo un coeficiente de determinacién para cada experimento de
R?=0.999, (figura 4.3), lo cual indica que la variacion de respuesta de la variable
dependiente (absorbancia) es proporcional a la variable independiente (concentracién) en

el modelo de regresion lineal.
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Tabla 4.4. Valores de absorbancia utilizados para realizar la curva de calibracion del colorante

rojo Congo.

VALORES DE ABSORBANCIA

Concentracion de

alicuota [mgiL] Acido Neutro Basico
50 1.057 0.874 0.888
45 0.957 0.793 0.819
40 0.853 0.704 0.724
35 0.773 0.621 0.634
30 0.640 0.534 0.546
25 0.551 0.451 0.461
20 0.429 0.364 0.385
15 0.328 0.273 0.270
10 0.222 0.187 0.188
5 0.109 0.093 0.094
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Figura 4.3. Coeficientes de determinacion del colorante Rojo Congo para pH acido, neutro y
basico.

4.2. TRATAMIENTO QUIMICO

La configuracion electrénica del ozono ayuda a que al disociarse en agua pueda tener

diferentes tipos de reacciones, las cuales lo llevan a la formacién de radicales libres.

Cuando se habla de procesos que se realizan con 0zono, se puede pensar en la formacién
de reacciones directas e indirectas; en una reaccion directa la molécula de ozono
reacciona con especies quimicas presentes en la muestra, mientras que una reaccion
indirecta es la que se realiza con el radical hidroxilo, los cuales se forman por la
descomposicién del ozono en las reacciones directas. Es asi como las reacciones directas

del ozono son el paso inicial hacia las reacciones indirectas.
e Reacciones directas:
203+ HO>2HO +20;+HO"

O3+ HO> > HO +2 0>
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e Reacciones indirectas:
HO + HO» = H,O + O
RH + HO'+ H,O - ROH + H30*

El colorante rojo Congo actia como un ligando para formar complejos con moléculas
cargadas negativamente; su estructura molecular es planar (tipo de geometria molecular
con un atomo en el centro y tres &tomos en las esquinas de un triangulo, llamados atomos
periféricos, todos ellos en el mismo plano) y un grupo funcional carboxilo lo cual le permite
unirse a otros compuestos mediante enlaces de hidrégeno y fuerzas de Van Der Waals
(Marcano, 2018).

Para determinar si la eliminacion del colorante era suficiente al introducirla al reactor, se
modificaron diversas variables al momento de experimentar; permitiendo identificar el
cambio en la tonalidad del colorante debido a la concentracién y el pH; asi como los

parametros de ajuste para realizar el proceso de ozonacion en condiciones Optimas.

A continuacion, se describen las variables que se modificaron en este experimento:

a) Concentracion de ozono: cantidad de ozono disuelto en el agua durante el
proceso.

b) pH: nivel de acidez o alcalinidad del agua tratada, la cual se ajusta para optimizar
la efectividad del proceso de ozonacion.

c) Temperatura: puede ser determinante en la velocidad de reaccion a la que se lleva
a cabo la reaccion.

d) Tiempo de contacto: es modificado para tener mayor eficiencia en el proceso,
determina el tiempo en que el agua tratada esta en contacto con el ozono dentro del
reactor de contacto de burbuja.

e) Concentracién: indica si se forman subproductos téxicos cuando la concentracion

del compuesto organico es desconocida.

Para entender el comportamiento del colorante, en la figura 4.2 se observa la
degradacion del colorante, como se mencioné en el parrafo anterior, la concentracion
del colorante es proporcional al pH y por tanto a la tonalidad de este; al tomar el ensayo

de ozonacion con radicales hidroxilo, pH 7.00 y un tiempo de contacto de 10 minutos,
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se puede observar la escala de tonalidades que el colorante adquiere durante la
oxidacion de este.

Tabla 4.2. Degradacion del colorante en el proceso de ozonacién con radicales hidroxilo
a lo largo de 10 minutos de reaccion, con valores diferentes de pH y concentracion.

Numero de Concentracién pH
ensayo (mg/L)
0 215.063 11.02
1 206.385 11.02
2 199.201 11.02
3 189.316 11.01
4 179.374 11.01
5 167.879 11.00
6 155.580 11.00
7 146.960 10.96
8 137.477 10.96
9 127.305 10.70
10 90.868 10.54

Figura 4.2. Degradacion del colorante durante 10 minutos de reaccion.



4.2.1. Produccién de Ozono molecular y Radicales Hidroxilo

El proceso de ozonacion con 0zono molecular no es un proceso que se encuentre a pH
acido o basico, esto porque no libera protones (H*) ni hidroxilos (OH") (Pefia, 2018), debido
a gue en el proceso de ozonacion una de las variables con mayor importancia es el pH, es
importante ajustar dicho valor; ademas, la concentracién de ozono debe ser controlada ya
gue una sobredosis puede causar la formacién de subproductos téxicos y reducir la

eficiencia del tratamiento (Cortinas de Nava, 2003).

El ozono es capaz de oxidar los grupos funcionales presentes en el colorante Rojo Congo,
como los grupos aminos y azoicos, lo cual lleva a la formacién de productos de oxidacion,
estos productos finales son menos téxicos y mas faciles de degradar que el colorante

original, lo cual los hace menos probleméticos para el medio ambiente.
La reaccion que se genera dentro del reactor de contacto de burbuja se expresa como:
O3 + Ca2H22NeNa206S, -> PRODUCTOS DE OXIDACION + CO; + H.0

En la reaccion anterior, los productos derivados de la oxidacién que se forman a través del

proceso de ozonacién del colorante rojo Congo pueden ser:

e Acido acético CH;COOH
[ ACidO citrico C6H807
e Acido oxalico C,H,04

e Acido tartarico C4HsOs

El proceso de ozonacion se dividid en dos partes, ensayo con ozono molecular y ensayo
con radical hidroxilo.

El ensayo de ozonacién con ozono molecular se realiz6 con pH &acido, para ello, la
produccion de ozono se realizé in situ.

Por otro lado, el ensayo de ozonacién con radicales hidroxilo se realiz6 con pH basico, para
ello, la produccion de los radicales se realiz6 a través de un proceso conocido como
“proceso de oxigeno activado”, en este se inyectd ozono en el agua, asi, los radicales
hidroxilo atacaron y degradaron al colorante y a los contaminantes organicos presentes en
el agua produciendo subproductos menos toxicos.

Para evitar la formacion de los productos de oxidacion antes mencionados, es necesario

encontrar las condiciones Optimas de operacion para este colorante.

49



Por este motivo, se hizo la cuantificacion de la produccion, el flujo y los residuos de ozono

presentes en la columna y por tanto a lo largo de la experimentacion.
e Cuantificacion de la cantidad de ozono suministrado a la columna
Las variables calculadas estan definidas por:

1. Produccién de ozono:

Formula 1.
03(g) =V, * N * E x PMO;
En donde:

V1: Mililitros de tiosulfato de sodio gastado en la titulacién.
N: Normalidad del tiosulfato de sodio
E: estequiometria de la reaccion.

PMOs: Peso molecular de la molécula de ozono.

2. Residuo de ozono (figura 4.4):
Férmula 2.

03(9)
~ t (min)

En donde:

Os: Ozono producido.

t: tiempo de contacto establecido para el proceso de ozonacion.

3. Flujo de ozono a lo largo del reactor de contacto de burbuja.

Férmula 3.

Qo (mg/h)

F,(mg/min) = £ (min)
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En donde:

Qo: Concentracion de ozono que entra al reactor por hora.

t: Tiempo de residencia.

NOTA: el célculo de la concentracion de ozono es importante para desarrollar la
estequiometria de las reacciones gque se realizan en el sistema y asi calcular la produccion

de ozono y el ozono residual durante la oxidacién del colorante tabla 4.5.

Tabla 4.5. Valores calculados para la produccion de ozono y ozono residual durante la oxidacion
del colorante en los 12 ensayos.

NUumero de  Tiempo Tipo de O3 O3z Residual  Concentracion
ensayo de ensayo producido (mQg) O3 (mg/L)
contacto (mg)
[min]
10 0z0no 2720.00 272.00 113.33
1 molecular
radicales
10 hidroxilo 400.00 40.00 16.66
30 0z0no 1760.00 58.66 73.33
5 molecular
radicales
30 hidroxilo 1200.00 40.00 50.00
20 0z0no 3120.00 156.00 130.00
3 molecular
radicales
20 hidroxilo 880.00 44.00 36.66
30 0z0no 1120.00 37.33 46.66
4 molecular
radicales
30 hidroxilo 800.00 26.66 33.33
20 0z0no 1360.00 68.00 56.66
5 molecular
20 radicales 640.00 32.00 26.66
hidroxilo
30 0zono 2400.00 80.00 100.00
6 molecular
30 radicales 720.00 24.00 30.00
hidroxilo
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Figura 4.4. Trampa de gas (yoduro) para ozono residual.

Como se registra en la tabla 4.5, la cantidad de ozono suministrado al reactor de contacto
de burbuja es proporcional a la cantidad de colorante disuelto en el agua y del pH que la
solucién contenga.

De acuerdo con los resultados se puede mencionar que, cuando se trabaja con ozono
molecular (pH &cido) la produccion de ozono es mucho menor que al trabajar con radical
hidroxilo (pH basico); esto es asi, principalmente porque en un ambiente basico se generan
mas radicales hidroxilo los cuales reaccionan y provocan una demanda mayor de 0zono;
ademas, el oxigeno es mas soluble en agua con pH &cido que en agua con un pH basico,
de esta manera, existe mas oxigeno disponible para reaccionar con los radicales libres y
formar ozono. Finalmente, que el ozono sea mayor en el proceso con ozono molecular
puede deberse a una mayor capacidad de oxidacién, el pH acido aumenta la capacidad de
oxidacion del ozono (Patifio, 2011). Al mismo tiempo, el flujo de ozono calculado es muy
préximo al valor que reportan los manuales de ozonadores, estos informan que se generan
2 g/h de ozono, en la tabla 4.6 se reportan los valores del flujo de ozono que se calcularon

bajo estas concentraciones de colorante.
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Tabla 4.6. Valores reportados del flujo de ozono que pasa por el ozonador.

