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LISTA DE SIMBOLOS

Simbolo Significado

mol Cantidad de mol

COoT Carbono organico total

cm Centimetro

cm?® Centimetro cubico

M Concentracion molar expresada como mol/litro
C Corrosivo

DBO Demanda bioquimica de oxigeno
DQO Demanda quimica de oxigeno

d Densidad

°C Grado Celsius

g Gramo

Xi Irritante

L Litro

mg Miligramo

mL Mililitro

mV MiliVolt

T+ Muy toxico

nm Nanémetro

N Nocivo

% Porcentaje

E° Potencial estandar de reduccion
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ORP Potencial de 6xido-reduccion

pH Potencial de hidrogeno
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Absorbancia

Acido

Adsorcion

Aerobio

Agente alcalino

Agente oxidante

Agente reductor

GLOSARIO

Propiedad fisica, que poseen las sustancias disueltas

en solucion, de absorber la luz a una determinada

longitud de onda.

Sustancia quimica que, cuando se disuelve en agua,
produce una solucién con una actividad del cation

hidronio mayor a la del agua pura.

Es un proceso fisico por el cual particulas como
atomos, iones 0 moléculas son retenidas o

atrapadas.

Organismos vivos que pueden desarrollarse en

ambientes con presencia de oxigeno diatomico.

Son 6xidos, hidroxidos y carbonatos de los metales

alcalinos que por lo general son bases fuertes y muy

solubles.

Sustancia quimica que provoca la oxidacion de otra

sustancia reactiva.

Sustancia quimica que provoca la reduccion de otra

sustancia reactiva.
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Amalgama

Amalgamacion

Anion

Catién

Coeficiente

estequiometrico

Cromo hexavalente

Demanda

bioquimica

de oxigeno

Demanda de oxigeno

Demanda quimica

de oxigeno

Mezcla homogénea de uno o mas metales con

mercurio liquido.

Acciény efecto de formacion de una amalgama.

Es un i6n con carga negativa, es decir que gana

electrones.

Es un i6n con carga positiva, es decir que pierde

electrones.

NUmero que se antepone a un reactivo o producto

para balacear una ecuacion quimica.

Especie mas tdxica y corrosiva del elemento cromo.

Parametro que mide la cantidad de materia
susceptible de ser consumida u oxidada por medios
biolégicos que contiene una muestra liquida, disuelta

0 en suspension.

Pardmetro fisico-quimico que indica una medida
aproximada del contenido total de contaminantes

organicos presentes en el agua.

Parametro que mide la cantidad de sustancias
susceptibles de ser oxidadas por medios quimicos
que hay disueltas 0 en suspension en una muestra

liquida.

XVIII



Diagrama Pourbaix

Electron

Espectrofotometro

Estequiometria

Evaporacion

Filtracion

Diagrama donde se representa graficamente la
variacion del potencial redox (Eh) en funcion del pH

para una solucion acuosa de un elemente especifico.

Particula subatémica con carga negativa que rodea

el ndcleo de un atomo.

Instrumento usado en el analisis quimico que sirve
para medir, en funcién de la longitud de onda, la
relacion entre valores de una misma magnitud
fotométrica relativos a dos haces de radiaciones y la
concentracion o reacciones quimicas que se miden

€n una muestra.

Calculo entre relaciones cuantitativas entre los
reactantes y productos en el transcurso de una

reaccion quimica.

Proceso fisico que consiste en el pasaje lento y

gradual de un estado liqguido hacia un estado
gaseoso, tras haber adquirido suficiente energia para

vencer la tension superficial.

Proceso de separacion de soélidos en suspension en
un liqguido mediante un medio poroso, que retiene los

sélidos y permite el pasaje del liquido.
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Floculacién

Hemirreaccion

Intercambio i6nico

[6n Hidronio

Materia organica

Mezcla sulfocrémica

Neutralizacion

Proceso quimico mediante el cual, con la adicion de
sustancias denominadas floculantes, se aglutinan las
sustancias coloidales presentes en el agua,
facilitando de esta forma su decantacion y posterior
filtrado.

Parte de una reaccién quimica en donde se muestra
la pérdida o ganancia de electrones de uno de los

reactivos.

Intercambio de iones entre dos electrolitos o entre

una disolucion de electrolitos y un complejo.

Es una particula cargada eléctricamente constituida
por un atomo o molécula que no es eléctricamente

neutra.

Es el cation que se forma en agua en presencia de

cationes de hidrégeno.

Sustancias quimicas que poseen en su composicion

atomos de carbono. La mayoria es sintetizada por los

seres Vivos.

Soluciéon de dicromato de potasio disuelto en acido

sulfirico concentrado.

Reaccion quimica entre un acido y una base para

formar sal y agua.
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Osmosis

Oxidacién

Parametro

Fisicoquimico

Precipitacion

Reduccion

Solucién saturada

Titulacion

Fendmeno fisico relacionado con el comportamiento
de un sélido como soluto de una solucion ante una
membrana semipermeable para el solvente pero no

para los solutos.

Reaccion quimica en la cual uno de los reactivos

pierde electrones aumentando su estado de

oxidacion.

Magnitud medida de una propiedad fisica o quimica

de una sustancia.

Fendbmeno de formacién de un sélido en una

disolucion por efecto de difusién o reaccion quimica.

Reaccion quimica en la cual uno de los reactivos
gana electrones disminuyendo su estado de

oxidacion.

Concentracion maxima de un soluto en soluciéon en el

cual existe como una mezcla homogénea a una

temperatura y presién dadas.

Determinacién de la concentracién de un soluto en
un analito por medio de una reaccidén quimica entre
el soluto y un reactivo patron de concentraciéon

conocida.
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RESUMEN

La presente investigacion consiste en la seleccién, evaluacion y desarrollo
de una técnica de tratamiento para los desechos liquidos que se generan
después de realizar los analisis de Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) en el

control de la calidad del agua.

Para determinar la forma correcta de tratar los desechos liquidos de la
DQO se realiz6 un andlisis profundo de todas las posibles formas de
tratamiento que existen para cada uno de los componentes del desecho. Luego
se establecieron criterios ambientales, técnicos y economicos para poder
seleccionar solamente aquellos procesos que cumplieran con la mayoria de

dichos criterios.

Para poder evaluar la efectividad del procedimiento de tratamiento
seleccionado, se obtuvieron muestras de desecho liquido de la DQO
provenientes de cinco diferentes laboratorios que utilizan diferentes marcas de
reactivo y diferente rango de medicion para los analisis de DQO. Estas
muestras fueron recolectadas, identificadas y almacenadas para luego tratarlas

utilizando el procedimiento seleccionado.

Los productos solidos obtenidos fueron analizados para determinar su
contenido total de metales y compararlos entre si para verificar si existe 0 no

una variacion significativa entre los datos.

Los resultados obtenidos en esta investigacion demuestran que, aunque

existe una variacion significativa de los datos, el procedimiento de tratamiento
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seleccionado es efectivo en la remocion de los metales pesados, cromo,
mercurio y plata; y es aplicable a cualquier desecho liquido sin importar la

marca del kit, el rango de medicién o el origen del desecho.
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OBJETIVOS

General

Desarrollar un procedimiento a nivel laboratorio, para el tratamiento de los
residuos liquidos provenientes de los analisis de Demanda Quimica de Oxigeno

(DQO), que se llevan a cabo en laboratorios de analisis de calidad de agua.

Especificos

1. Desarrollar un procedimiento especifico para la separaciéon y
cuantificacion del contenido total de ién cromo (VI) presente en el residuo

liquido proveniente de los andlisis de DQO.

2. Desarrollar un procedimiento especifico para la separaciéon y
cuantificacion del contenido total de i6n mercurio (I) presente en el

residuo liquido proveniente de los andlisis de DQO.
3. Desarrollar un procedimiento especifico para la separacion vy
cuantificacion del contenido total de i6n plata (I) presente en el residuo

liquido proveniente de los andlisis de DQO.

4. Separar, cuantificar y determinar la variacion en el contenido total de ion

sulfato presente en el residuo liquido proveniente de los andlisis de DQO.
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5. Determinar la variacién en la concentracion de los iones metalicos,
removidos en el proceso de tratamiento, en funcién del desecho

proveniente de cada laboratorio evaluado.

HIPOTESIS

La metodologia desarrollada para la separacion y recuperacion de los
iones cromo (VI), mercurio (Il), plata () y sulfato presentes en el residuo liquido
proveniente de los andlisis de demanda quimica de oxigeno DQO es viable
debido a que no existe una variabilidad significativa segun el origen o

procedencia del desecho liquido.

Hipo6tesis nula:

Existe diferencia significativa en la recuperacion porcentual para cada ion

en funcion del origen del residuo de DQO por laboratorio investigado.

Hipotesis alternativa:

No existe diferencia significativa en la recuperacion porcentual para cada

ion en funcién del origen del residuo de DQO por laboratorio investigado.
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INTRODUCCION

Para realizar el andlisis de DQO, es necesario utilizar un reactivo quimico
fuertemente oxidante que en su composicion contiene mercurio (I), plata (I) y
cromo (VI) disueltos en acido sulfarico al 70 por ciento. Todas estas sustancias

son consideradas como muy téxicas y dafinas para el medio ambiente.

El analisis de DQO constituye un parametro fundamental de referencia
para el control analitico de la calidad del agua (Norma COGUANOR NGO 29
014 h8, seccion 6.1). Muchas industrias requieren periédicamente informacion
sobre la DQO de sus aguas de proceso, y debido a esto, los laboratorios
analiticos, estatales y privados, ofertan la realizacion del ensayo de DQO. El
volumen, de los desechos liquidos, sobrepasa la capacidad de almacenamiento

de desechos que los laboratorios disponen.

Actualmente en Guatemala se da una ausencia de un procedimiento
sencillo y economico, para el tratamiento de los desechos generados en los
andlisis de DQO, lo que trae como consecuencia el impacto ambiental que
provocan la descarga de estos desechos de laboratorio debido a los
componentes toxicos y deteriorantes del ambiente y la salud (iones de metales
pesados de cromo, mercurio y plata contenidos en el desecho liquido del
desecho DQO).

El principal objetivo de la investigacion es presentar un procedimiento, a

nivel laboratorio, que permita el tratamiento de los desechos liquidos

provenientes de los andlisis de la DQO y que ademas también pueda
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transformar los componentes presentes en otras sustancias que podrian ser

reutilizadas.
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1. ANTECEDENTES

1.1 Investigaciones realizadas

Asada Amaya, ha presentado un estudio de tesis sobre la “Evaluacion de
los procesos de manejo y eliminacion de los desechos quimicos en los

laboratorios de la Facultad de Ciencias Quimicas y Farmacia”, en el 2000.

El principal logro de este estudio fue el andlisis de los diferentes criterios
econémicos, técnicos y ambientales para la comparacion de los distintos
procesos de manejo y eliminacion de los desechos quimicos, especificamente

para la eliminacion de sales de metales pesados.

Barrera Guevara, ha presentado un estudio de tesis sobre “Elaboracion de
un método para el tratamiento de desechos liquidos, provenientes de analisis
fisicoquimicos realizados a aguas de distinto tipo, en el laboratorio biolégico

industrial’, en el 2011.

Una de las recomendaciones que hace este estudio es la recuperacion y
reutilizacion de sales de metales preciosos obtenidas al tratar los desechos

quimicos de los laboratorios, asi como otros compuestos valiosos.

1.2. Justificacion

El analisis de la demanda quimica de oxigeno —DQO- es un parametro
que se Utiliza para evaluar el grado de contaminacion organica que puede

poseer el agua. Es muy importante medir la demanda quimica de oxigeno



(DQO)' para poder llevar un adecuado control ambiental sobre la calidad del

agua.

Para realizar el andlisis de DQO, es necesario utilizar un reactivo quimico
gue es catalogado como un agente oxidante muy toxico y corrosivo ya que en
su composicion contiene, dicromato de potasio (cromo en estado hexavalente),
sulfato  mercurico (una sal venenosa) y sulfato de plata; todas estas sales
disueltas en una solucion muy concentrada de acido sulfarico. Debido a su
composicion, es necesario considerar bastantes medidas de seguridad y
precaucion en la manipulacién del reactivo durante y después de realizar los

analisis.

Es muy importante evitar que los desechos del reactivo DQO lleguen a los
sistemas de alcantarillado o algun cuerpo receptor de agua debido a que son
bastante dafinos para la vida acuatica y pueden causar efectos adversos a

largo plazo.

Segun la Agencia de Proteccion Ambiental de los Estados Unidos
(USEPA)?, los componentes quimicos que contiene el reactivo, luego de realizar
los analisis de DQO, son considerados como desechos téxicos peligrosos y
para su eliminacion se deben de tomar todas las medidas de precaucion que se

establecen en el convenio de Basilea.