Numero de  Tiempo Tipo de Flujo de O3
ensayo de ensayo (g/h)
contacto
[min]
0 2
10 hidroxilo 0.30
e
30 hidroxilo 0.14
oD s O
20 hidroxilo 0.16
T
30 hidroxilo 0.06
.
20 hidroxilo 0.22
o mems O
30 hidroxilo 0.06

El pH es un factor importante que afecta este proceso, ya que, teéricamente los sistemas
de ozonacion son mas eficientes en medios acidos, debido a que una mayor acidez
favorece la formacién de radicales hidroxilo que son altamente reactivos. Se ha demostrado
que el rango 6ptimo de pH para la ozonacién se encuentra entre 4.5 y 8. Sin embargo, un
pH muy bajo puede inhibir la reaccion de ozonacién, mientras que un pH alto puede

provocar la formaciéon de compuestos organicos clorados y una reduccién en la eficiencia

del tratamiento (Pefia, 2011).

Para comparar los trabajos realizados con colorante rojo Congo con los datos obtenidos en
esta experimentacion es que se mide el grado de acidez y alcalinidad de la solucién de

colorante trabajada, para esto, fue necesario ajustar y medir el valor del pH antes, durante

y al final de realizar los procesos de ozonacion.
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Tristdn (2012) sefiala que el pH con el cual se debe trabaja el colorante rojo Congo es en
un rango de 5.0 a 8.0, cuando la temperatura es ambiente.

Quimicamente, la descomposicion del ozono en el agua se encuentra en un pH de 6.2 a
7.2 y el pH del colorante rojo Congo esta en un intervalo de 3.0 a 5.2 cuando la industria
textil utiliza tonos rojizos. Los procesos de oxidacion avanzada son utilizados por el grado
de oxidacion de las especies que se utilizan para tratar al agua; por esta razén, en la técnica
de ozonacién el pH al que se ajusta el proceso oscila entre 6.0 y 8.0.

Al comparar los valores de pH y las condiciones reportados por Tristan Alejandra (pH 5.0 a

8.0) con las condiciones con las cuales se trabajo en estos experimentos, se interpreta que:

e En el proceso de ozonacion con radicales libres el pH mas adecuado para trabajar
esentre 9.0y 12.0
e Para el proceso de ozonacion con ozono molecular el pH mas adecuado para

trabajar es entre 3.0y 5.0

En donde resulta que el porcentaje de remocion es mas alto; en la tabla 4.7 se presentan
los valores de pH y el porcentaje de remocion que se obtuvo, resaltando los resultados més

favorables.
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Tabla 4.7. Valores de pH y porcentaje de remocion obtenidos en los experimentos.

) » % de
Namero de _ Concentracion »
pH medido _ remocion
ensayo final (mg/L) _
obtenido
_ 3.37 80.351 53.367
Primero
10.40 18.799 87.439
3.34 68.052 36.952
Segundo
9.14 13.914 86.023
3.37 183.052 21.026
Tercero
11.02 90.868 57.748
3.37 33.511 65.962
Cuarto
11.02 5.006 94.892
_ 3.05 44.144 61.170
Quinto
10.95 9.603 89.768
3.16 120.351 41.409
Sexto
10.80 76.155 57.652

Se identificé que al tener soluciones con diferentes valores de pH, la coloracion (figura 4.4)
y el comportamiento del ozono se ve modificado; al trabajar con ozono molecular, este se
caracteriz6 por ser altamente selectivo, esto depende en gran medida porque el ozono es
poco soluble en agua y por su poder oxidativo no es capaz de adherirse a las sustancias
por completo; en cuanto a los radicales hidroxilo, son la mejor opcién para trabajar, se
caracterizan por ser especies quimicas capaces de tener una existencia independiente que
contienen uno 0 mas electrones sin aparear, (electrones solos en sus orbitales), haciendo
que la necesidad de aparearse sea la base para tener una gran reactividad, se reconoce
asi que estos radicales libres no discriminan a las moléculas con las que reaccionan, en tal
caso, la bencidina puede tomar los electrones que estén disponibles en los radicales

hidroxilo y asi hacer més eficiente el proceso de ozonacién (Calderén et al, 2000).
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Figura 4.5. Tonalidades del colorante. a) colorante a pH basico, b) colorante a pH neutro, y c)
colorante a pH acido.

4.2.2.1. Temperatura

El ozono es una sustancia que bajo diversas condiciones actia como liquido o como gas.
Cuando es sometido a bajas temperaturas, (se enfrian a -100 °C o menos), se transforma
en un liquido criogénico, lo cual puede ser peligroso si ho se manipula con precaucion; el
oxigeno criogénico puede reaccionar de forma explosiva con los materiales organicos.
Cuando se aumenta la temperatura del ozono a mas de 50 °C disminuye su solubilidad en
el agua y es mucho menos estable, una temperatura alta provoca que la vida media del
0zono sea muy corta, haciendo que se descomponga en segundos en el ambiente donde
se encuentra. Por lo anterior, el proceso de ozonacién se realiz6 en condiciones

ambientales (25°C y 1 atmésfera) de forma segura (Chicén, 2004).

4.2.3 Primer experimento

e Tiempo de contacto

En las plantas de tratamiento de agua residual hay un factor importante, el cual esta
relacionado con la eficiencia de remocion de cualquier tipo de sustancia, este es
denominado “tiempo de contacto”. Este tiempo es la duracion que requiere el fluido para
mantenerse a lo largo del reactor durante el bombeo del ozono; es asi, que el tiempo de

contacto es parte fundamental del proceso de ozonacion.

Técnicamente, el tiempo de contacto en que un ozonador debe trabajar depende del tipo

de generador de ozono, un ozonador industrial se mantiene encendido de 5 a 20 minutos,
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mientras que, un ozonador sencillo se mantiene encendido de 20 a 40 minutos (Kleen,
2019)

Al inicio del primer experimento se observé el comportamiento del colorante cuando esta
dentro del rector por un tiempo pequefio de reaccion, (para ozonacion, el parametro de

tiempo de 10 minutos se considera tiempo pequefio).

Como se puede observar en la tabla 4.8, se llevaron a cabo seis ensayos con radicales
hidroxilo y seis ensayos con ozono molecular. En estos, se modificé el tiempo de contacto
que tuvo el colorante dentro del reactor de contacto de burbuja, asi como el pH de la
solucion acuosa de colorante y la concentracion inicial con la cual se prepar6 el colorante

que se introdujo al proceso de ozonacion.
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Tabla 4.8. Propuesta en el tiempo de contacto en el proceso de ozonacion.

] Concentracion Concentracion
Ndmero de ) Tiempo de o ]
Tipo de ensayo ) inicial del final del colorante
ensayo contacto (min)
colorante (mg/L) (mg/L)
Ozono
231.78 183.05
molecular
1 : 10
Radical
_ _ 215.06 90.86
hidroxilo
Ozono
172.30 80.35
molecular
2 : 20
Radical
_ _ 149.66 18.79
hidroxilo
Ozono
107.93 68.05
molecular
3 : 20
Radical
_ _ 99.54 13.91
hidroxilo
Ozono
98.45 33.51
A molecular 30
Radical
_ _ 97.99 5.00
hidroxilo
Ozono
113.68 44.14
. molecular 30
Radical
_ . 93.85 9.60
hidroxilo
Ozono
205.40 120.35
5 molecular 30
Radical
_ _ 179.83 76.15
hidroxilo

Enlafigura 4.6, se analiza el primer ensayo con ozono molecular y con radicales hidroxilo;
en esta se observa que un tiempo de contacto de 10 minutos, remueve al colorante, sin
embargo, no es suficiente tiempo para lograr una remocion completa del colorante a una

concentracion de 250 mg/L de colorante en el agua.

58



La lectura de valores arrojados por el espectrofotometro muestra que el cambio de un
minuto a otro es casi minimo; en el ensayo con ozono molecular se remueve menos
colorante en comparacion con el ensayo con radicales hidroxilo, esto porque el medio
acuoso en el que se esta desarrollando la oxidacién es adecuado para la proliferacion de

radicales hidroxilo.

El ensayo con ozono molecular muestra un porcentaje de remocion de 21% y el ensayo con
radical hidroxilo tiene un porcentaje de remocion del 57%. Para considerar un proceso de
ozonacion eficiente, se requiere que la eliminacion del colorante sobre pase el 65% de
remocién, demostrando asi, que trabajar concentraciones altas a un tiempo de contacto
relativamente corto, no dara los resultados esperados, dejando en claro que la

contaminacion del agua sigue estando presente.

250mg/L 10 minutos

yp_ -
250.000 T
200.000
150.000

100.000 Ozono Molecular

Concentracion

50.000

1 2

Radical Hidroxilo (OH®)
0.000

m Ozono Molecular  m Radical Hidroxilo (OH®)

Figura 4.6. comparacion de los ensayos con ozono molecular (Co= 232 mg/L y Cf=183 mg/L)
y radical hidroxilo (OH®) (Co= 215 mg/L y Cf= 91 mg/L).

e Concentracién y Porcentaje de remocion

La Industria textil utiliza una concentracién aproximada de 30-60 g/L de colorante para tefir
1 kilogramo de ropa, ademas de 70 a 150L de agua. En el caso del colorante rojo Congo,
el cual no necesita un mordiente para adherirse por completo a la tela, solo requiere de 20-
45 g/L de colorante para tefiir 1 kilogramo de ropa, asi como de 55 a 130L de agua

(Secretaria de economia, 2015).
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Para realizar las experimentaciones a nivel laboratorio, la solucion con la concentracion
mas alta fue con 250mg/L de este colorante, en proporcion, una doceava parte de lo que

se apresta en la industria de la moda.

Tabla 4.9. valores registrados del primer en ensayo del proceso de ozonacion.

_ Concentracion inicial Concentracion final y
Tipo de ensayo % de remocion
(mg/L) (mg/L)
Ozono molecular 231.787 183.052 21.026
Radical hidroxilo 215.063 90.868 57.748

En el primer experimento, en la tabla 4.9. se observa que en ambos ensayos la cantidad
de colorante disminuye conforme el tiempo avanza, por lo tanto, la concentracion y el tiempo

de contacto estan estrechamente relacionados.

La pérdida de colorante que se observa al pasar de 250 mg a 215 mg y 231 mg puede estar
relacionada a la cantidad de agua destilada con la cual se preparé la solucién; los
instrumentos utilizados para la medicion de volumen, como los matraces aforados y los
vasos de precipitados, tenian un error de + 5; se utilizaron materiales graduados y aforados
para medir con precision el volumen del liquido que se debia utilizar, esto con el fin de no

tener pérdidas significativas.

En consecuencia, el porcentaje de remocion es mayor con radicales hidroxilo que, con
ozono molecular, debido a que, los radicales hidroxilo son mucho mas reactivos y por tanto
tienen una mayor capacidad para oxidar al colorante. Ademas, los radicales hidroxilo tienen
una vida util corta (Pifia, 2007), lo que significa que reaccionan inmediatamente al ser
generados, el ozono puede permanecer en el agua por mas tiempo retardando el tiempo

de reaccion entre este y el colorante.
4.2.4 Segundo experimento

. Tiempo de contacto

Al no obtener una eficiencia superior a 65% con el ensayo de ozonacion en un tiempo de
contacto de 10 minutos, se decidié modificar este tiempo. La variable del tiempo al realizar
la oxidacién del colorante se realiz6 en intervalos de 20 minutos para el segundo y tercer
ensayo, principalmente porque el tiempo recomendado para realizar el proceso de

eliminacion de contaminantes es de 20 a 40 minutos. La solucién acuosa de colorante rojo
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Congo se introdujo en el reactor para realizar el proceso de ozonacién y cada minuto

durante 20 minutos se tomo6 una muestra para su analisis.

150mg/L 20 minutos

y

200.000
- -
0 150.000 y
&
‘S 100.000
§ Ozono molecular
8 50.000 .’ . . .

[ ] Radical Hidroxilo (OH®)
0.000

1 2

®m Ozono molecular  m Radical Hidroxilo (OH®)

Figura 4.6. Segundo ensayo del proceso de ozonacion con ozono molecular (Co= 158.305
mg/L y Cf=80.351 mg/L) y radical hidroxilo (OH®) (Co= 149.661 mg/L y Cf=18.799 mg/L).

En la figura anterior se observan los resultados obtenidos del segundo ensayo, un tiempo
de contacto medio como lo fueron los 20 minutos es suficiente tiempo para remover una
concentracion alta (150 mg/L) de colorante en el agua. Sin embargo, ain se observan trazas
de este, que, si no son eliminadas, mas adelante puede contribuir a la contaminacién del

ambiente.

Es asi como, un tiempo de contacto de 20 minutos es adecuado para la remocién del
colorante y los compuestos que continGan en el agua definitivamente podrian ser removidos

por medio de un segundo tratamiento.

. Concentracion y Porcentaje de remocién

Como se analizd en el primer experimento, el tiempo de contacto tiene influencia en el

porcentaje de remocién del colorante.
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Tabla 4.10. valores registrados del segundo en ensayo del proceso de ozonacion.

) Tiempo de Concentracioén inicial Concentracion final )
Tipo de ensayo _ % de remocion
contacto (min) (mg/L) (mg/L)
Ozono
158.305 80.351 53.367
molecular
, 20
Radical
o 149.661 18.799 87.439
hidroxilo

En la tabla 4.10 con los datos obtenidos se puede inferir que entre mayor es el tiempo de

contacto y menor es la concentracion del colorante, mayor es el porcentaje de remocion.

La eliminacion del colorante en ambos ensayos es favorable, sin embargo, el porcentaje de

remocion con el radical hidroxilo supera el 65% de eliminacién del colorante.

Al comparar este experimento con el primero podemos observar que una menor

concentracion de colorante tiene una mayor efectividad en la eliminacion del colorante.
4.2.5 Tercer experimento

. Tiempo de contacto

Al comprobar que un tiempo de contacto de 20 minutos elimina al 50% de colorante del
agua, en el tercer experimento Unicamente se modificd la concentracion del colorante al

inicio del proceso de ozonacidn; en este, se utilizaron 100 mg/L de colorante, figura 4.7.
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100mg/L 20 minutos
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Figura 4.7. Tercer ensayo del proceso de ozonacién con ozono molecular (Co= 107.937
mg/L y Cf=68.052 mg/L) y radical hidroxilo (OH®) (Co= 99.546 mg/L y Cf= 13.914 mg/L).

. Concentracion y Porcentaje de remocion

Tabla 4.11. valores registrados del tercer en ensayo del proceso de ozonacion.

i Concentracion inicial Concentracion final )
Tipo de ensayo % de remocion
(mg/L) (mg/L)
Ozono molecular 107.937 68.052 36.952
Radical hidroxilo 99.546 13.914 86.023

Como se observa en la tabla 4.11 la diferencia en la remocion del colorante es muy
evidente; por un lado, tenemos la remocién con ozono molecular en la que, aunque la
concentracion inicial es muy baja, la remocidn del colorante estuvo muy cerca de alcanzar
el 50% de remocidn. Y por el otro se observa la remocion del colorante con radical hidroxilo
super6 el 65% de remocién establecido (Aguilar et al, 2018) para considerarse como un

buen ensayo.

Cuando se pesa el colorante se espera que la concentracion de la disolucion inicial sea la
misma o cercana a la cantidad medida, en este experimento 100 mg, sin embargo, al
instante de preparar la solucién, la porcién que se reparte para realizar el ensayo con 0zono
molecular present6 un aumento de 7.937 unidades, lo cual significa que se agregd mas

solucién para este proceso que para el ensayo con radicales hidroxilo; ademas, se le agregé
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a cada muestra 3 mL de &cido o base para equilibrar el pH con el que se necesitaba trabajar,

esto provoco que la concentracion se viera afectada.

El 86% de remocién del ensayo con radical hidroxilo es el segundo mejor ensayo que se

obtuvo dentro de los 6 procesos de ozonacién con radicales hidroxilo.

Si se compara el segundo experimento con el tercer experimento, aunque ambos ensayos
se sometieron al mismo tiempo de contacto (20 minutos) y la concentracién Unicamente se
disminuyd en 50 miligramos, se puede determinar que, entre mayor es la concentracion del
colorante, mayor es el tiempo de contacto que debe estar dentro del reactor, ya que, hay

una diferencia significativa en los porcentajes de remocion del colorante.
4.2.6 Cuarto experimento

. Tiempo de contacto

Como se observo, con un tiempo de contacto de 20 minutos se obtuvo un mejor porcentaje
de remocion en comparacion con un tiempo de contacto de diez minutos; con la finalidad
de comparar si hay una mejor remociéon aumentando el tiempo de contacto, se decidio
observar este comportamiento realizando los siguientes ensayos a un tiempo de contacto

de 30 minutos.

Se realizaron tres ensayos del proceso de ozonacion en un tiempo de 30 minutos, la
solucion acuosa de colorante rojo Congo se sometié al proceso de ozonacién con estas
condiciones para determinar la eficiencia del proceso determinando el porcentaje de

remocion.
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Figura 4.8. Cuarto ensayo del proceso de ozonacién con ozono molecular (Co=
205.408 mg/L y Cf=120.351 mg/L) y radical hidroxilo (OH°®) (Co= 179.833 mg/L y Cf= 76.155
mg/L).

En la figura 4.8 se analiza el cuarto ensayo, aqui, se observa que un tiempo de contacto
de 30 minutos es un tiempo adecuado para remover una concentraciéon de 200 mg/L de

colorante en el agua.

Un tiempo de contacto de 30 minutos remueve al colorante de forma muy positiva y
eficiente, la remocion del colorante en el ensayo con radicales hidroxilo sigue siendo la
mejor opcion; los tres ensayos cumplen con el objetivo, limpian el agua dejando residuos

menos téxicos dentro del parametro establecido.

. Concentracion

Tabla 4.12. valores registrados del tercer en ensayo del proceso de ozonacion.

) Concentracion inicial Concentracion final )
Tipo de ensayo % de remocion
(mg/L) (mg/L)
Ozono molecular 205.408 120.351 41.409
Radical hidroxilo 179.833 76.155 57.652

En la tabla anterior, se puede notar la diferencia entre el ensayo con ozono molecular y con
radical hidroxilo, aunque ambos ensayos son buenos para remover al colorante del agua,
el porcentaje de remocién del ensayo con radical hidroxilo sigue demostrando ser el mejor

ensayo.
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De los tres ensayos llevados a cabo en un tiempo de contacto de 30 minutos, este es el
que arroja porcentajes de remocion con eficiencia menor, demostrando asi que entre mayor
sea la concentracion del colorante, mayor es el tiempo de contacto en que se debe llevar a
cabo la reaccion de oxidacion de este. Si se compara este experimento con los tres
anteriores, podemos observar que la concentracion es un factor importante al eliminar

compuestos orgéanicos del agua.
4.2.7 Quinto experimento

e Tiempo de contacto

125mg/L 30 minutos

y
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Figura 4.9. Quinto ensayo del proceso de ozonacion con ozono molecular-(Co= 113.684 mg/L
y Cf=44.144 mg/L) y radical hidroxilo (Co= 93.856 mg/L y Cf=9.603 mg/L).

En la figura anterior, se analiza la remocién del colorante en el quinto experimento,
siguiendo con el tiempo de contacto de 30 minutos, pero, reduciendo la concentracion inicial

del colorante; resultando aun mas favorable la remocién con el radical hidroxilo.

e Concentracion

Tabla 4.13. valores registrados del tercer en ensayo del proceso de ozonacion.

) Concentracion inicial Concentracion final )
Tipo de ensayo % de remocion
(mgiL) (mgiL)
Ozono molecular 113.684 44.144 61.170
Radical hidroxilo 93.856 9.603 89.768
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En la tabla anterior, el porcentaje de remocion para el ensayo con 0zono molecular presenta
un valor favorable, aproximandose al 65% de remocion para ser considerado un proceso
aceptable. Mientras que el porcentaje de remocion del ensayo con radical hidroxilo es muy
favorable, considerandose asi, como el tercer mejor ensayo de los seis que se realizaron a

estas condiciones.

Al comparar el tercer y quinto ensayo, aunque la concentracién es similar (100 mg/L),
notamos que el tiempo de contacto tiene gran influencia, en ambos procesos, la remocion
del colorante fue alta, siendo ambos los mejores ensayos para la eliminacion del colorante

rojo Congo en las aguas residuales.
4.2.8 Sexto experimento

. Tiempo de contacto

El sexto ensayo se realizé con el mismo tiempo de contacto que los dos ensayos anteriores
(30 minutos), sin embargo, la concentracion fue reducida 25 miligramos, para asi, tener una
concentracion inicial aproximada de 100 mg/L, en la figura 4.10 se observa la tendencia de

remocioén del colorante en ambos ensayos.