Segun el convenio de Basilea (Articulo 4, inciso 2a), “la adecuada gestion
de los residuos liquidos téxicos (metales pesados, compuestos organicos,

sales inorganicas) y deteriorantes de diversos materiales (lechos de rios,

! DQO: Demanda Quimica de Oxigeno. Se define como la cantidad de agente quimico oxidante
gue se requiere para oxidar la materia organica contenida en el agua

2 USEPA: Por sus siglas en inglés “United States Enviromental Protection Agency”



colectores municipales, cuerpos o depdésitos naturales), generados al realizar
manufacturas y analisis fisicoquimicos de control de calidad y ambiental, tales
como la demanda quimica de oxigeno (DQO), dependen de las acciones y las
politicas que cada sistema productivo y de apoyo (laboratorios analiticos)
apliguen para mitigar el impacto ambiental de los desechos liquidos generados

en sus actividades (manufactura y analisis)”.

Existe una gran cantidad de laboratorios analiticos que diariamente
realizan ensayos de control de calidad de agua, especificamente la DQO
(Norma SMWW 5220D) y que generan un volumen significativo de desecho

liquido con alto impacto ambiental y de riesgo en la salud.

La mayoria de laboratorios analiticos almacenan los desechos generados
de sus andlisis debido a la falta de normas regulatorias y procedimientos
validados y adecuados para el tratamiento, previo a la descarga y/o desecho.
Esta situacion obliga a los laboratorios a buscar técnicas para el tratamiento y
reutilizacion de sus diversos desechos y muchas veces estas técnicas al
aplicarlas resultan impactantes econdémicamente y por lo tanto no ofrecen

expectativa de solucion inmediata.

La problematica del almacenamiento de desechos sélidos y liquidos
conlleva a que siempre exista un volumen de desecho que, al no ser tratado

adecuadamente, impacta fuertemente en el ambiente.

Este estudio de investigacion de tesis es parte del proyecto FODECYT-
047-2009, cuyo objetivo general es el de “Evaluar técnicas de tratamiento
quimico que permitan procesar el desecho liquido del analisis instrumental de

Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) mediante la recuperacion del contenido



sélido de metales pesados existentes, y que proceden de diferentes laboratorios

analiticos de control ambiental guatemaltecos”

1.3. Determinaciéon del problema

La demanda quimica de oxigeno (DQO) es un paradmetro que permite una
medida aproximada del contenido total de materia organica presente en una

muestra de agua.

1.3.1. Definicién

En las pruebas de DQO se acelera artificialmente el proceso de
biodegradacion que realizan los microorganismos, mediante un proceso redox
inducido, utilizando un agente oxidante quimico mediante un método
debidamente estandarizado, que tienen por objeto garantizar la fiabilidad de las

mediciones.

La DQO asi determinada se expresa ponderadamente como ‘“los
miligramos oxigeno equivalente al contenido de materia organica oxidable en la
muestra”®. El analisis de DQO constituye un pardmetro fundamental de
referencia para el control analitico de la calidad del agua (Norma COGUANOR
NGO 29 014 h8, seccion 6.1).

Muchas industrias requieren periédicamente informacion sobre la DQO de
sus aguas de proceso, y debido a esto, los laboratorios analiticos estatales y

privados ofertan la realizacion del ensayo de DQO. El volumen de los desechos

* CLESCERI, Leonore S., ed. GREENBERG, Arnold., ed. Y EATON, Andrew., ed. “Standard
Methods for the examination of Water and Wastewater” p. 926
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liquidos generados al realizar dicho analisis, sobrepasa la capacidad de

volumen de almacenamiento de desechos que un laboratorio analitico dispone.

Actualmente en Guatemala se da una ausencia de un procedimiento
sencillo y economico, para el tratamiento de los desechos generados en los
analisis de DQO.

Esto trae como consecuencia el impacto ambiental que provoca la
descarga de estos desechos de laboratorio debido a los componentes toxicos y
deteriorantes del ambiente y la salud (iones de metales pesados: cromo (VI),

plata (I) y mercurio (I) que se encuentran en el desecho liquido de la DQO).

Es necesario realizar estudios econdmicos acerca de las alternativas
tecnoldgicas disponibles para el tratamiento de los residuos liquidos generados
y asi poder desarrollar métodos efectivos que puedan ser aplicados por

cualquier laboratorio analitico.

1.3.2. Delimitacion

Se recolectaran muestras de desecho liquido procedentes de cinco

laboratorios analiticos nacionales ubicados en el departamento de Guatemala.

Se aplicara una técnica de tratamiento efectiva en funcion de utilizar
reactivos de grado industrial previamente evaluados su potencial reactivo
(redox, precipitacion y neutralizacion) y se determinara la variacién de dicha

efectividad.






2. MARCO TEORICO

Para el desarrollo de un procedimiento adecuado para el tratamiento de
los residuos liquidos que se obtienen luego de realizar los andlisis de demanda
guimica de oxigeno, es necesario conocer y comprender los conceptos basicos
bajo los cuales se fundamenta dicho andlisis; asi como también conocer la
composicion quimica del desecho para poder disefiar un proceso de

tratamiento.

En las siguientes secciones se dan a conocer todos los conceptos tedricos
bajo los cuales se fundamenta el andlisis de demanda quimica de oxigeno, asi
como también los fundamentos para la seleccion de un proceso de tratamiento

adecuado para dichos desechos.

2.1. Concepto y definicion de demanda de oxigeno

La demanda de oxigeno es un parametro fisico-quimico que indica una
medida aproximada del contenido total de contaminantes organicos presentes

en el agua.

Esta materia organica, en condiciones naturales, puede ser biodegradada
(esto es oxidada) lentamente a dioxido de carbono y agua mediante un proceso
lento que puede tardar desde unos pocos dias hasta unos cuantos millones de
afos, dependiendo del tipo de materia organica presente y de las condiciones
de biodegradacion. La reaccion quimica global se puede representar de la

siguiente manera:



Figura 1. Proceso quimico global de biodegradacion aerdbica

+ Microorganismos
aerobios

Materia organica |+ |[O

§ 2 : Microorganismos
C02 + Hzo + NOS + SC)4 + | Energia | + Nuevos

Fuente: METCALF & EDDY, INC. Ingenieria de Aguas Residuales. p. 125.

2.2. Métodos para medir lademanda de oxigeno

Existen tres métodos analiticos que permiten cuantificar la demanda de

oxigeno, los cuales son:

. Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO)
o Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)
o Contenido de Carbono Orgéanico Total (COT)

Los primeros dos métodos miden directamente la demanda de oxigeno,

mientras que el tercer método lo mide de manera indirecta.

En el andlisis DBO los microorganismos consumen compuestos organicos
como alimento, mientras que al mismo tiempo consumen oxigeno. La prueba
estandar de DBO mide la cantidad de oxigeno consumido en una muestra
durante un periodo de cinco dias. Debido a la longitud de tiempo requerido para
completar la prueba, los resultados proporcionan datos historicos y no se facilita

la evaluacion rapida de la calidad del agua o el control éptimo del proceso.
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La prueba de carbono organico total utiliza calor, luz ultravioleta y un
oxidante quimico fuerte para oxidar los compuestos organicos a dioxido de
carbono y agua. La demanda de oxigeno se mide indirectamente por medio de
la determinacion de la cantidad de diéxido de carbono producido usando

espectroscopia infrarroja.

La prueba puede durar varios minutos hasta varias horas en completarse,
y la informacién obtenida del analisis de COT es menos util que la informacion
obtenida de los andlisis de DBO y DQO. Ademas, la determinacion del COT no
diferencia entre los compuestos con el mismo nimero de atomos de carbono en
diferentes etapas de la oxidacion y por lo tanto se producen diferentes

resultados de la demanda de oxigeno.

2.3. Andlisis de Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

Para determinar la demanda quimica de oxigeno, se utiliza un agente
oxidante quimico fuerte en solucién acida y en presencia de calor para oxidar el

carbono organico hasta dioxido de carbono y agua.

Por definicion la demanda quimica de oxigeno es una medida del oxigeno
equivalente al contenido de materia organica de una muestra que es

susceptible a la oxidacién por un oxidante quimico fuerte.

La demanda de oxigeno se determina por medio de la medicion de la
cantidad de agente oxidante consumido utilizando ya sea un método

volumétrico o fotométrico.



El analisis no se ve afectado por sustancias toxicas, y los resultados estan
disponibles entre hora y media y tres horas, proporcionando un control de

procesos mas rapido y asegura el control de la calidad del agua.

Existe una relacion empirica entre la DQO, la DBO y el COT; sin embargo,
la relacion especifica debe de establecerse para cada muestra. Una vez que la
correlacion ha sido establecida, los resultados del analisis DQO son utiles para

el monitoreo y control.

2.3.1. Normas oficiales para el analisis DQO

Seguln la Comision Guatemalteca de Normas (COGUANOR), la norma
oficial para la determinacion de la demanda quimica de oxigeno es la NGO 29
014 h8, la cual fue publicada en el Diario Oficial el 22 de octubre de 2004
resolucion 13-2004.

La norma NGO 29 014 h8 esta basada en la norma internacionalmente
aceptada y recomendada del manual “Standard Methods for the Examination of
Water and Wastewater” (SMWW) seccion 5220.*

Segun el procedimiento normado y validado, existen cuatro métodos

diferentes para la determinacion de la DQO.

o Método titrimétrico a reflujo abierto
o Método titrimétrico a reflujo cerrado
o Método colorimétrico a reflujo abierto
o Método colorimétrico a reflujo cerrado

* CLESCERI, Leonore S., ed. GREENBERG, Arnold., ed. Y EATON, Andrew., ed. “Standard
Methods for the examination of Water and Wastewater” p. 926
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El método colorimétrico a reflujo cerrado es el mas utilizado por los
laboratorios analiticos del pais debido a que utiliza menor cantidad de sales y
reactivos que en el método a reflujo abierto. Se utilizan ampollas o tubos de
reaccion con soluciones preparadas que se encuentran disponibles
comercialmente y son distribuidas por las industrias HACH y MERCK por sus

respectivos distribuidores en el pais.

2.3.2. Determinacién de la DQO segun la Norma COGUANOR
NGO 29 014 h8, seccion 6.1, Método Colorimétrico a
Reflujo Cerrado

A continuacion se presenta una explicacion detallada sobre los principios
tedricos y la metodologia que debe de utilizarse para realizar el analisis de

DQO, segln se establece en la norma nacional.

2.3.2.1. Principio del método

La mayor parte de la materia organica es oxidada por una mezcla de

acidos cromico y sulfrico. La estequiometria de la reaccién es como sigue:

2 + 148 °C a+ 8c +3
CHO,+ Cr,0,° + 8cH — n CO, + U H,O 4+ 2c Cr
Donde:

_ 2 a_b
C—3n+6 3

Cuando la muestra es digerida por esta mezcla, el i6n dicromato oxida el

material de DQO en la muestra. Esto da como resultado un cambio en el estado
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de oxidacién del cromo, de hexavalente a trivalente. Ambas especies de cromo

son coloreadas y absorben en la region visible del espectro.

El ion dicromato absorbe fuertemente en la region de los 400 nanébmetros,
donde la absorcion del ion cromo (ll) es mucho menor. ElI ion cromo (Il
absorbe fuertemente en la region de los 600 nandmetros, donde el ion
dicromato tiene casi cero de absorcion. En una solucion de 9 mol por litro de
acido sulftrico, el i6n cromo (ll) tiene un minimo en la regién de los 400

nandmetros. Ademas, tiene una absorcion maxima a 420 nandmetros.

Para valores de DQO entre 100 y 900 miligramos por litro, se determina el
aumento del lon cromo (lll) en la region de los 600 nandmetros. Valores mas
altos pueden ser obtenidos por medio de la diluciéon de la muestra. Los valores
de DQO de 90 miligramos por litro o menos pueden ser determinados siguiendo
la disminucién en el ion dicromato a 420 nandémetros. La correspondiente
generacion de ion cromo (ll) da un pequefio aumento en la absorcién a 420

nanémetros, pero esto es compensado en el procedimiento de calibracion.

2.3.2.2. Interferencias y limitaciones

Varios compuestos organicos (hidrocarburos aromaticos, piridina vy
compuestos relacionados, compuestos alifaticos volatiles de cadena recta)
resisten la oxidacion. Estos compuestos no son oxidados en un grado
apreciable. Esto ocurre, en parte, debido a que los compuestos organicos
volatiles estdn presentes en fase gaseosa y no entran en contacto con el
oxidante. La adicion de sulfato de plata como catalitico mejora la oxidaciéon de

los compuestos alifaticos de cadena recta.
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Los haluros (cloruros, fluoruros, yoduros y bromuros) reaccionan con
Sulfato de plata formando precipitados (haluros de plata) inhibiendo su actividad
catalitica. Esta dificultad puede reducirse antes de iniciar el proceso de
digestion, aunque no eliminarse completamente, formando un complejo soluble

(haluromercurato) con sulfato de mercurio.

Aunqgue se especifica 1 gramo de sulfato de mercurio para una muestra de
50 mililitros, una cantidad menor puede usarse cuando se conoce que la
concentracion de cloruro en la muestra es menor a 2000 miligramos por litro y
se mantenga una proporcién en peso de 10/1 para la relacion sulfato de
mercurio/lon cloruro. Sin embargo, en las pruebas disponibles comercialmente,

se deben sequir las instrucciones indicadas por el fabricante.

Las interferencias con haluros pueden ser removidas por medio de la
precipitacién con el ion plata y su filtracion antes de la digestién, lo que puede
introducir errores debido a la oclusion y acarreo de material, lo que se evidencia

en valores bajos de DQO.

Existen técnicas para medir la DQO en aguas salinas, que pueden

consultarse en la bibliografia.

Los agentes inorganicos reductores, tales como, nitritos, sulfuros y hierro
(I generan valores mas altos de DQO. Estos interferentes pueden ser
eliminados por medio de una reaccidbn con mercurio. Es necesario hacer
calculos estequiometricos del consumo de oxigeno de estos interferentes y

restarlos del valor final de la prueba.
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El amoniaco y sus derivados no son oxidados por el dicromato. Sin
embargo la presencia de cloro elemental puede oxidar estos compuestos,

dando un valor mas alto de DQO.

Los nitritos producen una DQO de 1,1 miligramos por miligramo de nitritos.
Debido a que la concentracion de nitrito en las aguas raramente excede de 1 a
2 miligramos por miligramo de nitrito, la interferencia no es significativa y
usualmente se ignora. Para eliminar una interferencia significativa debida al
nitrito, se adicionan 10 miligramos de acido sulfamico por cada miligramo de
nitrito presente en el volumen de muestra analizado. Es necesario analizar un
blanco con agua destilada, desmineralizada o de pureza equivalente,

agregando la misma cantidad de &cido sulfamico.

Los compuestos inorganicos reducidos, tales como, el hierro (ll), sulfuros,
manganeso (ll), etc., son oxidados cuantitativamente bajo las condiciones del
ensayo. Para muestras que contienen cantidades significativas de dichos
compuestos se puede calcular una oxidacién estequiométrica a partir de
concentraciones iniciales conocidas de tales interferentes y luego se hacen las

correcciones en el valor de DQO obtenido.

La limitacion mas importante es la generacion de residuos peligrosos
debido al uso de sales de plata, cromo hexavalente y mercurio en las
determinaciones de DQO. El problema méas grande radica en el uso de
mercurio. Si la distribucién del cloruro a la DQO es minima, el uso de Sulfato de
mercurio puede ser omitido. Muestras mas pequefias (como los volimenes
usados en los métodos de reflujo cerrado) conlleva a una generacion menor de
residuos. ElI material de desecho puede ser regenerado siguiendo

procedimientos adecuados.
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2.3.2.3. Reactivos

A continuacién se describen detalladamente los reactivos quimicos que se
utilizan para realizar el andlisis DQO, asi como su adecuada preparacion y

manejo.

2.3.2.3.1. Solucién estandar para

digestion

Pesar 10,216 gramos de dicromato de potasio grado estandar primario,
previamente secado a 150 grados Celsius durante 2 horas, 0 a la temperatura
que indiquen las especificaciones técnicas del reactivo. Agregar 100 mililitros de
agua destilada, 167 mililitros de acido sulfirico concentrado (precaucion) y 33.3
gramos de sulfato de mercurio, disolver, enfriar a temperatura ambiente y diluir

con agua destilada a 1 litro en un balén aforado clase A.

2.3.2.3.2. Reactivo sulfato de plata -

acido sulfarico
Adicionar sulfato de plata grado reactivo, en cristales o en polvo, al acido
sulfarico concentrado, en una proporcion de 5,5 gramos de Sulfato de plata por
1 kilogramo de acido sulfrico. Dejar reposar de 1 a 2 dias para disolver el
sulfato de plata.

2.3.2.3.3. Acido sulfamico

Utilizar Unicamente cuando es necesario eliminar la interferencia del ion
nitrito.
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2.3.2.3.4. Ftalato acido de potasio

estandar

Pulverizar y secar a 120 grados Celsius 0 a la temperatura que indiguen
las especificaciones técnicas del reactivo, durante 2 horas, hasta lograr un peso
constante. Disolver 425 miligramos de ftalato acido de potasio en agua
destilada y diluir a 1 litro en un balon aforado clase A. El ftalato 4cido de potasio
tiene una DQO tedrica de 1,176 miligramos por miligramo de oxigeno y esta
solucion tiene una DQO tedrica de 500 miligramos de oxigeno por litro. Esta
solucion es estable en refrigeracién a 4 grados Celsius al menos una semana,

en ausencia de crecimiento biolégico visible.

Todas estas soluciones pueden adquirirse comercialmente.

2.3.2.4. Aparatos y materiales

A continuacion se describen detalladamente los aparatos y otros
materiales que se utilizan para realizar el analisis DQO, asi como su adecuado

manejo.

23.2.4.1. Recipientes de digestion

De preferencia usar tubos de ensayo o reaccion de borosilicato de 16 mm
X 100mm, 20 mm x 150mm 6 25 mm x 150mm, resistentes a una temperatura
de 148 grados Celsius + 3 grados Celsius, con tapdn de rosca y recubrimiento
interior de teflon. Alternativamente se pueden utilizar tubos sellables de
borosilicato de 10 mililitros de capacidad y de preferencia con un didmetro de 19
milimetros a 20 milimetros.
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23.24.2. Plancha de calentamiento

Debe de poseer un dispositivo para operar a 148 grados Celsius + 3
grados Celsius, con un espesor que garantice que la solucién quede inmersa en
la plancha y agujeros hechos a la medida de los tubos de reaccion o de las

ampollas estandar.

2.3.2.4.3. Espectrofotometro

Para ser usado a 600 nanémetros y 420 nandmetros, con acceso a

adaptador abierto para los recipientes de reaccion.

Para realizar los andlisis se recomienda utilizar guantes y careta

protectora.

2.3.2.5. Procedimiento
A continuacién se describen detalladamente el procedimiento que se debe
de seguir para realizar el analisis DQO segun se establece en las normas
oficiales.
2.3.25.1. Tratamiento de las muestras
Agregar 2 mililitros de muestra a un tubo de reaccion que contiene 3
mililitros de reactivo o el volumen que indique las especificaciones técnicas del

proveedor.

o Cerrar los tubos firmemente y mezclar por inversion varias veces.
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o Colocar los tubos o las ampollas en la plancha de calentamiento en
bloque precalentado a 148 + 3 grados Celsius y refluir por 2 horas

dentro de una campana de extraccion.

o Enfriar a temperatura ambiente y colocar los tubos de ensayo en una
gradilla. Se puede precipitar algo de sulfato mercarico pero esto no

afectara el analisis.

Preparar, digerir y enfriar las muestras, el blanco y uno o mas de los

estandares, siguiendo el procedimiento anteriormente descrito.

2.3.25.2. Mediciéon de la reducciéon del

ion dicromato

Enfriar lentamente las muestras a temperatura ambiente para evitar la
formacion de precipitados. Mezclar suavemente el contenido de los recipientes
de reaccion para combinar el agua condensada y la materia insoluble. Dejar
gue la materia suspendida sedimente y asegurarse que las vias Opticas estén

claras.

Introducir dentro del espectrofotdmetro, a través de la ventana de acceso,
las ampollas o los tubos de reaccion sin abrir, teniendo cuidado de que estén

colocadas en la trayectoria de la luz.

Leer la absorbancia de las muestras en un espectrofotometro a la longitud
de onda seleccionada (420 nandmetros a 600 nandmetros). A 600 nanémetros
usar un blanco no digerido como solucién de referencia. Analizar un blanco

digerido para confirmar que los reactivos analiticos estén bien y para determinar
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la DQO del blanco. Alternativamente, usar el blanco digerido como solucion de

referencia una vez establecido que tiene una baja DQO.

A 420 nanémetros, usar agua como solucién de referencia. Medir todas
las muestras, blancos y estandares contra esta solucion. Las mediciones de
absorcién de un blanco no digerido que contenga dicromato, con agua destilada
en lugar de la muestra, dara la absorcion de dicromato inicial; cualquier muestra
digerida, blanco o estandar que tenga un valor de DQO dara una absorcién

menor debido a la disminuciéon del ién dicromato.

Analizar un blanco digerido con agua en lugar de la muestra para
asegurarse de la calidad del reactivo y para determinar la contribucion de los

reactivos a la disminucion de la absorcion durante una digestion dada.

La diferencia entre las absorbancias de una muestra digerida dada y el
blanco digerido es una medida de la DQO de la muestra. Cuando se corren los
estandares, graficar las diferencias entre las absorbancias de los blancos
digeridos y de los estandares digeridos versus los valores de DQO para cada

estandar.

2.3.2.5.3. Preparacién de la curva de

calibracion
Prepara al menos cinco estandares de solucién de ftalato acido de potasio
con equivalentes de DQO para cubrir cada rango de concentracion,

dependiendo de la longitud de onda de trabajo.

Se deben de preparar curvas de calibracion para cada lote nuevo de tubos

de reaccidon o ampollas, o cuando los estandares preparados de acuerdo a lo
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indicado en la seccidon anterior difieren en £+ 5 por ciento de la curva de

calibracion.

Las curvas deben de ser lineales. Sin embargo puede ocurrir una no

linealidad, dependiendo de los instrumentos utilizados y de toda la exactitud

necesaria.

2.3.254. Céalculos

A continuacién se muestra la forma correcta de calcular la DQO en la
muestra analizada, tomando como base los datos obtenidos ala realizar el

ensayo.
Para el calculo directo es necesario utilizar la siguiente formula:

Mx1, 000
\Y

DQO (mg O,/L)=
En donde:
M = masa de oxigeno en el volumen final (mg).
V = Volumen de muestra (ml).

1,000 = factor de conversién de mililitros a litros.

2.3.2.55. Precision y desviacion
Cuarenta y ocho muestras sintéticas preparadas con ftalato acido de

potasio y cloruro de sodio fueron analizadas por cinco laboratorios,

obteniéndose los resultados siguientes:
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2.4,

A una DQO promedio de 193 miligramos por litro de oxigeno en ausencia
de cloruro, la desviacion estandar fue de £ 17 miligramos de oxigeno por

litro (coeficiente de variacién 8,7 por ciento).

A una DQO promedio de 212 miligramos de oxigeno por litro y 100
miligramos por litro de ion cloruro, la desviacion estandar fue de = 20

miligramos por litro O (coeficiente de variacion 9,6 por ciento).

De igual manera en Guatemala se trabajaron treinta muestras sintéticas
preparadas de ftalato acido de potasio y una DQO tedrica de 1, 000
miligramos por litro. Estas fueron analizadas por 14 laboratorios,
obteniéndose los resultados siguientes: A una DQO promedio de 1026
miligramos por litro O, en ausencia de cloruro, la desviacion estandar fue
de = 33 miligramos por litro de O,, desviacion estandar relativa de 3

(coeficiente de variacién 3,2 por ciento).

Composiciéon quimica del desecho liguido del anélisis DQO

La composicion quimica del reactivo utilizado para realizar los ensayos de

DQO consiste en una mezcla de una solucién digestora y una solucion

catalizadora en proporcion 1 a 2, respectivamente.

La solucion digestora consiste en una mezcla de dicromato de potasio,

sulfato de mercurio (ll) y acido sulfirico; la solucién digestora consiste en una

mezcla de sulfato de plata con acido sulftrico.

Estas soluciones se mezclan con un volumen de muestra de agua a

analizar. En la siguiente tabla se presentan las concentraciones de los
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principales componentes de la solucidn resultante al realizar los andlisis de

DQO.

Tablal. Concentracién de los principales componentes de la solucion

resultante luego de realizar los analisis de DQO

Reactivo: Concentracion (mol/L) |[Concentracion (g/L)
Acido Sulfarico 7,960 780,080
Dicromato de potasio 0,007 2,000
Sulfato de Mercurio (1) 0,022 6,645
Sulfato de Plata (1) 0,013 3,960

Fuente: Merck Inc. www.merck.com/safetycards/cod_reagent.htm. Consulta: 5 de junio 2011.

Todos los componentes del residuo liquido luego de realizar los analisis de
la DQO, estdn presentes en la solucion como especies ionicas. Las
concentraciones molares de las diferentes especies idnicas contenidas en el

desecho liquido se muestran a continuacion en la siguiente tabla.

Tabla Il. Concentracion molar de los compuestos iGnicos presentes

en el residuo liquido de la DQO

Especie idnica: | Concentracion (mol/L)
Cationes
[H] 15,92
[Hg™] 0,022
[AgT] 0,026
K™ 0,014
Aniones
[Cr,077] 0,007
[SO,“] 8,0

Fuente: elaboraciéon propia, datos calculados obtenidos de la tabla I.
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2.4.1. Acido sulftrico (H2SOg)

A continuacion se hace una revision teorica de las propiedades fisicas y
quimicas del acido sulftrico, el cual es el mayor componente del desecho
liquido de la DQO.

El acido sulfrico puro es un liquido aceitoso incoloro, denso (densidad =
1,834 gramos por mililitro), que se congela a 10,37 grados Celsius, dando un
sélido cristalino incoloro que hierve a 317 grados Celsius, temperatura a la que
la composicién del mismo es de 98,54 por ciento de acido sulfarico, pues
durante el calentamiento desprenden vapores formados al descomponerse en
agua y anhidrido sulfurico. También el 6leum alcanza esta concentracion
cuando es calentado.