100mg/L 30 minutos

A
A
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1 2

® Ozono Molecular  m Radicales libres (OH)

Figura 4.10. Sexto ensayo del proceso de ozonacién con ozono molecular (Co= 98.454 mg/L
y Cf=33.511 mg/L) y radical hidroxilo (Co=97.994 mg/L y Cf=5.006 mg/L).
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. Concentracion

El sexto ensayo es considerado el mas favorable, ya que, el porcentaje de remocion para
el ensayo con radical hidroxilo supera el 90%, haciendo casi completa la remocién del
colorante. Ademas, el ensayo con ozono molecular presenta un porcentaje de remocion del
66%, siendo este considerado como el mejor ensayo con 0zono molecular por su alta

eficiencia en la remocion del colorante, figura 4.11.

:
i

Figura 4.11. Eliminacién del 94% del colorante. a) colorante al principio de la reaccion, b)
colorante al final de la reaccion.

Tabla 4.14. valores registrados del tercer en ensayo del proceso de ozonacion.

) Concentracion inicial Concentracion final )
Tipo de ensayo % de remocion
(mg/L) (mg/L)
Ozono molecular 98.454 33.511 65.962
Radical hidroxilo 97.994 5.006 94.892

En los tres ensayos con un tiempo de contacto de 30 minutos, existe una compensacion
dentro del proceso de ozonacién, la cual nos indica que, entre menor tiempo de contacto,
mayor sera la dosis de ozono y menor sera la eliminacion del colorante; es por esta razon,
gue el tiempo de contacto es quiza el parametro mas importante al trabajar con un proceso

de oxidacidon avanzada como la ozonacion.

(o)}
0¢]



Si comparamos el primer y sexto ensayo que son los experimentos en los cuales la cantidad
de colorante fue mayor, podemos inferir que entre mayor sea la concentracion del colorante,

mayor sera el tiempo de contacto en que la reaccién permanezca dentro del reactor.
Como se puede observar, la concentracioén del colorante puede afectar en diversas formas:

1. Una concentracion muy alta de colorante (250 mg/L y 200 mg/L) provoca que el
colorante se mantenga sin cambios al momento de removerlo del agua, esto
significa que limita la capacidad del ozono para oxidar todos los compuestos del
agua. Agregado a esto, no tener el control sobre la concentracion provoca que se
formen compuestos mas complejos y aln mas dificiles de eliminar, reduciendo la
cantidad de ozono que puede reaccionar en el agua.

2. El tipo de compuestos que contenga el colorante pueden formar sustratos en las
reacciones de oxidacion catalizadas por ozono, lo cual puede acelerar la reaccién
de oxidacion de otros compuestos en el agua.

3. Una concentracion demasiado baja (50 mg/L) de colorante puede evitar o reducir el
poder oxidativo del ozono.

4. La concentracién afecta directamente al tiempo de contacto, es por lo que se
observa que a un tiempo mayor existe una mejor eficiencia del proceso y por tanto

una mejor eliminacién del colorante.

Finalmente, al observar el comportamiento del colorante durante los 6 ensayos, se puede
afirmar que el proceso de ozonacién se puede ver afectado por:

a) La concentracion inicial del colorante en la solucién.

b) El pH de la solucion.

c) El tipo de reactor que se utilice para llevar a cabo la reaccién de oxidacién del

colorante.
d) Eltiempo de contacto entre el ozono y el colorante.
e) Y, por ultimo, la dosis de ozono introducida en el reactor para llevar a cabo los

procesos.

Por otro lado, el porcentaje de remocién depende de la concentracion del colorante, en la
tabla 4.15 en la Ultima fila estan los calculos del porcentaje de remocion de cada ensayo.
El quinto ensayo trabajado con radicales hidroxilo es el que presenta los mejores

resultados, observando un porcentaje de remocion del 94%.

69



Tabla 4.15. Concentracion y porcentajes de remocion en la eliminacion del colorante.

NUumero Tipo de Concentraci6 Concentracié  Tiempo de Porcentaje
de Ensayo n inicial n final (mg/L) contacto de Remocion
Ensayo (mg/L) (min)
Ozono
231.78 183.05 21.02
Molecular
1 : 10
Radiales
_ _ 215.06 90.86 57.74
Hidroxilo
Ozono
172.30 80.35 53.36
Molecular
2 : 20
Radiales
_ _ 149.66 18.79 87.43
Hidroxilo
Ozono
107.93 68.05 36.95
Molecular
3 : 20
Radiales
_ _ 99.54 13.91 86.02
Hidroxilo
Ozono
113.68 4414 61.17
Molecular
4 : 30
Radiales
_ _ 93.85 9.60 89.76
Hidroxilo
Ozono
98.45 33.51 65.96
Molecular
5 : 30
Radiales
_ _ 97.99 5.00 94.89
Hidroxilo
Ozono
205.40 120.35 41.40
Molecular
6 : 30
Radiales
_ _ 179.83 76.15 57.65
Hidroxilo

4.3 NORMATIVIDAD PARA COLORANTES

Como se mencion6 en el marco tedrico, México cuenta con muy pocas normas que regulen

la descarga de contaminantes en los cuerpos de agua.



La norma mexicana principal para el control de contaminantes es la NOM-001-SEMARNAT-
2021, que establece los limites permisibles de contaminantes en las descargas de aguas
residuales en cuerpos receptores propiedad de la hacién, en esta, se indica que la descarga
de colorantes que se pueden desechar en las aguas negras es de 200 mg/L, es asi, que
los valores obtenidos al final de la experimentacion nos indican que el proceso de oxidacion

avanzada del colorante rojo Congo esta dentro de lo establecido por esta norma.

4.4 OTROS FACTORES QUE AFECTAN EL PROCESO DE OZONACION
4.4.1 TIEMPO DE ALMACENAMIENTO

La industria textil almacena los efluentes en tanques por semanas o incluso meses. Para
determinar si el tiempo de almacenamiento de la muestra influye directamente en los
resultados alterando la concentracién o el pH, se hizo una prueba con el ensayo que tenia

una concentracion de 125 mg/L.

Se prepard la solucion stock de colorante el 2 de septiembre de 2022 pesando 125 mg de

pigmento Rojo Congo, este fue disuelto en 1000 mL de agua destillada.

Se tomaron 500 mL de la muestra preparada y se ajusté el pH 3.05; al leer la concentracién
del colorante en el espectrofotémetro UV-VIS, GENESYS 10S en una longitud de onda de
550nm, la concentracion fue de 113.705 mg/L.

La solucion se almacend en un frasco ambar durante 3 semanas. El 29 de septiembre de
2022 se trabajo con esta solucion almacenada; para poder realizar el ensayo con ozono
molecular se midi6 el pH, el cual se mantuvo en 3.05, el medir la concentracion, se leyé un

valor de 113.684 mg/L, la diferencia entre las concentraciones fue tan solo de 0.021 mg.

Por otro lado, la otra mitad de la muestra preparada (500 mL) se ajust6é en un pH 10.95; al
leer la concentracion del colorante en el espectrofotémetro UV-VIS, GENESYS 10S en una
longitud de onda de 550nm, la concentracién fue de 93.898 mg/L. Se almacend en un frasco
ambar durante 3 semanas. El 30 de septiembre de 2022, se trabajé con la solucion
almacenada para hacer el ensayo con radicales hidroxilo, el pH 10.95 quedd sin cambios,
y la concentracion fue de 93.856 mg/L; la diferencia entra las concentraciones fue de 0.042

mg.
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Demostrando asi en ambas pruebas, que el tiempo de almacenamiento no influye
notablemente en los resultados. Cabe sefialar que el minimo cambio en la concentracion
pudo deberse a la poca luz absorbida por el colorante durante las 3 semanas de

almacenamiento.

4.5 CINETICA DE LA REACCION DE OZONACION

El estudio de la rapidez de reaccion de una oxidacion quimica con ozono molecular y con
radicales hidroxilo es indispensable analizar para conocer el comportamiento en la rapidez

de reaccion del colorante bajo condiciones variables (como pH y concentracién).

Para determinar la cinética de la reacciéon de rojo Congo se mide la concentracion de

colorante en funcion del tiempo de reaccion.
Las reacciones que se llevan a cabo dentro del reactor son:

e Con radical hidroxilo (OHe):
El radical hidroxilo actia como agente oxidante del colorante rojo Congo, transfiere
electrones y genera radicales libres durante el proceso. La reaccion de oxidacion

resultante es:
C3,Hy3NgO0gS, + OHe— CO, + H,0 + otros productos

¢ Con ozono molecular (O3):
El ozono es un oxidante muy fuerte que es capaz de oxidar al colorante rojo Congo,
fragmentandolo en compuestos mas simples y faciles de degradar. La reaccion de

oxidacion resultante es:

C3Hy;NgO6S, + O3 — CO, + H,0 + otros productos
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Figura 4.12. Cinética de la reaccién de colorante rojo Congo en el segundo ensayo.

En la figura anterior se analizan:

a) Ensayo con ozono molecular, pH 3.37 y concentracién inicial de 150 mg/L

b) Ensayo con radicales hidroxilo, pH 10.40 y concentracion inicial de 150 mg/L

En esta, se puede observar que ambos ensayos siguen una cinética de primer orden, ya
gue, la velocidad de reaccion del colorante rojo Congo depende directamente de la
concentracién molar inicial del pigmento.

Este orden de reaccion lo siguen todos los ensayos realizados, tabla 4.16, por lo que se

puede concluir que el orden general para el colorante rojo Congo es uno.
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Tabla 4.16. Orden de reaccion de los ensayos realizados.

Numero Tipode  Concentracion Concentracion Orden de

de Ensayo Ensayo inicial (mg/L) final (mg/L) reaccion
Ozono .
231.787 183.052 Primer orden
) Molecular
Radiales .
) ) 215.063 90.868 Primer orden
Hidroxilo
Ozono
172.305 80.351 Primer orden
Molecular
2 -
Radiales
) ) 149.661 18.799 Primer orden
Hidroxilo
Ozono .
107.937 68.052 Primer orden
3 Molecular
Radiales .
) ) 99.546 13.914 Primer orden
Hidroxilo
Ozono .
113.684 44.144 Primer orden
A Molecular
Radiales ]
) ] 93.856 9.603 Primer orden
Hidroxilo
Ozono
98.454 33.511 Primer orden
. Molecular
Radiales )
) ) 97.994 5.006 Primer orden
Hidroxilo
Ozono .
205.408 120.351 Primer orden
6 Molecular
Radiales .
) ) 179.833 76.155 Primer orden
Hidroxilo

4.6 CUANTIFICACION DE LA PRODUCCION DEL RADICAL HIDROXILO.

Es importante hacer el célculo de radical hidroxilo (OH¢) que intervienen en el proceso de

ozonacién porque estos iones hidroxilo son los que principalmente reaccionan con los



contaminantes presentes en el agua a tratar. Cuantificar la produccion de (OHe) optimiza el

proceso, garantizando una eliminacién efectiva de los contaminantes.