Es un acido fuerte diprético, es decir que en solucidon acuosa se disocia
produciendo dos iones hidronio. Experimenta una ionizacién primaria casi total;
la ionizacion secundaria es menos completa, como se observa por los valores

de las correspondientes constantes de ionizacion:

K1 = muy alta
H,SO, + HZO - HSO4' + H3O+

K2 = 1.20x10?
HsO, + H,0 — S0,? + H,0"

Debido al elevado punto de ebullicion del acido sulfurico, se utiliza este
acido para desplazar de sus sales a acidos que hierven a temperaturas mas
bajas, constituyendo, a veces, un excelente procedimiento para obtenerlos, al

menos en el laboratorio.
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El &cido sulfurico, especialmente si es concentrado, tiene una fuerte
apetencia por el agua, dando lugar a una serie de hidratos. Esta reaccién con el
agua es tan pronunciada que no solamente elimina agua de los materiales que
la contienen, sino que en ocasiones elimina los dos elementos que la forman
(hidrogeno y oxigeno), sobre todo si se encuentran en la misma reaccién

atomica que en el agua, como ocurre con muchos carbohidratos:

Cy,H,,0,; o 11 H,S0

12" '22

—>11HSO, +12C +11 H,O"

4 (cc)

—HSO,

4 (ac)

HCOOH i+ H,SO

© + CO +H,0

4 (cc) (ac)

Incluso con acido nitrico:

— 2 HSO, ...+ NO,”

HNOa (ac) +2 H2504 (cc) 4 (ac) 2 (ac)+ H3O (ac)

Esta accion deshidratante hace que el acido sulfirico se utilice para
desecar gases que no reaccionan con él, asi como para eliminar el agua que se
produce en muchas reacciones quimicas, tales como la nitracion, en la

fabricacion de colorantes y explosivos.

El acido sulfurico no tiene un poder oxidante particularmente notable. Este

poder viene determinado por los valores de los diferentes potenciales redox:

H,SO, + H,0 — SO, +4H"+2e E°=0,20V

H,SO, +4 OH — SO,?+3H,0+2e E°=0,90V
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Sélo concentrado y en caliente el potencial es suficiente para oxidar
metales como el cobre, a los que disuelve. Los productos de la reduccion del
acido sulftrico pueden ser el didxido de azufre, azufre elemental y el sulfuro de

hidrégeno, segun las fuerzas relativas de oxidante-reductor.

El acido sulflrico interviene también en numerosas reacciones organicas,
bien como reactivo o como catalizador. Un ejemplo de ambas actuaciones

puede ser la sulfonacién de hidrocarburos aromaticos:

C,H, + H,S0, —>C_H,SO,0H + H,0

También para la nitracién de anillos aromaticos:

HNO, ., +2 H,S0, ..~ 2 HSO, .+ NO," .+ H,0"

3 (ac) 4 (cc) 4 (ac)

El ion nitrito es el agente nitrante.

Los efectos encontrados en la toxicidad del acido sulfurico obedecen por
completo a las interacciones del ion hidronio con los componentes celulares
mas que a la interaccién del ion sulfato. Es una sustancia corrosiva y provoca
efectos directos locales en todos los tejidos corporales aun en bajas
concentraciones.

El contacto de cualquier tejido con &cido sulfurico concentrado provoca

guemaduras profundas y de dificil sanado.
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Su alta reactividad frente a muchos compuestos lo hace peligroso por la
generacién de calor, por el potencial de explosion o por la generacion de

vapores toxicos o inflamables.

A continuacién se presenta un esquema de los pictogramas que deben de

utilizarse para su envasado y etiquetado segun las normas internacionales:

Figura 2. Etiqueta de seguridad del H,SO4 segun la normativa

internacional de las Naciones Unidas

Simbolo C
= R:35
— S 1/2-26-3045

A/
VY4 Clasificacion de peligros UN: 8
Y E

Grupo de envasado UN: I

Fuente: Instituto Nacional de Seguridad e Higiene del Trabajo de Espafia.
www.insht.es/FichasTecnicas/FISQ/Ficheros/301a400/nspn0362.pdf.
Consulta: junio 2011.

La inhalacién de vapores de acido sulfirico concentrado provoca tos
aguda y dafos severos en los pulmones y en todo el tracto respiratorio. El

contacto con los ojos puede provocar pérdida total de la vision.

En la piel genera quemaduras y necrosis severa. La ingestion de &cido
sulfurico concentrado en cantidad aproximada a una cucharada es mortal para
adultos; esta ingesta puede provocar perforacion del ducto gastrico, peritonitis y
un colapso circulatorio posterior. ElI shock es la causa inmediata mas comun de
muertes. La exposicion crénica a esta sustancia puede generar tragqueo

bronquitis, gastritis e irritacion cutanea.
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Un peligro importante en la manipulacion del acido sulfurico lo constituye
su dilucién en agua. Cuando el acido sulfarico se mezcla con agua, se produce
una gran cantidad de calor, que dependiendo de la cantidad relativa de las dos
sustancias puede provocar un incremento considerable en la temperatura de la

solucidén e incluso puede generar ebullicion violenta.

Este comportamiento es mas marcado y peligroso en procedimientos de
mezcla donde se adiciona agua sobre el acido concentrado y por €so no se

recomiendan.

Los peligros mas graves de exposicion al acido sulfarico se dan en
derrames accidentales durante su transporte y manipulacion. Niveles mucho
mas bajos estan presentes en la atmosfera por oxidacion de éxido de azufre
generado en plantas donde se libera como emision. El grado de afectacion a los
diferentes individuos se ve agravado por enfermedades respiratorias cronicas
como asma, a hivel respiratorio; enfermedades gastrointestinales cronicas,
como gastritis, a nivel gastrico y enfermedades oculares o cutdneas, como
conjuntivitis cronica o dermatitis.

2.4.2. Sulfato mercuarico (HgSOy)

El sulfato mercurico es un sélido cristalino blanco que no es soluble en el
agua debido a que reacciona con ella. Es un sélido bastante denso (densidad =
6,4 gramos por mililitro) y no posee un punto de fusion ya que se descompone
al calentar intensamente produciendo humos téxicos de mercurio y anhidridos

sulfdricos.
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Reacciona violentamente con cloruro de hidrégeno. En contacto con
laminillas de aluminio, en presencia de humedad, produce una rapida y

completa amalgamacion.

El sulfato mercurico reacciona con el agua produciendo sulfato de
mercurio basico y acido sulfdrico, esto debido a la hidrolisis del ion mercurio (ll),

dada por la siguiente reaccion:

HgSO, — Hg*? +S0,”
2 Hg?+2 H,0 — 2HgOH" + 2 H'
2 HgOH"+ S0, ? — [HgOH],SO,

El sulfato basico de mercurio es un sélido de color amarillo que se forma al
mezclar agua con sulfato de mercurio y es bastante insoluble. El &cido sulfarico

es un subproducto de la formacion del complejo.

El sulfato mercurico esta clasificado como sustancia muy téxica. La
inhalacion y la ingestion o absorcidon cutanea en muy pequefia cantidad, pueden
conducir a dafios de considerable magnitud para la salud, posiblemente con

consecuencias mortales.

Se considera un peligro para el medio ambiente debido a que al ser
liberado en el medio acuatico y no acuatico puede producirse un dafio del
ecosistema por cambio del equilibrio natural, inmediatamente o con

posterioridad.
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Figura 3. Etigueta de seguridad del HSO,4 segun la normativa

internacional de las Naciones Unidas.

Simbolo T+y N
R: 26/27/28-33-50/53
S: 1/2-13-28-36-45-60-61

Clasificacion de peligros UN: 6,1

Grupo de envasado UN: I

Fuente: Instituto Nacional de Seguridad e Higiene del Trabajo de Espafia.
www.insht.es/FichasTecnicas/FISQ/Ficheros/301a400/nspn0982.pdf.

Consulta: junio 2011.

Se recomienda almacenar bajo llave y mantenerse fuera del alcance de
los nifios. Lejos de alimentos, bebidas y piensos. Debe de usarse indumentaria

protectora adecuada.

2.4.3. Dicromato de potasio (K2Cr;07)

El dicromato de potasio es un sélido cristalino de color naranja rojizo. Se
descompone por debajo de su punto de ebullicion a 500 grados Celsius, tiene
un punto de fusién de 398 grados Celsius, es un sélido bastante denso (d=2.7

gramos/cm?®) y bastante soluble en agua (s= 120 gramos por litro).
El dicromato de potasio reacciona violentamente con acido y acetona o

hidracida, con hidroxilamina, reacciona explosivamente y con etilenglicol a 100

grados Celsius, la reaccion es exotérmica.
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Las mezclas de este compuesto con hierro metalico, tungsteno metalico y
boro son pirotécnicas. En general es incompatible con agentes reductores,
materiales organicos y con materiales combustibles que se encuentren como

particulas pequefias, por peligro de ignicion.

El dicromato de potasio es una sal del hipotético acido dicromico, este
acido en sustancia no es estable. Se puede obtener al disolver dicromato de
potasio en acido sulfurico concentrado, pero rapidamente se convierte en acido

cromico.

K,Cr,0, + H,S0, — H,Cr,0, +K,SO,

H,Cr,0, + H,0 — 2H,Cro,

Acido crémico

El 4&cido cromico se refiere generalmente a una coleccion de compuestos
generados por la acidificacién de las soluciones que contienen aniones cromato
o dicromato, y también la disolucion de trioxido de cromo en acido sulfurico

concentrado.

El 4cido cromico presenta al cromo en estado de oxidacion +6 (o VI), a
menudo denominado cromo hexavalente. Una solucién de acido cromico en
acido sulfirico (también conocida como mezcla sulfocromica) es un agente

oxidante muy potente.

Cuando la materia organica se oxida con dicromato de potasio en acido
sulfurico, la mayoria del carbono se convierte en dioxido de carbono (CO5). El
hidrégeno presente es convertido en agua (H2O). La reaccién se ilustra mejor

utilizando el estandar primario ftalato 4cido de potasio como ejemplo.
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2 KCH,0, +10 K,Cr,0, +41 H,50, —>

16 CO, +46 H,0 +10 Cr,(SO,),+11 K,SO,

Los iones dicromato forman una solucion de color naranja. Cuando el
cromo (VI) se reduce a cromo (ll), la solucion cambia a un color verde. El
potencial estandar de reduccion es cerca de 1,36 Voltios. El potencial real
puede variar con respecto a la temperatura, el pH, y la proporciéon en
concentracion molar que haya entre el ion cromo (lll) y el ion dicromato en

solucion, segun la siguiente ecuacion:

0.0001983 H] [Cr,O
<log IH1Cr:0]
6 [Cr32

E=E"+

El dicromato de potasio se puede absorber por inhalacion del aerosol, a

través de la piel y por ingestion.

La dosis letal en un ser humano es de 0,05 miligramos por litro, y en dosis
menores se considera como cancerigeno potencial. Puede causar cancer por
inhalacidon, puede causar alteraciones genéticas hereditarias. Es nocivo en
contacto con la piel, toxico por ingestion, muy téxico por inhalacion, irrita las

vias respiratoriasy la piel.

Al contacto con los ojos existe el riesgo de lesiones oculares graves.

Existe la posibilidad de sensibilizacion en contacto con la piel.

A continuacién se presenta un esquema de los pictogramas que deben de

utilizarse para su envasado y etiquetado segun las normas internacionales:
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Figura 4. Etiqueta de seguridad del K,Cr,O7 segun la normativa

internacional de las Naciones Unidas

Simbolo T+y N
R: 49-46-21-25-26-37/38-41-43-50/53
S: 53-45-60-61

Clasificacion de peligros UN: 6,1

Grupo de envasado UN: Il

Fuente: Instituto Nacional de Seguridad e Higiene del Trabajo de Espafia.
www.insht.es/FichasTecnicas/FISQ/Ficheros/301a400/nspn1371.pdf.

Consulta: junio 2011.

El dicromato de potasio es una sustancia muy toxica para los organismos
acuaticos, puede provocar a largo plazo efectos negativos en el medio ambiente

acuatico.

Se recomienda evitar la exposicion y evitar su liberacién al medio

ambiente. Debe de recabarse informacion especifica en las fichas de seguridad.

2.4.4. Sulfato de plata (Ag2SOy)

El sulfato de plata es una sustancia que a condiciones ambientales
normales es un polvo blanco muy fino, poco soluble en agua (8 gramos por litro
a 25 grados Celsius), es sensible a la luz (fotosensible) ya que se descompone

en oxido de plata.

El sulfato de plata, debido a que posee una baja solubilidad, es mas
conocido su uso como catalizador en la oxidacion de una amplia variedad de

compuestos organicos. Algunos metales que poseen multiples estados de
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valencia son generalmente efectivos como catalizadores redox en presencia de
iones dicromato. La plata, el manganeso, mercurio, niquel, hierro, cobalto y
cobre han demostrado todos tener actividad catalitica, sin embargo, la plata es

el catalizador mas efectivo para una gran variedad de compuestos organicos.

Es bastante conocida la accidn catalitica de los iones plata en la oxidacion
de los aldehidos y en la oxidacion de cadenas laterales en compuestos

aromaticos, entre ellos la lignina.

El sulfato de plata es una sal considerada como irritante al contacto
breve, prolongado o repetido con la piel o en mucosas, al contacto con los ojos

existe el riesgo de lesiones oculares graves.

Se recomienda no respirar el polvo. En caso de tener contacto con los
0jos, lavarse inmediatamente y con abundante agua, acudir a un médico. Se

recomienda utilizar proteccion para los ojos y la cara.

Figura 5. Etiqueta de seguridad del Ag,SO4 segun la normativa

internacional de las Naciones Unidas

Simbolo Xi
R: 41
S: 22-26-39

Clasificacion de peligros UN: 6,1

Grupo de envasado UN: Il

Fuente: Instituto Nacional de Seguridad e Higiene del Trabajo de Espafia.
www.insht.es/FichasTecnicas/FISQ/Ficheros/301a400/nspn1371.pdf.

Consulta: junio 2011.
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El primer objetivo de una estrategia de control ambiental en la industria de

procesos es prevenir o reducir la generacion de los contaminantes en su fuente.

Sin embargo, en la practica, las limitaciones tecnolégicas y las
restricciones impuestas por los procesos mismos hace casi inevitable la
generaciéon de residuos de produccién, los cuales deben ser tratados antes de

su descarga a los medios receptores.

Las tecnologias de tratamiento de residuos tienen como objetivo disminuir
el impacto ambiental de dichas descargas, y generar residuos finales que
cumplan con los flujos y concentraciones de contaminantes estipulados en la

legislacion vigente, o en las politicas de la empresa.

2.45. Mecanismos presentes en los tratamientos de residuos

En general, los tratamientos de residuos se basan en diferentes
mecanismos los cuales dependen de las propiedades fisicas y quimicas de las

especies contaminantes.

Muchas veces los procesos de tratamiento, simplemente cambian la fase
en la que se encuentra presente el contaminante, con lo que el problema
ambiental puede persistir (por ejemplo, la adsorcion de fenoles en carbdn
activado; en este caso se traslada el problema, a uno de contaminacion en fase

sélida).
A veces, dicho cambio de fase permite un mejor manejo del material

contaminante, disminuyendo su impacto final. Tal es el caso de los tratamientos

aerobicos, donde los compuestos organicos disueltos en el efluente son
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utilizados en los procesos de metabolismo celular e incorporados a la biomasa,

la cual puede ser separada y desechada con mayor facilidad.

Figura 6. Esquema de los diferentes mecanismos para tratar un

residuo quimico peligroso

- Filtracion.
Eliminacion Fisica del - Sedimentacion.
. > .. .z
Contaminante - adsorcién / absorcion.

- Extraccion, etc.

- Tratamiento aerdbico.
- Combustion / Incineracion
.| Transformacién Quimica y/o I de materia organica.
Biologica del Contaminante - Precipitacion de metales.
- Neutralizacién de &cidos,
etc.

Tratamiento de
Residuos Quimicos
Peligrosos

- Recuperacion.

- Reciclaje de compuestos

— reutilizables.

- Generacién de nuevos
subproductos.

Consumo del material
Contaminante

Fuente: NEMEROW, Nelson. Tratamiento de Vertidos Industriales y Peligrosos. p. 410.

De este modo, el tratamiento sirve como una etapa de concentracién de

los residuos.

2.4.6. Criterios de seleccidén de operaciones unitarias para el

tratamiento de residuos

Existe una amplisima gama de tecnologias que sirven para la remocion,

destruccién, transformacion o utilizacion de residuos.
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En la siguiente tabla se muestran las operaciones unitarias comunmente
utilizadas en los procesos de tratamiento de desechos industriales. Las

operaciones se listan en base a los tipos de contaminantes a remover o tratar.

Tabla Ill. Operaciones unitarias para la eliminacion de contaminantes

Contaminante: Grasas y Aceites Libres y Emulsificados.
Separacion por gravedad.

Filtracion.

Floculacion.

Contaminante: Sdlidos Suspendidos.
Sedimentacién.

Coagulacién y sedimentacion.

Flotacion.

Filtracion.

Contaminante: Materia Organica Disuelta.
Tratamiento Bioldgico Aerobio.

Tratamiento Biolégico Anaerobio.

Adsorcion.

Oxidacion Quimica.

Contaminante: Sdélidos Inorganicos Disueltos.
Evaporacion.

Intercambio I6nico.

Osmosis Inversa.

Electrodialisis.

Contaminante: Acidos y Alcalis.
Neutralizacion.

Contaminante: Gases y material particulado.
Incineracién.

Absorcion.

Ciclones.

Precipitacion electrostatica.

Contaminante: Residuos Sélidos y Lodos de Tratamiento.
Tratamiento bioldgico.

Incineracién.

Vertederos Controlados.
Compostado/Fertilizante/Forraje.

Utilizacion termoquimica (carbdn activado, Licuefaccion y Gasificacion).

Fuente: NEMEROW, Nelson. Tratamiento de Vertidos Industriales y Peligrosos. p. 410.
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La seleccién de las operaciones unitarias que se requiere incluir en un
sistema de tratamiento depende de factores técnicos, econdmicos Yy
ambientales. A continuacién, se enumera algunos aspectos que deben ser

tomados en consideracion:

246.1. Criterios técnicos

Los criterios técnicos considerados para la seleccion del proceso de

tratamiento son los siguientes:

CT-1 Insumos de facil manipulacion.

CT-2 Uso de menor cantidad de insumos por producto recuperado.

Uso de materiales y equipos que se pueden encontrar en el
mercado y de facil manipulacion.

CT-4 Que se requiera el menor tiempo para su desarrollo.

CT-5 Que se requiera el menor nimero de personal.

Procesos y operaciones que en lo posible sean sencillas de
realizar.

CT-7  Que no se requiera personal con formacién especializada.

CT-3

CT-6

246.2. Criterios ambientales

Los criterios ambientales considerados para la seleccion del proceso de

tratamiento son los siguientes:

CA-1  Menor riesgo en la manipulacién de insumos;
CA-2  Menor cantidad de residuos;
CA-3 Reciclado y rehGso de productos o residuos;
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2.4.6.3. Criterios econdmicos

Los criterios econdémicos considerados para la seleccion del proceso de

tratamiento son los siguientes:

CE-1 Insumos y equipos de bajo costo;

CE-2 Bajos costos relativos de inversion y operacion;

2.4.7. Procesos de tratamiento para la remocion de

contaminantes inorganicos

La mayor parte de la informacién y datos disponibles para la remocion de
compuestos quimicos inorganicos son referentes a coagulacién convencional o
ablandamiento con cal, métodos que son utilizados comunmente en grandes

plantas de tratamiento de agua.

Muy pocos estudios se han realizado para la remocion de estos
contaminantes en fuentes de agua con bajas concentraciones, asi como en el

uso de procesos tecnoldgicos aplicables a pequefios sistemas.

También cabe indicarse que no existe una sola técnica aplicable a la
remocion que afecte a todos los contaminantes. En la tabla Il se resumen los
métodos de tratamiento mas eficientes. En general el procedimiento de
coagulacion convencional es mas econdmico, luego el intercambio iénico. Otros
métodos tales como osmosis inversa, destilacion y electrodidlisis son
igualmente efectivos pero muy costosos y no son considerados en el presente

estudio.
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Figura 7. Procesos de tratamiento para laremocién de contaminantes

inorganicos

| METODOS DE REMOCION

A. Reduccién quimica de Cr*® a Cr*.
Cr(VI) B. Intercambio I6nico.
C. Coagulacion con sulfato férrico a pH=7-9.
n
O
% A. Precipitacion/Filtracién con cloruro de sodio.
< Ag () y Hg(l) B. Coagulacién con sulfato de hierro a pH=6-8.
E C. Ablandamiento con cal (exceso).
=
S
= A. Coagulacion con sulfato férrico a pH=7-8.
E Hg(ll) B. Remocion con zinc metalico.
E C. Intercambio Iénico (cationico y anionico).
—
T}
A. Intercambio I6nico.
cr(il) B. Precipitacion quimica y filtracion como hidroxido
cromico por adicion de agentes alcalinos a pH=8-10.
C. Coagulacion con sulfato férrico a pH=6-9.
n v A. Neutralizacién por adicién de agentes alcalinos.
< H2$O4 2 P
<5 B. Intercambio Iénico.
Sz
Z
<<
~ O
n
o0 A. Cristalizacion y filtraciéon por enfriamiento de solucion
0n Z Na,SO,4
= saturada.

Fuente: Agencia de Proteccion Ambiental de Estados Unidos USEPA. Waste Water
Technology, Chemical Precipitation, No. de hoja EPA-832-F-00-018.
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2.4.8. Metodologia de seleccién

Con base a los criterios de seleccidn, se considera como mejor proceso
aquel que cumple con el mayor nimero de éstos evaluados en una matriz

comparativa de los diferentes procesos, donde cada criterio tiene los siguientes
niveles de evaluacion:

+1 Cumple con el criterio
0 Cumple parcialmente con el criterio.

-1 No cumple con el criterio

En la siguiente tabla se muestra el esquema de comparacion de los
diferentes criterios para la evaluacion y seleccion de cada proceso de

tratamiento.

Tabla IV. Matriz comparativa de los diferentes criterios de evaluacion

de cada técnica de tratamiento

o . Criterios Criterios
Criterios Tecnicos. ) o
Ambientales Econdmicos

Proceso de Tratamiento TOTAL
Método A.
Metodo B.
Método C.
Método D.

Fuente: NEMEROW, Nelson. Tratamiento de Vertidos Industriales y Peligrosos. p. 410.
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2.4.9. Seleccidon del proceso de tratamiento de i6n dicromato

(Cr,07?) ei6n cromato (CrO4?)

En la presente investigacion se tomaran en cuenta todos aquellos
procesos de tratamiento que son comunmente utilizados en las Industrias
Quimicas y que son recomendadas por el Programa Internacional de

Seguridad Quimica de las Naciones Unidas (IPCS)°.

A continuacion se muestra la matriz comparativa de los criterios de
seleccion en funcién de los diferentes métodos de tratamiento existentes y se

indica el proceso que se selecciond ya que cumple con la mayoria de

criterios:
Tabla V. Matriz comparativa para la seleccion del proceso de
tratamiento del i6bn dicromato e ion cromato
Criterios Criterios Criterios
Técnicos. Ambientales | Econémicos
Procesode
. 1 2 3 4 5 6 7 1 2 3 1 2
Tratamiento TOTAL
Reduccién Quimica | +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1 | +1 [ +1 [ -1 | +1 | +1 +10
Intercambio lénico +1 0 -1 0 +1 +1 0 +1 [ 0 +1 [ -1 0 +3
Coagulacion +1 -1 +1 +1 +1 [ +1 +1 [ +1 -1 -1+ +1 +6

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Como se puede observar en la matriz comparativa, el proceso que se
selecciona para el tratamiento de los iones dicromato y cromato, es la

reduccién quimica.

> Por sus siglas en inglés “International Programme on Chemical Safety”.
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2.4.10. Selecciéon del proceso de tratamiento de los iones Ag

(N yHg ()

Los procesos a considerar para el tratamiento del mercurio (I) y de la plata

(I, son la coagulacién, la precipitacion seguida de filtracion y el ablandamiento
con cal.

A continuacibn se muestra la matriz comparativa de los criterios de
seleccidon en funcion de los diferentes métodos de tratamiento existentes y se
indica el proceso que se seleccioné ya que cumple con la mayoria de criterios:

Tabla V1. Matriz comparativa para la seleccion del proceso de

tratamiento de los iones Ag*y ngJ“2

Criterios Criterios Criterios
Técnicos Ambientales [ Econdmicos
Métodos de Remocion | 1 2 3 4 |56 |7 (1(2]S3 1 2 TOTAL
Coagulacion. +1 | -1 | +1 [+1 |41 +1 | +1 | +1 | -1 ]| -1 +1 +1 +6
Precipitacion/Filtracién. | +1 | -1 [ +1 [+I [+1 [+ 1 [ +1[+1 [ -1 [ +1 +1 +1 +8
Ablandamientoconcal. | +1 | -1 N S S I S S S -1 -1 0

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Como se puede observar en la matriz comparativa, el proceso que se

selecciona para el tratamiento del ibn mercurico es la precipitacién quimica y
luego filtracién.
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2.4.11. Seleccion del proceso de tratamiento del acido
sulfurico (H2SOy)

El proceso industrial mas utilizado en la industria para el tratamiento de
vertidos acidos es la neutralizacion con piedra caliza debido a que es barato y
eficiente, sin embargo este proceso genera muchos lodos y debido a que
nuestro desecho posee metales pesados esto solo dificultaria el manejo de
estos lodos. Debido a ello se tomaran en cuenta solo los procesos de

neutralizacion con otros alcalis.