La produccién de (OHe¢) es la forma de medir la capacidad del ozono para oxidar los

contaminantes en la solucion.

Para determinar la concentracién de (OH¢) producidos durante el proceso de ozonacion se

utilizan diversos métodos, como;

a) Metrologia de radiaciéon: se miden los OH a través de la aplicacién de radiacion
UV absorbida por el agua.

b) Monitoreo de pH: Al hacer la medicion del pH se puede estimar la producciéon de
OH presentes en el agua, ya que, estas dos variables se relacionan entre si.

c) Quimicade reactivos: se basa en la medicion de OH al ser producidos por ciertos
reactivos como el escualeno, la medicién se realiza a través de cromatografias o
espectroscopia.

d) Medicién de concentracion de ozono: el ozono en este ensayo es directamente

proporcional a la produccion de OH.

A lo largo de esta experimentacion no se midieron valores como la concentracion de iones
hidrogeno o la concentracion de hidronio, Unicamente se cuantificé la concentracion de
iones oxigeno, por ello, para determinar la concentracion de radicales hidroxilo presentes
durante el proceso de ozonacion, se opté por igualar la cantidad de (OHe) con la
concentracion de ozono, ya que estos valores son directamente proporcionales, tabla 4.17,
esto se puede realizar asi, porque el ozono que esta en el reactor de contacto de burbuja
reacciona con las moléculas del agua presentes en la solucion preparada de colorante, esto
provoca que se formen los radicales hidroxilo (OH) y el oxigeno molecular (O2). (Valderrama
,2003)

O3 + H,0 & H* + 0; + HO;
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Tabla 4.17. Relacion entre la concentracion de ozono y la produccion de radicales hidroxilo.

Numero Tipode  Concentracion Concentracion

de Ensayo  Ensayo inicial de O3 de (OHe) al

(mg/L) inicio (mg/L)
Ozono
231.787 231.787
. Molecular
Radiales
) ) 215.063 215.063
Hidroxilo
Ozono
172.305 172.305
) Molecular
Radiales
) ) 149.661 149.661
Hidroxilo
Ozono
107.937 107.937
3 Molecular
Radiales
) ) 99.546 99.546
Hidroxilo
Ozono
113.684 113.684
A Molecular
Radiales
93.856 93.856
Hidroxilo
Ozono
98.454 98.454
. Molecular
Radiales
) ) 97.994 97.994
Hidroxilo
Ozono
205.408 205.408
6 Molecular
Radiales
) ) 179.833 179.833
Hidroxilo

Como se observa en la tabla anterior, cuanto mayor es la concentracion de ozono, mayor

es la produccién de radicales hidroxilo.



4.7 ANALISIS ESTADISTICO

Matematicamente se analizaron los datos, identificando asi que, aunque los ensayos de
ozonacion son un procedimiento adecuado para el tratamiento de agua residual, la prueba
con radical hidroxilo fue la mas adecuada para eliminar al colorante rojo Congo; para

comprobar si esto era exacto, se aplicé un andlisis estadistico a los mismos valores.

Este analisis se realiz6 a través de la prueba de Tukey, la cual tuvo como objetivo comparar
los datos de absorbancia y concentracion (remocién del colorante) obtenidos en los
ensayos de ozonacion, para asi, determinar si existio entre ellos una diferencia significativa.
Ademas, este analisis ayudd a encontrar las condiciones 6ptimas de operacion y en la
interpretacion del porcentaje de remocion.

En los resultados de las tablas 4.18, 4.19 y 4.20, se proporciona la informacion suficiente
para entender como la concentracién de las muestras afecta directamente en el porcentaje
de remocion del colorante; esto a través de la interpretacion del dato denominado p-valor,
en el cual, cuando el nivel de significancia (a = 0.05) es mayor a p-valor significa que no hay
diferencias significativas entre las medidas obtenidas en los ensayos de ozonacion,
entonces, los grupos son similares en cuanto a resultado y por lo tanto, las diferencias
observadas en los valores de concentracion se pueden deber a la inexactitud de medicion

en un recipiente de vidrio.

Por otro lado, cuando el nivel de significancia (a = 0.05) es menor a p-valor significa que si
hay diferencias significativas entre las medidas obtenidas en los ensayos de ozonacion, lo

anterior refleja que existe una diferencia en el efecto del tratamiento.

Como se observa en las tablas 4.18, 4.19 y 4.20, cuando se compara el proceso de
ozonacion con radicales libres y con ozono molecular, el valor del nivel de significancia es
menor a p-valor, indicando que ambos procesos son muy diferentes entre si; por esta razon,
es que se deben determinar las condiciones éptimas de operacion para cada ensayo, ya
gue, como se Vio en los ensayos, si no se establecen estas condiciones, los procesos no

tienen la misma eficiencia.

Cuando se comparan los ensayos de acuerdo con el tiempo de contacto en que se llevo a
cabo la reaccion, también se puede observar que el nivel de significancia es menor a p-
valor, afirmando que la variable mas importante para un proceso de oxidacion avanzada es

el tiempo de contacto en que la reaccion se lleva a cabo dentro del reactor.
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El valor del nivel de significancia en este proceso de oxidacion avanzada, (ozonacion),

depende directamente del tiempo de contacto, el tipo de ensayo con el cual se esté

trabajando (ozono molecular o radical hidroxilo), asi como, la concentracion de la muestra

de colorante a eliminar, sin embargo, el valor de la concentracién afecta directamente al

ensayo si la concentracién es muy alta, ya que el proceso necesita producir mas 0zono para

remover al colorante del agua. En las tablas 4.18, 4.19 y 4.20 se aprecia el andlisis que

muestra lo anteriormente descrito.

Tabla 4.18. Comparacion de los ensayos con un tiempo de contacto de 20 minutos

ENSAYO CON OZONO MOLECULAR

TUKEY Alfa 0.05
Ensayo Ss if qg-crit
150 g/mlL
acido 14448 12893 40 2.8558
100 gfmlL
2cido 1649 8349674
Grupo 1 Grupo 2 mean std err -stat p-value
150 g'mlL 100 gf/mL
acido Acido 33.42090476 4 3T7TT00337  T.63435187 3.30355E-06
ENSAYO CON RADICAL HIDROXILO
TUKEY Alfa 0.05
Ensayo Ss df q-crit
150 g/mlL
basico 275616.43095 40 2.855
100 gfmlL
basico 11885 46973
Grupo 1 Grupo 2 mean std err qg-stat p-value
150 g/mlL 100 gf/mL
basico bisico 13.90261905 G_874594 202223031 0160501274

Como se observa, al comparar los ensayos con ozono molecular, no se notan diferencias

significativas, en cambio, al comparar los ensayos con radical hidroxilo se nota que hay

diferencias significativas, demostrando que, aunque el tiempo de reaccién es muy similar,

los 50mg de diferencia en la concentracidn inicial provoca un impacto fuerte en el porcentaje

de remocion.
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Tabla 4.19. Comparacion de los ensayos con un tiempo de contacto de 20 minutos y el ensayo

de 10 minutos.

EMSAYD CON OZONO MOLECULAR

TUKEY Alfg 005
Ensayo =3 df g~crit
150 gfmL BT 33021 20 3485
acido 20 min
100 gfmL 1178. 744881
acido 20 min
250 gfmL 197702318586
acido 10 min
Grupo 1 Grupo 2 mean std arr g-stat p-value
150 g/mL 100 g/'mil 23.532 8013400228  5.ATE820457 000126
acido 20 min  acido 20 min
150 gimlL 250 g/ml 8304083684 8013408228 13.8002442 2. 36E-10
acido 20 min  acido 10 min
100 gfmL 250 g/ml 116.572636  8.013408228 103854437 5.9052E-14
acido 20 min  acido 10 min
ENSAYD CON RADICAL HIDROXIL Cr
TUKEY Alfs 0.05
Ensayo 55 df g-crit
150 gfmL 18576.38111 30 3435
basico 20
miin
100 g'mL 7412519187
basico 20
miin
250 gfmL 14283 04331
basico 10
miin
Grupo 1 Grupo 2 mean std err g-stat p-value
150 gfmL 100 gfimil 14 08544545 1076018527  1.30508067 06335546
basico 20  basico 20 min
miin
150 g/mL 250 g/ml 114. 318545 10.76E18527 108150438 6.7 T04G6E-D8
basico 20  basico 10 min
miin
100 gfmL 250 g/ml 128.37 10. 76819627 1168201085 6 20025E-09
basico 20  basico 10 min
min

~
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Al comparar los ensayos con ozono molecular y con radical hidroxilo, se nota que solo en
el ensayo de 150 mg/L y 100 mg/L hay diferencia significativas, demostrando que, aunque
el tiempo de reaccion es muy similar, la diferencia en la concentracion inicial provoca un
impacto fuerte en el porcentaje de remocién, ademas, la tendencia de todos los ensayos es
que al existir una diferencia pequefia entre las concentraciones, mayor es el cambio en el
porcentaje de remocidn; en cambio, cuando la diferencia de concentracion es mayor a 100

miligramos, no existen diferencias significativas entre los ensayos.

Tabla 4.20. Comparacion de los ensayos con un tiempo de contacto de 30 minutos.

ENSAYO CON OZONO MOLECULAR

TUKEY Alfa 0.05
Ensayo Ss Df g-crit
100 g/mL &cido 4299.08 30 3.486
125 g/mL &cido 6888.22
200 g/mL acido 6417.17
Grupo 1 Grupo 2 mean stderr g-stat p-value

100 g/mL &cido 125 g/mL &cido 18.65 7.30 2.55 0.184
100 g/mL &cido 200 g/mL acido 98.63 7.30 1350 3.9E-10
125 g/mL &cido = 200 g/mL &cido 79.98 7.30 10.95 3.62E-08
ENSAYO CON RADICAL HIDROXILO

TUKEY Alfa 0.05

Ensayo Ss Df g-crit
100 g/mL basico  11244.85771 30 3.486
125 g/mL bésico  7875.206934
200 g/mL basico  9934.552335

Grupo 1 Grupo 2 mean stderr g-stat p-value
100 g/mL basico 125 g/mL basico 4.33 9.38 0.46 0.94
100 g/mL bésico 200 g/mL bésico 92.12  9.38 9.81 3.06E-07
125 g/mL béasico 200 g/mL bésico 87.78 9.38 9.35 7.46E-07

Al comparar los porcentajes de remocion y la concentracion obtenida en los experimentos
realizados en un tiempo de contacto de 30 minutos, se observa que entre los ensayos de
100mg/L y 125mg/L existe diferencia significativa, por lo tanto, aunque el porcentaje de
remocién sea muy parecido, para 100mg/L es de 66% para ozono molecular, en 125mg/L
es de 61%, matematicamente no se percibe el cambio en los datos, en el analisis estadistico
si y esto podria demostrar porque aunque los cambios de la concentracion sean tan solo

de 50 miligramos, el porcentaje de remocién cambia tanto de una concentracion a otra.
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4.8 BIORREMEDIACION

Con el fin de remover el colorante que se encontraba en los residuos provenientes del
proceso de ozonacion, a los remanentes almacenados se les aplic6 un proceso de
Biorremediacion, el cual tenia como objetivo limpiar el agua con ayuda de la microalga
Chlorella vulgaris.