A continuacion se muestra la matriz comparativa de los criterios de
seleccion en funcion de los diferentes métodos de tratamiento existentes y se

indica el proceso que se seleccion6 ya que cumple con la mayoria de criterios:

Tabla VII. Matriz comparativa para la seleccion del proceso de
tratamiento del ion hidronio (H)

Criterios Criterios Criterios

Técnicos Ambientales | Econémicos
Métodos de Remocion | 1 213 4 5 6 7 1 2 3 1 2 TOTAL
Neutralizacion +1 | -1 [ +1 [ +1 [ +1 | +1 | +1( +1 (-1 [ +1](+1 +1 +8
Intercambio lonico. +1(-1[-1 -1 [+1 -1 |+1[+1]+1] +1]-1 -1 0

Fuente: elaboraciéon propia, usando Microsoft Office Excel 2010

Como se puede observar en la matriz comparativa, el proceso que se
selecciona para el tratamiento del i6n Hidronio es la neutralizacion por adicion

de agentes alcalinos.
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24.12.  Seleccion del proceso de tratamiento del ion mercurico
(Hg™)

A continuacion se muestra la matriz comparativa de los criterios de
seleccidon en funcion de los diferentes métodos de tratamiento existentes y se

indica el proceso gue se selecciond ya que cumple con la mayoria de criterios:

Tabla VIIl. Matriz comparativa para la seleccién del proceso de

tratamiento del ién mercurico (Hg*?)

Criterio Criterios Criterios
Técnicos. Ambientales | Econémicos
Métodos de Remocion TOTAL
Intercambio I6nico. +1 (-1 ]-1 |1 |41 (-1 | +1|+1|+1|+1 (-1 -1 0
Amalgamacion. +1 (-1 | +1 | +1 | +1 | +1 | +1 | +1 | -1 [ +1 | +1 +1 +8
Coagulacion +1[-1]-1 -1 | +1[-1 [+1[+1]+1]+1]-1 -1 0

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Como se puede observar en la matriz comparativa, el proceso que se
selecciona para el tratamiento del i6n mercuarico es la amalgamacién con cinc

metalico.

2.4.13. Seleccion del proceso de tratamiento del ibn cromico
(Cr)

A continuacion se muestra la matriz comparativa de los criterios de
seleccidon en funcion de los diferentes métodos de tratamiento existentes y se

indica el proceso que se seleccioné ya que cumple con la mayoria de criterios:
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Tabla IX. Matriz comparativa para la seleccion del proceso de

tratamiento del i6n crémico (Cr*)
Criterios Criterios Criterios
Técnicos. Ambientales | Econémicos
Meétodos de Remocion | 1 2 |3 4 5 6 7 1 2 3 1 2 TOTAL
Intercambio I6nico. +1 (-1 (-1 |1 |+1 (-1 |+1|+1|+1] +1{-1 -1 0
Precipitacion quimica. +1 -1 +2 [ +2 [ +1 [ +1 | +1 | +1 | -1 [ +1 | +1 +1 +8
Coagulacion +1 ] -1[-1 -2 [+1]-1 [+1]+1|+1([+1]-1 -1 0

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Como se puede observar en la matriz comparativa, el proceso que se
selecciona para el tratamiento del ion créomico es la precipitacion quimica

y luego filtracion.

2.5. Fundamento tedrico de los procesos de tratamiento

seleccionados

A continuacion se presentan los fundamentos teéricos, en los que se
basan los procesos seleccionados para cada etapa del tratamiento del desecho
liquido de la DQO.

25.1. Reduccién quimica del ién dicromato (Cr,0;?) e ién

cromato (CrO4?)
En las pruebas de DQO se acelera artificialmente el proceso de

biodegradacion natural mediante un proceso de oxidacion forzada, utilizando

como agente oxidante el dicromato de potasio disuelto en una solucion
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concentrada de acido sulfirico, esta mezcla se conoce en la industria como

mezcla sulfocromica donde se utiliza para la limpieza de equipos de vidrio.

La mezcla sulfocromica se realiza mediante la disolucion de dicromato de
potasio en una solucién al 50 por ciento de acido sulfirico en agua. Esto genera
la protonacion del i6n dicromato y se produce el acido crémico, de la manera

siguiente:

KCr0, + HO 4+ HS0, —— 2HCI0, + K,SO,

Dicromato de Agua  Acido Sulfurico Acido Crémico  Sulfato de
Potasio Potasio

El acido crémico es un acido fuerte al igual que el acido sulfarico, pero
también es un agente oxidante y corrosivo bastante poderoso debido a que

posee al atomo de cromo con valencia +6, es decir, cromo hexavalente.

El potencial estdndar de reduccion del dicromato es de alrededor de 1,36
Volts. El potencial real, varia con respecto a la temperatura, el pH y la
proporcién de concentraciones en la que se encuentren el dicromato y el ién

cromico, de acuerdo a la siguiente ecuacion:

0,0001983 H*] [Cr,O
1og 1 (€70
6 [Cr+3]2

E=E"+

La biodegradacion biolégica (oxidacion) de un carbohidrato, en

condiciones aerobicas puede expresarse como:
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CH,0, + 60, — 6CO, + 6H,0

Mientras que la degradacién quimica de esta misma sustancia (acelerada
con dicromato de potasio y medida bajo la forma de DQO), puede expresarse

como.

C,H,0, + 4Cr,0,> +32H — 6CO, + 8Cr*® 4+ 22H,0

6" 12

Las condiciones oxidantes en las pruebas de DQO pueden ser, la
ebulliciéon de una alicuota de muestra con mezcla sulfocrémica 0,25 normal, en
un sistema reaccionante a reflujo abierto (conocido como macro método), o la
digestion de la muestra a 150 grados Celsius durante dos horas con mezcla

sulfocromica 0,1 normal en un sistema cerrado (conocido como micro método).

Debido a que durante el andlisis de demanda quimica de oxigeno se
reduce el estado de oxidacién del cromo (de +6 a +3), lo que se mide en el
espectrofotometro es la concentracion formada de cromo trivalente o la

concentracion residual de cromo hexavalente.

Las formas mas comunes en las que se puede encontrar el cromo son las
especies mas estables, las cuales son cromo (0), cromo (lll) y cromo (VI), pero
de estas el cromo (VI) es la forma mas toxica y cancerigena, por lo contrario, el

cromo (lll) es la forma mas estable y menos toxica.

La agencia de proteccion ambiental de los Estados Unidos (USEPA)
establece como limite maximo permisible el valor de 0,1 miligramos por litro en

agua potable de cromo (VI) y cromo (lll). Es recomendable que el tratamiento
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consista en la reduccién del cromo hexavalente seguida de la precipitacion del
cromo (III).

La reacciéon global para la reduccion del i6on dicromato mediante la
oxidacion de un agente reductor cualquiera, es la siguiente:

Reduccion: Cr,0,? +14H" + 6¢€ 2Cr** + 7H,0 EComeds = 1,36 V
Oxidacion: c Red, dOx, + n € E%omeds = 7

e

6c Red, + n, Cr,0,% 4+ n;14 H" 6d Ox, + n,;2Cr**+4n,7 H,0

Donde la constante de equilibrio viene dada por:

AE®
B [Oxl]ﬁd[cr+3]2nl[H20]7nl B (
eq 0

0.059/6n1> .
[Red1]®[Cr,0]" ! X T
27

Como se puede observar en la reaccion global, el potencial de oxidacién

minimo para que la reaccion sea completa sera dependiente del nimero de

electrones intercambiados (n;) y de los coeficientes estequiométricos c y d.

En la siguiente tabla se muestran los valores de la diferencia de potencial
estandar minima que debe de existir entre el agente oxidante y reductor para un

grado de completicidad del 99,9 por ciento, en funcidn del nimero de electrones
intercambiados (n;) para un pH=0,
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Tabla X. Potencial estdndar minimo en funcién del nimero de
electrones intercambiados para lareduccion de idon dicromato

aunpH=0

AE°min (V)
0,295
0,206

n2 | nl | c| d| LogKeq
60

84

Fuente: DICK, John G. Quimica Analitica. p. 201.

Existe una amplia gama de compuestos quimicos que tienen el suficiente

poder reductor para reducir el cromo hexavalente.

En la siguiente tabla se muestran los compuestos quimicos que son los
mas utilizados en la industria para la reduccion del cromo (VI) en un medio
acido, mostrando su potencial estandar de reduccién asi como su precio en el

gue se encuentra actualmente en el mercado.

Tabla XI. Reactivos quimicos reductores del cromo (VI) a cromo (Ill) en
medio acido
Reactivo: Férmula: EORed1,0x1 V) Precio Unitario AE (V) Log Keq
(Q/Kg)
2-Propanol CsHgO (1) 0,32 Q94,00/Kg 1,04 114,2
Etanol C,HsO () 0,37 Q110,00/Kg 1,01 111,1
Metanol CH,O () 0,40 Q125,00/Kg 0,98 108,1
Glucosa CsH12056 () 0,44 Q11,00/Kg 0,92 102,0
Fructosa CsH12056 (S) 0,30 Q175,00/Kg 0,94 104,0
Arabinosa CsH1005 () 0,33 Q250,00/Kg 0,91 100,9

Fuente: NAVARRO, Vicente. Manual de Quimica de las Disoluciones. p 149.




Los reactivos que se evaluaran en el presente trabajo seran aquellos que

sean econdmicamente mas accesibles.

En la siguiente figura se muestra el precio unitario de cada agente
reductor en funcion del valor logaritmico de la constante de equilibrio para la
reaccion de reduccion de cromo (VI). En esta grafica se puede apreciar la
diferencia que existe en precios para cada tipo de agente reductor entre

alcoholes simples y azucares reductores.

Figura 8. Logaritmo de la constante de equilibrio en funcion del precio

paralos agentes quimicos que reducen Cr (VI) a Cr (Ill)

116 H

114 A ® 2-Propanol

Alcoholes
112 A

@® Etanol

o
(]
<, 108 A ® Metanol
=)
—

104 A ® Fructosa

Azucaresreductores

102 A ® Glucosa

® Arabinosa

100 T T T T T T T T T T T T T ]
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Precio Unitario (Q/Kg)

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos de la tabla XI.
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El reactivo mas econdémico de entre los alcoholes es el 2-propanol,
mientras que de los azucares reductores, la glucosa es el mas barato. Para los
fines de esta investigacion, se seleccionan estos dos reactivos debido a que

son los mas econdémicos y que tienen un poder reductivo diferente.

En la figura 7 se muestran las curvas de titulacién potenciométrica tedricas
para la reduccion quimica de 50 mililitros de una solucion 0,062 mol por litro de

dicromato de potasio a un pH =0.

Figura 9. Curva potenciométrica tedrica para la titulacion de 50 mL de
solucion de K,Cr,07 0,062 M

-

5 f}—EQ-D-@-\:v-e:r—D—\:Qa}qm

Nivel recomendado O— 2-Propanol

Potencial Redox de la Celda (V)
(0]

e e e e o o e e e e por EPA(0,3 V) —{F Glucosa
(1] 0.005 0.01 0.015 0.02

Cantidad de Agente Reductor afiadido (mol)

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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La Agencia de Proteccibn Ambiental de los Estados Unidos (USEPA)
recomienda que la reduccion del cromo hexavalente se lleve hasta un potencial
redox (ORP) de 300 mV (6 0,3 V).

Es recomendable agregar siempre la cantidad suficiente de agente
reductor para garantizar que la reducciéon del cromo hexavalente se lleve a un
grado de completicidad del 99,9 por ciento, es decir que la conversion sea casi

completa.

Es importante sefalar que al momento de reducir el cromo (VI) a su forma
menos téxica y dafina de cromo (lll), debe tomarse siempre en consideracion la
necesidad de agregar la cantidad suficiente de agente reductor para garantizar
gue el potencial redox se mantenga al nivel recomendado y no se formen otras
especies de cromo, al aumentar el pH hasta la neutralidad ya que hay que
recordar que el potencial de reduccion del cromo (VI) es funcion de la acidez del

medio y de su poder reductor.

Para poder visualizar la forma en que varian las especies de cromo que
pueden existir al equilibrio a diferentes valores de pH y potencial de reduccion,
es necesario construir graficas y diagramas donde se exprese la variacion del
pH en funcion del potencial (Eh). Dichos diagramas son conocidos como
diagramas de Pourbaix. En estos diagramas son ampliamente utilizados por los
geoquimicos para poder visualizar las diferentes especies que pueden existir

con solo saber el pH y el potencial redox (ORP).

En la seccion de anexos se puede encontrar el diagrama Pourbaix del

Cromo.
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25.2. Precipitacion y filtracion de cloruros de plata (l) y

mercurio (I) formados por adicién de cloruro de sodio

Los iones plata (I) y los iones mercurio (I) forman ambos, sales insolubles
de cloruros blancos, siempre que se encuentren en solucion con iones cloruro.
Es por esta razon que ambos iones se analizan juntos en la marcha de cationes

del grupo 1 junto con el plomo.

En el reactivo quimico utilizado para el analisis de DQO se utiliza como
catalizador el sulfato de plata, una sal bastante soluble. La precipitacion por
adicion de cloruro de sodio viene dada por la siguiente reaccion:

Ag,SO,., + 2NaCl, — 2AgCl, + NaSO

4 (aq)

El reactivo quimico también contiene sulfato mercurico como inhibidor de
la interferencia que puede existir con los cloruros. Sin embargo el ibn mercurio
() en solucion es susceptible a la reduccién al igual que el i6n dicromato,
debido a su potencial de reduccion, por lo que es posible reducir facilmente el

i6n mercurio (I) aion mercurio (l) por la adicion de un agente reductor fuerte.

2Hg” +2e¢ —Hg,”” E’=0,908V

ng+2 + 2CIF — Hg,Cl, Keq =1 KIOS =8,33x10"

En la siguiente tabla se muestran las formulas y los valores de las
constantes del producto iénico de solubilidad para el cloruro de plata y el cloruro

de mercurio.
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Tabla X1l.  Constantes del producto ionico de solubilidad paralas sales

de plata y mercurio

Nombre: Formula: Constante de solubilidad (Kps) Solubilidad (mg/L).
Sulfato de Plata AQ,S0O, 1,5x10-5 4844,17
Cloruro de Plata AgClI 1,8x10-10 1,923

Cloruro Mercuroso Hg,Cl, 1,2x10-18 0,316

Fuente: HARRIS, Daniel C. Analisis Quimico Cuantitativo. p 819.

Como se observa en la tabla anterior, el cloruro mercuroso es mas
insoluble que el cloruro de plata, lo que indica que es el producto que se forma

primero al reaccionar con el ion cloruro.

TeoOricamente las concentraciones iniciales de iones plata en el reactivo
utilizado en el analisis de DQO es de aproximadamente 0,0266 mol por litro y la

concentracion de iones mercurio es de 0,0101 mol por litro.
En la siguiente figura se muestra una grafica donde se observa la

variaciéon de las concentraciones de iones plata y de iones mercurio en la

solucion, en funcién de la concentracién de iones cloruro.
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Figura 10. Gréfica de variacion de la solubilidad de los iones Ag™y
Hg,* en funcién de la concentracién de iones CI’
20 1
X r
=
oo
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10 ¢
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5 -
-loglAg"] =1.57k oo cccoooozzzzzzzzzzzzzzzzzzzzzI
-log[Hg*] = 1.99 . -
0 L] L] L] L] L] L] L] L] ILoﬂElI]
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|
log[10,000] =4

Tomando en consideracion las concentraciones iniciales de los iones
plata y mercurio en la solucion, se puede observar en la grafica anterior que al

tener una concentracion de cloruros mayor a 1x10® mol por litro, comienza la

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

precipitacion de los iones plata y mercurio en forma de sales de cloruros.

Para lograr una precipitacién cuantitativa mayor del 99,99 por ciento, es
necesario aumentar la concentracion de cloruros en este punto mas de diez mil

veces; lo que equivale a una diferencia logaritmica de la concentracion mayor a

cuatro unidades.

Lo anterior demuestra que para lograr una precipitacion cuantitativa mayor

del 99,99 por ciento de los iones plata y mercurio, en forma de cloruros, es
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necesario afadir una cantidad de moles de cloruro de sodio que sea mayor a
1x10™ mol por litro, lo que equivale a afiadir mas de 5,8 miligramos de cloruro

de sodio por litro de solucion.

2.5.3. Neutralizacion del H,SO,; por adicion de agentes

alcalinos

El reactivo quimico utilizado para el analisis de demanda quimica de
oxigeno DQO posee una alta concentracion de acido sulftrico, la cual supera
los 8 mol por litro, es decir aproximadamente 784 gramos por litro de solucion lo

gue equivale a un 60 por ciento en peso.

Por lo general, cuando un desecho posee mas del 1,5 por ciento en peso
de acido sulfurico se considera extremadamente contaminante, por lo cual debe
tratarse antes de poderse arrojar en los cursos de aguas. Es necesario controlar

gue el pH de estos efluentes se encuentre en un rango entre 6 a 9.
El principal método que se emplea para estos efluentes es la
neutralizacion con agentes alcalinos como la cal, el hidroxido de sodio y el

carbonato o bicarbonato de sodio que son los mas comunes.

La reaccion de neutralizacion de acido sulfurico utlizando hidroxido de

sodio, es la siguiente:

H,S0, + 2NaOH —> Na,SO, + 2H,0
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Sin embargo, cabe recordar que el acido sulfurico es un acido diprotico
fuerte, es decir que posee dos etapas en su disociacién, las cuales son las

siguientes:

K,=1x10° K, =1.02 x 10

HSO, + H’

H,SO, SO,% + H*

La primera etapa de disociacion es la etapa predominante debido a que
posee una constante de acidez muy alta, mientras que la segunda etapa es
mucho mas pequefia que la primera lo que significa que es la segunda especie

la que sera predominante en un rango amplio de pH.

En la siguiente figura se muestran las curvas de titulacion teéricas para la
neutralizacion de 10 mililitros de desecho quimico del analisis DQO que posee
una concentracion aproximada de 8,25 mol por litro de acido sulfdrico utilizando
como agentes alcalinos hidroxido de sodio, carbonato de sodio y bicarbonato

de sodio.
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Figura 11. Curvas de neutralizacién para 10 mL de desecho liquido de

DQO que posee una concentracién de H,SO,4 8,25 M
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Y pK2=1033 |
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2 Bicarbonato de Sodio
1 -
0 ; T T T T 1
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Cantidad de Agente Alcalino afiadido (mol)

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Las reacciones de neutralizacion del acido sulfurico utilizando los agentes

alcalinos antes mencionados son las siguientes:

H,SO, + 2NaOH —= Na,SO, + 2H,0

H,S0, + NaCO, — Na,SO, + CO, + H,0

H,S0, + 2NaHCO, — Na,SO, 4+ 2CO, + 2H,0

Cabe resaltar que en todas las reacciones de neutralizacién el producto de

la neutralizacion es siempre el sulfato de sodio, el cual se producira
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abundantemente debido a la concentracion tan alta en la que se encuentra el

acido sulfdrico en la solucion.

2.5.4. Remocion de iones de mercurio (ll) por medio de

amalgamacion con virutas de cinc

Cierto nimero de metales son buenos agentes reductores y han sido
utilizados para la pre-reduccién de sustancias a analizar. Entre estos se
incluyen el cinc, aluminio, cadmio, plomo, niquel, cobre y plata. En la siguiente

tabla se muestran los potenciales estandar de reduccion de los metales
mencionados.

Tabla XIll.  Potenciales estandar de reduccion de metales que son

buenos agentes reductores

Semirreacién de reduccion: E” (V)
A+ 3e Al -1,66
Cu? + 2 == Cu +0,337
Ni*? + 2 == Ni°, 0,25
Agt + & =—= Ago(s) +0,799
Pb”? + 260 == Pb’ -0,126
Zn? 4+ 2 == z7n° -0,763
Hg? + 2 =—= Hgo(l) 0,854

Fuente: HARRIS, Daniel C. Analisis Quimico Cuantitativo. p 1080.

El cinc metélico se utiliza en la quimica analitica para la pre-reduccion de

sustancias para analizar en una valoracion redox. El cinc metalico amalgamado
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forma un reductor fuerte utilizado que se conoce como reductor de Jones. La
amalgamacioén del cinc metélico se logra permitiendo que virutas de cinc entren
en contacto con una solucién de cloruro de mercurio (l) o cualquier sal soluble

de mercurio (), en donde se da la siguiente reaccion:

27n° + Hg”? —— Zn" + Zn(Hg),

La amalgama de cinc es casi tan efectiva para las reducciones como el
metal puro y tiene la importante virtud de inhibir la reduccion de los iones
hidronio mediante el cinc. Esta reaccion secundaria o colateral consume
innecesariamente el agente reductor y ademas contamina la solucién de la

muestra con una gran cantidad de iones de cinc (ll).

En el caso del desecho liquido de la DQO, la concentracion en la que se
encuentra el mercurio (I) puede ser variable, por lo que para determinar la
cantidad de cinc que se debe agregar se asume que todo el sulfato de mercurio

(I se encuentra soluble formando iones mercurio () en solucion.

Los iones mercurio (l) se remueven de la solucién primero reduciéndose a
mercurio metalico por medio de la adicion de cinc metalico en exceso. El
mercurio metalico formado se amalgama con el cinc que no reacciono y el

sélido formado se separa de la solucién por medio de filtracion.

2.55. Precipitacion quimica de hidroxido de cromo (lll) por

adicién de agentes alcalinos

La precipitacion quimica del hidréxido de cromo (lll) es posible con

cualquier agente alcalino que eleve el pH del medio hasta un rango entre 8,5 a
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10. La solubilidad del hidroxido de cromo (lll) en el agua, a ese rango de pH, es

de 0,0016 miligramos por litro de solucién.

Al inicio del proceso de tratamiento del desecho liquido de la DQO, el
contenido total de cromo consiste en la suma de las especies cromo (V) y
cromo (lll). Luego del proceso de reduccién quimica en el cual el cromo (VI) se
reduce a su forma menos toxica cromo (lll), esta sera por consecuencia la Unica

especie que estara presente en la solucion.

El cromo en este estado de oxidacién, y dependiendo del pH del medio, se
puede encontrar formando varias especies con el ién hidroxido. La contribucién
de estas especies como funcion del pH es posible calcular a partir de las

siguientes ecuaciones:

Cr* + H,0 =—= CroH” + H' logK1=-4

Cr®* + 2H,0 Cr(OH),"+ 2H" logK2=-09,62

Cr* 4+ 3H,0=——= Cr(OH), + 3H" logK3=-16,75

Cr® + 4H,0 === Cr(OH), + 4H" logKa4=-27,77
Con los valores de las constantes de formacion, es posible calcular los
porcentajes en que estan distribuidas las especies de cromo (lll) en funcién del

pH. En la figura 12 se muestra el diagrama de la distribucion de especies de

cromo (lll) en funcion del pH.
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Figura 12.
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Fuente: HARRIS, Daniel C. Analisis Quimico Cuantitativo. p 89.

En la figura 12 se puede observar que el rango de precipitacion del

Hidréxido de cromo (lll) es entre un pH de 8 a 10, siendo el valor 6ptimo de 9.

Para valores de pH menores a 7 y mayores a 10 empiezan a predominar

especies solubles, por lo que es necesario monitorear el pH para lograr una

completa precipitacion del cromo.

El precipitado de hidréxido de cromo (lll), por retener grandes cantidades

de agua, forma solidos amorfos, gelatinosos y voluminoso, por lo que para su

separaciéon de la fase acuosa se debe de recurrir a periodos de envejecimiento

0 a tratamiento térmico que permitan desarrollar solidos con estructura cristalina

gue faciliten el proceso de decantacion y filtracion.
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En este entendido, la precipitacién del hidroxido de cromo (lll) debe ocurrir
en caliente, a una temperatura mayor de 50 grados Celsius para lograr una

completa precipitacion del sélido formado.

2.5.6. Cristalizacion de sulfato de sodio decahidratado
(Na2S04*10 H,0)

Debido a la elevada concentracién en la que se encuentra el &cido
sulfarico en el desecho liquido de la DQO, luego de la neutralizacién de este por
adicion de agentes alcalinos, existirA como consecuencia una elevada
concentracion de sulfato de sodio formado por neutralizacion de
aproximadamente 8 mol de sulfato de sodio por litro de solucion. De esta
manera se genera una condicion de sobresaturacion a una temperatura

elevada, la cual permite la cristalizacion por enfriamiento de la solucion.

En la siguiente figura se muestra la curva de saturacion del sulfato de
sodio decahidratado en funcién de la temperatura. Cualquier punto que se
encuentre debajo de la curva se encuentra soluble en la solucién, mientras que
los que estan por encima de la grafica se encuentran sobresaturados, es decir,

insolubles.

Como se puede observar en la figura 13, a una temperatura de 50 grados
Celsius, el sulfato de sodio se encuentra completamente soluble en la solucion,
pero cuando disminuye la temperatura, la condicion de sobresaturacion se
alcanza a una temperatura menor a 45 grados Celsius, lo que indica que es a
esa temperatura aproximada que comenzaran a formarse los primeros cristales

de sulfato de sodio decahidratado.
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Figura 13. Curva de saturacion del Na;S0O4*10 H,O en funcion de la

temperatura (°C)
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Fuente: PERRY, Robert H. Manual del Ingeniero Quimico. Tomo | seccion 3-120.

Finalmente a una temperatura de 25 grados Celsius, habran cristalizado
aproximadamente 857,6 gramos por litro y solo se encontraran en solucion
278,75 gramos por litro. Esto demuestra que es posible separar en gran medida

el sulfato de sodio decahidratado.
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1 Variables y parametros de medicion

En la siguiente tabla se pueden observar los diferentes parametros de
medicion que se llevan a cabo en las diferentes etapas del tratamiento del

desecho liquido.