Esta microalga verde se caracteriza por ser un organismo unicelular con forma esférica, la
cual en su estructura no cuenta con un flagelo. Tiene la capacidad de obtener la energia
gue necesita para desarrollarse a través del sol, ademas, se alimenta de materia inorganica,
haciendo que esta microalga sea fotoautétrofa y se adapta al medio en que se cultiva.

Asi mismo, se eligié a la microalga Chlorella vulgaris porque:

e Es un organismo que es facil de cultivar en grandes cantidades, haciéndola ideal
para el tratamiento de agua.

e Estolerante a sustancias téxicas del agua, muy importante, debido a que adn no se
sabe con exactitud en qué momento o en cuanto tiempo puedan formar
subproductos peligrosos en la oxidacion del colorante Rojo Congo.

¢ Aunque no fue tema central de esta investigacion, utilizar esta microalga reduce los
costos asociados al tratamiento convencional del agua.

e Se desea demostrar que el 0zono es inocuo, ya que, no genera ningln compuesto
durante la reaccion de oxidacién del colorante, comprobando asi, que el proceso de
ozonacién puede considerarse como un post proceso a un tratamiento bioldgico, ya

que, no dafia a la microalga.

4.8.1 Curva de crecimiento de la microalga Chlorella vulgaris

La curva de crecimiento de la microalga Chlorella vulgaris se muestra en la figura 4.13.
Teniendo en cuenta las fases de una curva de crecimiento, fase de latencia, fase
exponencial o fase logaritmica, fase estacionaria y fase de muerte, no se observa fase de
latencia, ya que, la microalga se encontraba en fase de crecimiento experimental al tomarse
del medio de cultivo proporcionado en el laboratorio; cuando este organismo celular se
colocé en los biorreactores, los cuales eran un medio de cultivo similar en donde habia
nutrientes como nitrégeno y carbono que son base de la composicién bioquimica de la
microalga, esto permitié que la adaptacion del medio fuera mas sencilla. No se observa fase

exponencial debido a que Unicamente se tomaron los datos de cuatro semanas. Entre los
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dias 13, 14 y 15 se puede ver la fase estacionaria, alcanzando su maximo crecimiento el
dia 15. Finalmente, el crecimiento disminuye entre los dias 24 y 15, representando asi la

fase de muerte.

Curva de crecimiento de la microalga Chlorella vulgaris

0.1
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0.03
0.02
0.01

Absorbancia

5 10 15 20 25 30 35
Tiempo (un mes)

Figura 4.13. Curva de crecimiento de la microalga Chlorella vulgaris en un mes.

Como parte de la experimentacion, el proceso de biorremediacion la microalga Chlorella
vulgaris se hizo bajo condiciones de pH diferentes; el primer experimento se llevé a un pH
béasico de 9.11, esto con el fin de tener un ensayo similar al que se expone en la literatura,
en donde el mejor escenario para trabajar con esta microalga es con un pH basico y a
temperatura ambiente (25°C). En el segundo, tercero y cuarto experimento se modificé el
pH, (5.57, 5.27 y 6.33, respectivamente), esto con el fin de trabajar en un medio acido para
observar el comportamiento del alga en la eficiencia de remocién del colorante y en el

crecimiento de este organismo celular.

En la figura 4.14 se muestra la curva de crecimiento de la microalga en el primer
experimento a diferentes valores de absorbancias. En la figura 4.15 se observa la curva de
crecimiento de la microalga en el segundo, tercero y cuarto ensayo, respectivamente, a

diferentes valores de absorbancia.

Al comparar las curvas de crecimiento se observa que a un pH acido existe una inhibicion
de la Chlorella vulgaris en el agua, estd comprobado que el pH es un factor que afecta el

crecimiento y la incorporacién de carbono del medio, por lo que existe una relacion
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significativa entre el metabolismo del nitrégeno y el pH; ademas, esta microalga necesita
de un pH entre 8.0 - 9.34 que le permita desarrollarse favorablemente. Cuando se modifica
el pH hay un desequilibrio, afectando principalmente en la productividad de la microalga, en
su crecimiento y en la capacidad de remocién de los contaminantes, principalmente

aquellos que en su estructura contiene nitrégeno (Martinez, 2012).

Modificar el pH en estos ensayos también afecta en la reproduccion dentro del biorreactor;
la microalga Chlorella vulgaris se reproduce por autoesporas (Kai Ru, I., et al. 2020), estas
se forman cuando el pH de la solucidon se encuentra neutro (6.95 - 7.35 para Chlorella
vulgaris), los valores bajos de absorbancia indican que, a lo largo de los dias, para los

ensayos dos, tres y cuatro, el alga entré rapidamente en fase de muerte (figura 4.15).

Ensayo a pH basico
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0.500
0.400

0.300

Absorbancia

0.200
0.100

0.000
0 0.5 1 15 2 2.5 3 3.5 4 4.5

Tiempo (dias)

Figura 4.14. Curva de calibracion de la microalga Chlorella vulgaris en una semana.
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Ensayo a pH acido
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Figura 4.15. Curva de crecimiento de la microalga Chlorella vulgaris en una semana.

Como se describié en la imagen de la estructura quimica del colorante Rojo Congo, (Figura
2.4), al tratarse de un compuesto azoderivado del benceno, posee dos enlaces N=N
formados por nitrégeno, la microalga seleccionada trabaja principalmente para la
eliminacion de nutrientes como NOs, NO2 y POu; es asi como los resultados al experimentar
se consideraban altos.

La eliminacion del colorante se estudié en 6 biorreactores, en los cuales se utilizaron los
residuos provenientes del primer tratamiento, "ozonacién"; se eligieron 6 frascos de
residuos, seleccionados por el porcentaje de remocion del tratamiento previo, su pH y el
volumen resultante.

Como se analiza en la tabla 4.21, el primer proceso se llevo a cabo en un medio basico, ya
gue, esta microalga tiene un mejor crecimiento y desarrollo si sus condiciones estan a un
pH de 9.0~9.5; por ello, el resto de los experimentos efectuados, (tres experimentos), se
realizaron en medio acido, para comparar entre ellos que tanto cambiaban los resultados y
comprobar que el alga no se desarrolla bien en un medio con estas condiciones de pH.

El biorreactor No. 1 tuvo la funcién de cultivo, esto para observar, su comportamiento a lo
largo del tiempo, la influencia del pH en el medio en que se encontraba la microalga.

Se determiné si la alcalinidad o acidificacion del medio de cultivo era una condicionante

para que la Chlorella vulgaris creciera y continuara removiendo el colorante.
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Tabla 4.21. Resultados de remocion del colorante a lo largo de los dias de experimentacion y
cambio de pH en la solucién.

Concentracién Datos Datos
No. pH del [0.5]
. Dia del colorante ) de de [1.0] (@) [1.5] (9)
Experimento medio . . (9)
(mglL) cultivo  testigo
Martes 0.080 2.322 2.254 2.319 2.119
Miércoles 0.184 2322 2.144 2.194 2.084
~ Jueves 0.321 2.322 2138 2160 2.067
1° [ 130.437 9.11
Viernes 0.538 2.305 2.071 2.009 1.990
% de
» S/D S/D 8.329 13.707 6.259
Remocidn
Martes 0.033 1.434 0.722 0.665 0.846
Miércoles 0.053 1.492 0.588 0.421 0.795
[ 77.860 5.57
9 Jueves 0.108 1517 0.481 0.188 0.683
Viernes 0.123 1.618 0.425 0.090 0.641
% de
» S/D S/D 36.000 93.996 25.921
Remocidn
Martes 0.041 0.843 0.320 0.307 0.025
Miércoles 0.035 0.854 0.243 0.190 0.014
[ 45.293 5.27
3 Jueves 0.033 0.718 0.131 0.131 0.009
Viernes 0.022 0.670 0.061 0.082 0.006
% de
» S/D S/ID 70.671 88.664 100.00
Remocion
Martes 0.015 0.662 0.362 0.250 0.220
Miércoles 0.021 0.641 0.343 0.201 0.188
[ 33.914 6.17
40 Jueves 0.020 0.671 0.274 0.128 0.155
Viernes 0.025 0.661 0.246 0.122 0.145
% de
» S/D S/D 28.546 64.712 44.993
Remocion

4.8.2 Remocion del colorante con microalga Chlorella vulgaris.

a) Primer experimento
Con el fin de analizar el comportamiento de la microalga en el proceso de biorremediacion,
en la figura 4.16 se describe como fue disminuyendo la concentracién del colorante a lo

largo de la semana, esto nos indica que la microalga a un pH basico es capaz de eliminar



al colorante, por consiguiente, un proceso fisicoquimico de oxidacion avanzada como la
ozonacién se puede considerar como un pretratamiento a un proceso biolégico
(biorremediacién) favoreciendo las condiciones para una buena remocién del colorante rojo

Congo.

Concentracion vs Dias
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Figura 4.16. Curva de calibracion de la microalga Chlorella vulgaris en una semana.

El agua tratada de este experimento es procedente del primer ensayo del proceso de
ozonacion, en el cual, la concentracion final se encontraba en 183.052 mg/L de colorante
en el agua. Estos residuos permanecieron guardados del 20 de septiembre de 2022, hasta
el 22 de octubre de 2022; la concentracién de estos residuos bajo, cambiando de 183.052
mg/L a 182.079 mg/L, esto se pudo deber a la poca absorciéon de luz del exterior; sin
embargo, esta comprobado que el alga no soporta concentraciones muy altas de colorante
cuando la biomasa es menor a los 5.0 g, (mas alla de 150 mg/L), ya que, esta puede
deformarse y morir antes de eliminar los contaminantes del agua, por esta razén, la
concentracion inicial de la solucién fue de 130.437 mg/L,

En este experimento, una biomasa de 1.0 g de microalga humeda en el tercer biorreactor,
elimina un 13.707% de colorante del agua.

El colorante rojo Congo es un colorante fotosensible, lo que indica que si entra en contacto
con luz solar (UV) se puede oxidar, degradar o incluso perder propiedades, en la figura
4.17, se midi6 la concentracion del colorante al ser sometido bajo luz UV, para determinar
el cambio que pudiera presentar el Rojo Congo y si la luz era un factor determinante al

realizar experimentaciones con este colorante.
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Se concluye asi, que la luz UV no afecta significativamente en el cambio de la concentracion

del colorante, en la figura 4.17 se puede observar que no hay cambios en la estructura de

la microalga y ademas se favorecié su crecimiento. En la figura 4.18 se observa a la

microalga sin alteracion alguna.

CONCENTRACION

CONCENTRACION VS DIiAS

140.000

C < O =0
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Figura 4.17. Concentracion del colorante expuesto a la luz UV.

Figura 4.18. Morfologia de la microalga sin presentar deformaciones.

En la figura 4.19, se presenta la remocion del colorante a lo largo del tiempo de

experimentacion, es visible, que la eliminacion del colorante es gradual. Es posible que, si
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el experimento se dejara unos dias mas, (2 semanas completas), la remocion del colorante

arrojaria mejores resultados.

Porcentaje de Remocion vs Dias
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Figura 4.19. Porcentaje de remocion del colorante Rojo Congo con microalga Chlorella
vulgaris.

b) Segundo experimento
Con fines experimentales, el pH de la solucion se cambid, llevando el experimento a un pH
completamente acido. En este ensayo se trabajo con los residuos del tercer ensayo del
proceso de ozonacién, con una concentracion final de 68.052 mg/L, el tiempo de
almacenamiento de estos residuos fue del 23 de septiembre de 2022 al 17 de octubre de
2022, en este tiempo, no se presentd cambios en la concentracion, sin embargo, para
realizar el proceso de biorremediacion, la concentracion inicial fue de 77.860 mg/L; lafigura
4.20 nos indica que la concentracién del colorante disminuye gradualmente con el tiempo,
esto explica, que al igual que en el proceso de ozonacién, la concentracion y el tiempo son
directamente proporcionales.
Al agregar 1.0 gramos de biomasa al tercer biorreactor se logré una remocion del colorante
casi total (94%), demostrando asi que, la microalga Chlorella vulgaris tiene la capacidad de

remover concentraciones de hasta casi 80 mg/L del agua.
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Concentracion vs Dias
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Figura 4.20. Remocién del colorante a través de los dias de experimentacion.

Debido a que el pH en este experimento fue acido, se observé que la microalga tuvo una
muerte rapida y que su crecimiento fue casi nulo; esto se pudo deber principalmente a que,
en un ambiente &cido, los protones en el agua se unen a los grupos de atomos cargados
negativamente en las proteinas de la microalga, alterando asi su conformacion, la funcién
de enzimas y otras proteinas encargadas de los procesos metabdlicos y por consiguiente
el crecimiento celular, ya que, se inhibe su capacidad de producir clorofila y de realizar
correctamente su proceso de fotosintesis, procesos quimicos esenciales para su
supervivencia. Sin embargo, al observar a la microalga al microscopio, no se encontraron
deformaciones en su estructura, figura 4.23. (Tristan, 2012).

Ademas, la luz UV hizo que se presentaran cambios en la concentracion del colorante; esto
porque la luz UV es capaz de romper y oxidar los enlaces quimicos, lo que altera la
estructura molecular del colorante (figura 4.21).
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Concentracion vs Dias
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Figura 4.21. Concentracion del colorante ante la luz UV y el crecimiento del alga dentro del
biorreactor de cultivo, en el segundo experimento.

Finalmente, aunque la acidez o alcalinidad de la solucion tenga un ligero vire, se obtiene
una buena remocién. En la figura 4.23 se observa como la célula adsorbi6 el colorante en

su pared celular.

Porcentaje de remocion vs Dias
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Figura 4.22. Remocién del colorante en el segundo experimento.
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Figura 4.23. Morfologia de la microalga en presencia del colorante durante el segundo
experimento.

c) Tercer experimento
En este ensayo de igual forma se trabajé con un pH &cido, el cual fue de 5.41, esto para
confirmar si el alga sufria grandes cambios con un pH é&cido. Para este experimento se
utilizaron los residuos del quinto ensayo de ozonacion, en el cual, la concentracion final fue
de 44.144 mg/L, la concentracion para el proceso de biorremediacion se ajusté en 45.293
mg/L. Enlafigura 4.24, se observa que este experimento arrojo resultados muy favorables,
ya que, dos ensayos obtuvieron méas del 95% de remocion del colorante, con ello, podemos
afirmar que la microalga es capaz de eliminar en su totalidad al colorante cuando la
concentracion inicial de este no supera los 50 mg/L.
Los valores de concentracion medidos para el biorreactor que contenia 1.5 gramos de
biomasa fueron negativos. Esto pudo deberse a diversos factores como:
e La falta de nutrientes en el medio de cultivo del que fue tomada la biomasa.
e La presencia de una concentracion alta de colorante dentro del biorreactor,
provocando que se inhiba el crecimiento de la microalga.
e Estrés ambiental debido a la exposicion de la microalga al alto valor de pH, ademas
de ser un pH que no es adecuado o tolerable por Chlorella vulgaris.
e Finalmente, pudo deberse por una mala aireacion o por falta de luz, afectando en

el crecimiento y viabilidad de las células. (Abalde, 1995).
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Concentracion vs Dias
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Figura 4.24. Concentracion del colorante en el tercer experimento.

Por otro lado, la influencia de la luz UV (Figura 4.25) en el colorante es mucho mas notable
gue en el experimento anterior, esto debido a que, al momento de la preparacion del
colorante, este estuvo expuesto mas de 4 horas a la luz natural, (el sol), agregado a esto,

la luz UV de las lamparas fue expuesta durante mas tiempo.

Sin embargo, al comparar el comportamiento de la microalga en el experimento anterior, en
este tercer experimento podemos observar que la microalga se mantuvo viva y aunque su

crecimiento fue minimo, se ve, que siempre mantuvo su crecimiento constante.
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Concentracion vs Dias
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Figura 4.25. Concentracion del colorante en presencia de luz UV, crecimiento de la microalga
en el tercer experimento.

La remocion del colorante fue constante, sin embargo, se puede analizar que, para este
cuarto experimento, una cantidad de 1.0 gramo de microalga elimina mejor al colorante que

una cantidad de 1.5 gramos; esto pudo deberse a diversos factores, como:

a) La microalga tuvo mejor superficie (area del reactor) para realizar la remocién en el
biorreactor con 1.0 gramo de biomasa.

b) La asimilacién de nutrientes en el biorreactor con 1.0 gramos de biomasa fue mejor,
lo que provocd una buena degradacion del colorante.

¢) Laluz absorbida pararealizar el proceso de fotosintesis en el reactor con 1.0 gramos
de biomasa fue la necesaria, lo que generd un entorno 6ptimo para el metabolismo
y crecimiento.

d) La microalga en el reactor de 1.0 gramos de biomasa, asimil6 mejor el pH acido,
favoreciendo a la descomposicién y por tanto a la eliminacion del colorante. (Tristan,
2012).

Por lo tanto, la cantidad de 1.0 gramos de biomasa tuvo un efecto significativo en la
eliminacion del colorante Rojo Congo, observando asi, en la figura 4.26, una alta eficiencia

en la asimilacion y eliminacion de este.
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Porcentaje de remocidn vs Dias
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Figura 4.26. % de remocion del colorante Rojo Congo.

En la figura 4.27 se observa la estructura de la microalga en presencia del colorante rojo
Congo, en esta, se puede percibir que la célula no sufre ninguna alteracién.

Figura 4.27. Estructura de la microalga en presencia del colorante rojo Congo en el tercer
experimento.
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d) Cuarto experimento

Se utilizaron los desechos del cuarto ensayo de ozonacién, en el cual, la concentracion final
fue de 33.511 mg/L, para este experimento se ajusto la concentracion a 33.914 mg/L. Los
residuos estuvieron guardados del 02 de septiembre de 2022 hasta el 07 de noviembre de
2022, cuando se midié la concentracion para trabajar con esta solucion, este valor no habia
cambiado, Unicamente con fines experimentales se agregaron 0.403 gramos mas de
colorante, ya que se iba a ajustar el pH de diferente forma en el colorante y en la microalga.
Para la solucién de colorante se ajust6 el pH en 6.17 y el pH de la microalga se ajust6 en
un pH 9.33; como se observa en la figura 4.28, la microalga Chlorella tiene la capacidad
de regular el pH del medio en que se encuentra debido a su metabolismo fotosintético, ya
gue, durante este proceso la microalga produce oxigeno y consume dioxido de carbono,
esto provoca que al consumir dioxido de carbono la microalga ayuda a equilibrar el medio
en cual se encuentra, manteniendo asi sus niveles 6ptimos para su crecimiento y desarrollo;
agregado a esto, esta microalga tiene la capacidad de secretar bicarbonato, lo cual también
contribuye a regular el pH en su entorno (Hernandez, 2012)

Por lo descrito anteriormente, es posible trabajar con soluciones &cidas, siempre y cuando

el medio donde se encuentre la microalga Chlorella vulgaris sea basico.

Concentracion vs Dias
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Figura 4.28. Concentracion del colorante a lo largo de los dias, en el cuarto ensayo.
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En la figura anterior, se cumple la proporcién en la que la concentracion depende del tiempo,
asi mismo, 1.0 gramos de biomasa sigue siendo la mejor opcion para eliminar este colorante
del agua.

La luz UV no tuvo influencia en este experimento, con lo cual se puede concluir que, cuando
se trabaja con pH &cido, la luz UV tiene gran influencia en el colorante y cuando se trabaja
bajo condiciones basicas, la luz UV no tiene gran influencia. Figura 4.29. Ademas, el
crecimiento del cultivo fue constante, indicando una vez mas, que el crecimiento de la
microalga es mejor en condiciones alcalinas y basicas.

Concentracion vs Dias
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Figura 4.29. Influencia de la luz UV sobre el colorante y crecimiento del alga en el cuarto
experimento.

Al comparar el primer experimento de biorremediacion con el cuarto experimento, se infiere
que, un pH basico en este proceso hace que se obtengan resultados favorables, en la figura
4.30, la concentracidn del colorante es constante y disminuye gradualmente conforme
pasaron los dias de la semana.

En la figura 4.31, se observa que la estructura de la microalga estuvo intacta y se aprecia

como se retiene el colorante en la pared celular de la microalga.
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Porcentaje de remocion vs Dias
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Figura 4.30. Remocioén del colorante en el cuarto experimento.

Figura 4.31. Microalga en el proceso de remocién del colorante en el cuarto experimento.

En resumen, durante los cuatro ensayos, aungque las condiciones se modificaron, para
trabajar con colorante rojo Congo las condiciones que mejor dieron resultado son:

a) Concentraciones de colorante no mayores a 150 mg/L, esto para eliminar al
colorante casi por completo.
b) Soluciones con pH basico, lo cual permite un mejor desarrollo de la microalga.
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c) Evitar la exposicion del colorante a la luz por mas de 4 horas antes de llevar las

soluciones al tratamiento.

Al comparar el porcentaje tabla 4.22 de remocién de los experimentos en donde se agregé
0.5 gramos de biomasa, se observa que el tercer experimento arroja los mejores resultados,
las condiciones de este ensayo nos indican que se debe trabajar con microalga Chlorella
vulgaris con pH &cido en la solucién del colorante, pero, que el cultivo de microalga debe
poseer un pH alcalino. Asi mismo, un gramo de biomasa puede ser suficiente para tratar
concentraciones de colorante que no superen los 80 g/mL de concentracion de colorante.
Por ultimo, el tercer experimento presenta los mejores porcentajes de remocion del
colorante, significando que esta microalga es adecuada cuando se trabaja a pH 5.0, con

una concentracion de 45 mg/L de colorante.

Tabla 4.22. Porcentajes de remocién obtenidos.

No. Experimento [0.5] (g) de biomasa [1.0] (g) de biomasa [1.5] (g) de biomasa
1° 8.329 % 13.707 % 6.259 %
2° 36.000 % 93.996 % 25.921 %
3° 70.671 % 88.664 % 100.00 %
4° 28.546 % 64.712 % 44,993 %

Como se describié en la metodologia, para separar la biomasa del alga en un medio acuoso
sin afectarla, se utilizé el método de coagulacion, usando el biocoagulante “quitosano”,
figura 4.32. Por ello, para determinar si este biopolimero tiene influencia en la eliminacion
del colorante en el proceso de biorremediacion, se agregd en un biorreactor 400 ml de
colorante rojo Congo con una concentracion de 45.910 mg/L y un pH 9.49, ademas se
agregaron 6 ml de Quitosano al 10% de Acido acético y finalmente se midid la concentracion

del colorante.
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Figura 4.32. Microalga Chlorella vulgaris con quitosano.

En la tabla 4.23, se observan los valores arrojados para la medicion de la concentracion
del colorante con quitosano, también, los valores medidos de pH cada dia a lo largo de la

experimentacion.

El valor de pH se modifica ligeramente al paso de los dias, sin embargo, esto no se debe a
la influencia del quitosano, sino, al proceso de fotosintesis que realiza la microalga, ya que,
este proceso implica la conversion de diéxido de carbono y agua en glucosa y oxigeno de
la luz solar (en este caso, la luz de las lamparas), durante el proceso se libera una gran
cantidad de oxigeno en el ambiente, lo cual disminuye la concentracion de dioxido de
carbono y aumenta la concentracién de oxigeno, por consiguiente se produce una
disminucion en la concentracion de protones en el ambiente aumentando asi el pH
(Gonzélez, 2018).

Por otro lado, la concentracién tuvo ligeras variaciones y los cambios fueron muy
inconstantes, indicando que las variaciones se debieron principalmente a la mala limpieza
de la celda de vidrio utilizada para medir la absorbancia en el espectrofotobmetro y no a la
influencia del quitosano en la muestra. Aunque en concentraciones mas altas de quitosano,
podria acidificar el medio debido a la liberacion de protones por parte del polimero y tendria
un efecto negativo en la supervivencia y el crecimiento de las células de Chlorella vulgaris,
especialmente si el pH se vuelve demasiado acido, esta experimentacion se realiz6 con una

concentracion muy baja de este biopolimero, por lo tanto, no hubo influencia en el proceso
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Tabla 4.23. Concentracion y pH de las soluciones con quitosano.

Dia Lunes Martes Miércoles Jueves Viernes
pH 7.64 7.63 8.47 8.45 8.64
Concentracién mg/L 45.91 40.35 43.79 47.26 48.16

MODELO CINETICO DE LA MICROALGA CHLORELLA VULGARIS

Para realizar el estudio de la rapidez de reaccién de la remocion del colorante rojo Congo
a través de microalga Chlorella vulgaris, se midié la absorbancia de la remociéon del
colorante, durante el proceso de biorremediacion, para obtener la concentracion del

colorante en funcion del tiempo de reaccion.

Quimicamente no se ha encontrado una reaccion que describa la reaccion de la microalga
Chlorella vulgaris con el colorante rojo Congo; biolégicamente, esta microalga tiene la
capacidad de adsorber o fijar al colorante en su superficie celular, a esta capacidad se le
denomina biosorcion, esto ocurre cuando existe presencia de carboxilos, hidroxilos y

grupos aminicos en la superficie de la celular de la microalga figura 4.33 (San Miguel,2015).

Figura 4.33. Biosorcién de microalga, tefiida de colorante rojo Congo, tras la remocién del
colorante.
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Tabla 4.24. Orden de reaccion de los ensayos realizados.

Concentracion pH
No. [0.5] Orden de
) Dia del colorante del [1.0] () [2.5] (9) )
Experimento ) 9) reaccion
(mglL) medio
Martes 2.25 2.31 2.11
Miércoles 2.14 2.19 2.08
1°pH Jueves 2.13 2.16 2.06 PRIMER
. - 130.43 9.11
Basico Viernes 2.07 2.00 1.99 ORDEN
. %de
» 8.32 13.70 6.25
Remocidn
Martes 0.72 0.66 0.84
Miércoles 0.58 0.42 0.79
_ 77.86 5.57
2°pH Jueves 0.48 0.18 0.68 PRIMER
Acido Viernes 0.42 0.09 0.64 ORDEN
% de
» 36.00 9399 2592
Remocion
Martes 0.32 0.30 0.02
Miércoles 0.24 0.19 0.01
. 45.29 5.27
3°pH Jueves 0.13 0.13 0.00 PRIMER
Acido Viernes 0.06 0.08 0.00 ORDEN
% de
. 70.67 88.66 100.00
Remocion
Martes 0.36 0.25 0.22
Miércoles 0.34 0.20 0.18
. 33.91 6.17
4° pH Jueves 0.27 0.12 0.15 PRIMER
Acido Viernes 0.24 0.12 0.14 ORDEN
% de
. 2854 64.71 44.99
Remocion

Este orden de reaccion lo siguen todos los ensayos realizados, tabla 4.24, por lo que se
puede concluir que para la remocion de colorante rojo Congo con microalga Chlorella

vulgaris el orden de reaccién es de uno.
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Orden de reaccién de la microalga en la remocidn del colorante
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Figura 4.34. Cinética de la reaccién de la microalga Chlorella vulgaris con el colorante rojo
Congo en el primer ensayo.

En la figura anterior se analizan el ensayo de biorremediacion con microalga Chlorella
vulgaris, en un ensayo alcalino, porque es la condicién 6éptima para la remocién y el
crecimiento de la microalga.

En esta, se puede observar que el ensayo sigue una cinética de primer orden, ya que, la
velocidad de reaccion del colorante rojo Congo depende directamente de la concentraciéon
molar inicial del pigmento.
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CAPITULO 5.
CONCLUSIONES

Con base en los resultados obtenidos se logré cumplir con los objetivos planteados:

1. Determinar la eficiencia del proceso de ozonacion en la remocién de un colorante

tipo azo, siendo este proceso una alternativa viable.

2. Se establecieron las condiciones Optimas de operacion lo que permitio un excelente

porcentaje de remocion.

3. Incorporar las variables como tiempo de contacto, concentracion inicial de la

solucién, pH y cantidad de ozono suministrado al reactor, que ayudaron a un buen

desempefio del proceso.

4. Se establecié que el modelo cinético del proceso de ozonacion es de primer orden.

El proceso de ozonacién, se puede aplicar como pretratamiento a un proceso

biolégico, garantizando excelente remocion sin afectar el proceso bioldgico.

6. La combinacién de un proceso de oxidacion avanzada y la de un proceso biolégico

son una excelente herramienta viable y prometedora para la remocion de colorantes

del tipo azo provenientes de la industria textil.
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CAPITULO 6
RECOMENDACIONES

¢ Metodologicas:

Si se desea hacer estudios posteriores abordando el tema de la eliminacién de colorante
rojo Congo, a través del método de oxidacion avanzada “ozonacion” empleando una

metodologia similar o en su caso diferente, se sugiere:

1. Realizar el tratamiento usado peroxido de hidrogeno (H202), ya que esto hara la
técnica aun mas eficiente, debido a que el poder oxidativo sera atn mayor.

2. Hacer disoluciones con concentraciones aun mayores para determinar en qué
momento del proceso de ozonacion el colorante alcanza el equilibrio quimico, lo cual
ayudaria en el analisis del comportamiento del colorante.

3. Aplicar un andlisis cualitativo, es decir, poder identificar los productos formados a lo
largo del proceso de ozonacién, dentro del reactor de contacto de burbuja, para
establecer si los productos que se van formando son mas o menos toxicos, si el
producto final del proceso de ozonacion puede ser desechado al alcantarillado sin
que este sea peligroso para el medio ambiente y para determinar si los productos
formados no reaccionan con otros si se desea aplicar un proceso para tratar los
residuos del proceso de ozonacion.

4. Utilizar otros colorantes azoderivados, los cuales puedan estar presentes en las
aguas residuales, que puedan considerarse téxicos para el ambiente y para los

Seres Vivos.

Finalmente, es recomendable seguir estudiando los colorantes azoicos, ya que, estan
presentes en mas del 90% de las cosas que utilizamos dia con dia. Ademas, con la situacion
actual sobre la crisis del agua que se esta viviendo, es importante buscar alternativas que
ayuden en el tratamiento de las aguas residuales, los cuales no produzcan mas residuos

para asi evitar seguir contaminando.
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