Tabla XIV. Pardmetros que se mediran en las diferentes etapas del

proceso de tratamiento del desecho liquido de la DQO

Parametro a medir Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3 Etapa 4 Etapa 5 Etapa 6
Volumen de desecho (mL) + + +
pH + + +
Potencial redox (mV) + +
Volumen de reactivo (mL) +
Masa de reactivos (g) + + +
Masa de productos (g) + + ¥ T
Volumen de Productos (mL) + +
Temperatura (°C) +
Concentracion (mg/L) + + +

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
Los parametros que se van a medir pueden ser dependientes o

independientes uno de otro. Esto va a depender de qué tipo de proceso fisico o

quimico se lleve a cabo en cada etapa del tratamiento del desecho.
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En la tabla siguiente se muestra un cuadro donde se indican las variables
dependientes e independientes para cada una de las etapas del procedimiento

de tratamiento a evaluar.

Recoleccion

desecho(mL)

Tabla XV. Variables dependientes e independientes para cada unade las
etapas del proceso de tratamiento del desecho del DQO
Dependientes. Independientes.
ETAPA 1 Volumen de muestra de

Rango de medicion de DQO (mg/L)

pH, potencial de éxido-

ETAPA 2 _ Volumen y clasificacion de muestra
o reduccion (ORP), masa de
Reduccién de desecho (mL).
productos (g).
ETAPA 3 Volumen y clasificacion de muestra
o Masa de productos (g).
Precipitacion de desecho (mL).
ETAPA 4

Neutralizacién

pH

Masa de reactivo afadido (g).

ETAPA 5 . Volumen y clasificacion de muestra
) ) Masa de producto filtrado (g)
Filtracion de desecho (mL).
pH, potencial de oxido- . ]
ETAPA 6 Volumen y clasificacién de muestra

Precipitacion

reducciéon (ORP), masa de

productos (g).

de desecho (mL).

Concentracién de metales

ETAPA 7 _ _ _
o pesados en sélidos y liquidos | Origen de las muestras de desecho
Analisis
(mg/L)
ETAPA 8 Masa total de sdlidos a

Encapsulamiento

encapsular (g)

Origen de las muestras de desecho

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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3.2. Delimitacion del campo de estudio

Se analizaran y evaluaran muestras de desecho liquido del andlisis de
DQO proporcionados por 5 laboratorios nacionales dedicados al andlisis de la

calidad del agua.

Tabla XVI. Tabla descriptiva de las actividades que se realizaran para el
relevamiento de la informacién necesaria para evaluar la

técnica de tratamiento

Trabajo de escritorio o

Relevamiento de informacion Trabajo de Laboratorio _
de gabinete
Centro de Investigaciones
Requisitos Académicos (ClI), laboratorio de quimica Registro de Datos.
industrial.
Visitas a los 5 laboratorios
nacionales que proporcionaran o
) Medicion de wolumen.
las muestras a analizar. _ o » .
Laboratorio de Quimica Recoleccion y analisis
Consultas con Ing. Cesar ) )
industrial, Centro de de datos.

Garcia. o
y Investigaciones (ClI)
Centros de Informacion.

Bibliotecas e Internet.

. ) Mediciones de pH,
Laboratorio Nacional de salud.

Laboratorio de AMSA. o
precipitados.

Laboratorio UNEPAR - INFOM. Informe Final.
Centro de Investigaciones

concentraciones y masas de

Laboratorio de Empagua.
] ] (CI), laboratorio de quimica
Laboratorios Ajemaya.
industrial.

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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3.3. Recursos humanos disponibles

Para lograr el desarrollo de la investigacion, se contara con la
colaboracion de un investigador principal que se encargara de llevar a la
practica el disefio metodoldgico planteado, y un asesor experto que calificara

los resultados obtenidos y sus conclusiones.

Se contara con la ayuda de las siguientes personas:

Investigador:  Paulo Adolfo Vendrell Cabrera.

Asesor: Ing. César Alfonso Garcia.

3.4. Recursos materiales disponibles

A continuacién se presenta un listado de materias primas que se utilizaran

para el desarrollo de la metodologia planteada.

. 2 litros de desecho liquido proveniente de los analisis DQO
o 1 galdén de alcohol isopropilico grado industrial (IPA)

o 2 litros de solucién de glucosa

o 1 kilogramo de cloruro de sodio

. 5 kilogramos de hidréxido de sodio

o 5 kilogramos de carbonato de sodio

o 5 kilogramos de bicarbonato de sodio

o 250 g. de virutas de cinc

o 18,5 litros de agua desmineralizada

A continuacion se presenta un listado de la cristaleria de laboratorio

necesaria para el desarrollo de la metodologia.
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o 2 probetas de 100 mililitros

o 5 beackers de 1 litro

. 1 bureta de 10 mililitros

. 1 balén de Aforado de 1 litro

o 5 matraz Erlenmeyer de 25 mililitros
o 5 embudos de vidrio pyrex

A continuacion se presenta un listado de los equipos e instrumentos de

medicidn que se utilizaran en el desarrollo del procedimiento.

o Espectrofotometro spectroquant NOVA 60 marca Merck.

o Termoreactor TR-300 marca Merck.

o Titulador automético marca BOECO DCB500.

o Potenciometro multiparametros marca HANNA.

o Plancha de calentamiento con agitacion (rango de temperatura de 0 a 40

grados Celsius y agitacion de 0 a 1200 revoluciones por minuto).

o Termémetro de Mercurio marca Brannan con escala de 0 a 110 grados
Celsius.

o 1 agitador magnético.

o Soporte universal con anillo.

o Bandeja de plastico.

o 3 pliegos de papelfiltro.

o 1 pizeta con agua desmineralizada de 500 mL

3.5. Técnica cuantitativa

Para la tabulacién de los datos obtenidos de las mediciones hechas al

aplicar el proceso de tratamiento quimico a las muestras, se utilizara la técnica
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de analisis de varianza (ANOVA) para separar y estimar las diferentes causas

de variacion de los resultados obtenidos.

3.6. Recoleccion y ordenamiento de la informacion

Para poder desarrollar un método de tratamiento adecuado para los
desechos que se obtienen luego de realizar los analisis de Demanda Quimica
de Oxigeno (DQO), es necesario seleccionar y proponer una metodologia que
después se lleve a cabo a nivel experimental y asi poder evaluar que tan eficaz

y que tan factible econémicamente es dicho procedimiento.

El procedimiento experimental que se analizara en esta investigacion se
seleccion6 a partir de los diferentes métodos de tratamiento de desechos
toxicos que recomiendan los organismos internacionales encargados de
desarrollar guias para mitigar impactos ambientales, tales como la Agencia de
Proteccion Ambiental de los Estados Unidos (USEPA) y la organizacion mundial
de la salud (OMS). De esta manera se seleccioné toda una metodologia para
poder tratar y remover los componentes del desecho que causan mayor

impacto en el ambiente.

El método de tratamiento seleccionado que se evaluara
experimentalmente, consiste en diferentes etapas; cada una de ellas
relacionada con la remocién de los diferentes componentes perjudiciales que el
desecho posee. Las diferentes etapas del método de tratamiento son las

siguientes:
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3.6.1. Etapa 1: recoleccion del desecho liquido

El reactivo quimico utilizado para realizar los ensayos de demanda
guimica de oxigeno se encuentra disponible comercialmente en pequefios
tubos o viales de vidrio cerrados que contienen cada uno un volumen de 3
mililitros de reactivo. Las marcas de reactivos que son distribuidas
comercialmente en Guatemala son los Kits de MERCK y HACH, como se
observan en la siguiente figura. Cada caja contiene entre 25 a 150 tubos, y se

encuentran disponibles para diferentes rangos de concentracion de DQO.

Figura 14. Cajas que contienen el kit para el andlisis de DQO de las

diferentes marcas disponibles comercialmente

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Al realizar el ensayo se afiade a cada tubo un volumen de 2 mililitros de
muestra a analizar resultando de esta manera un volumen total de residuo
liguido de 5 mililitros. En la siguiente figura se pueden observar los tubos o
viales que contiene el reactivo para el ensayo de DQO antes y después de

realizar el andlisis.

71



Figura 15. Tubos o viales que contienen el reactivo utilizado para el

analisis de DQO, antes y después de realizar el analisis

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Luego de completar la medicion de la DQO, el tubo que contiene el
reactivo con la muestra analizada se coloca de nuevo en la caja del kit. De esta
manera todos los desechos que estan contenidos en estas cajas se pueden

separar por marca y por rango de DQO.

Tabla XVII. Clasificacion de los diferentes kits de reactivos disponibles

comercialmente para cadarango de medicion de DQO

Marca del Rango de Medicion Numero de
Kit de DQO (mg/L) Determinaciones.

25 - 1,500 25
MERCK 300 - 3,500 25
500 - 10,000 25

0 - 15,000 25 a 150

HACH 0- 1,500 25a 150

0-150 25 a 150

Fuente: Hach industries. www.hach.com/hc/view.parameter.range.reagent.info.
Consulta: 4 de junio 2010.
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Los diferentes laboratorios que colaboraran con esta investigacion,
entregaran las cajas que contienen el desecho del analisis de DQO. Al recibir
las cajas se separaran en base al origen de las muestras, la marca y el rango

de medicion.

Luego de recibir las cajas que contiene el desecho y clasificarlas, se
procederd a colectar todo el desecho en frascos de vidrio debidamente

identificados.

Figura 16. Frascos de vidrio utilizados para almacenar el desecho
liguido de la DQO

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Se vacian los tubos que contienen el desecho en frascos de vidrio y se
lavan bien los viales con una pizeta con agua desmineralizada, para no dejar
ningun solido sedimentado en los tubos y estos queden completamente limpios.

Se tapan los frascos y se identifican por su origen, marca y rango de medicion.
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3.6.2. Etapa 2: reduccién quimica de los iones Cr (VI) a Cr(lll)

por adicion de un agente reductor

Luego de colectar el desecho liquido en frascos de vidrio, lo siguiente es
comenzar el procedimiento de tratamiento con la reduccién quimica del cromo
hexavalente, que se encuentra en forma de iones dicromato, a la forma de

cromo trivalente que es menos toxica y menos peligrosa para el medio
ambiente.

Primero se toma una alicuota de 10 mililitros del desecho quimico y se
colocan en un earlenmeyer de 25 mililitros. Se mide el pH y el potencial redox

utilizando un potenciometro como el que se muestra en la siguiente figura.

Figura 17. Potenciémetro utilizado parala medicion del pHy del

potencial de éxido-reduccion (ORP)

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Posteriormente se titula la alicuota de 10 mililitros utilizando como agente
titulante ya sea una solucion de Glucosa con una concentracion de 1mol/litro o

alcohol isopropilico grado industrial. Se mide el volumen afadido hasta alcanzar
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un potencial redox de -300 milivoltios. Se puede observar un cambio de color de
naranja hasta un verde turquesa, lo que indica que todo el Cr (VI) se redujo a la
forma Cr (lll).

A continuacion se muestran los balances de masa que fueron hechos
tomando en cuenta las concentraciones teéricas de cromo, mercurio y plata que

hay en el desecho liquido.

Figura 18. Balance de masa para el proceso de reduccion quimica del
Cr(VI)

Desecho Liguido:

Desecho Liguido: Agente Reductor

[H+] = 15,92 mol/L.
[H+] = 15,92 mol/L. l [Cr*] = 0,014 mol/L.
[Cr,0;7] = 0,007 mol/L. g %ﬁgq% 0,026 rlr;fm_.
Ag'] = 0,026 mol/L. ,| Reduccion de g2 ] =x mol/L.
EHSJZ] = 0,022 mol/L. Cr (V1) a Cr (lII) [Hg+2]2 = (0,022-x) mol/L
[SO4™] = 8,0 mol/L. [SO,?] = 8,0 mol/L.
[K'] = 0,014 mol/L. [K'] = 0,014 mol/L.

[Agente red. Oxidado]

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos obtenidos de la tabla Il.

3.6.3. Etapa 3: precipitacion quimica de los iones Ag (I) y
Hg(l) por adicion de iones cloruro

Luego de reducir el cromo (VI) del desecho liquido, ahora es conveniente

separar los iones plata (I) y mercurio (I) por medio de la adicion de cloruro de

sodio.
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Primero se afaden 0,08 gramos de cloruro de sodio grado reactivo por
cada 10 mililitros del desecho liquido filtrado. Se agita durante 5 minutos y se

observa la formacién de un precipitado de color blanco que contiene el cloruro

de plata y el cloruro de mercurio.

Luego se pesa un papel filtro Whatman No. 40 y se coloca en una unidad

de filtrado como se muestra en la figura.

Figura 19. Unidad utilizada para filtrado

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Finalmente se seca el papel filtro en una desecadora y luego se mide su

masa en una balanza analttica.

A continuacion se muestran los balances de masa para la etapa 3.
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Figura 20.

Balance de masa para el proceso de precipitacion quimica

en el cual se forman las sales insolubles de Ag y Hg

Ease Liquida:

[H+] = 15,92 mol/L.
[Cr'®] = 0,014 moll/L.
[Ag’] = 0,026 mol/L.
[Hg2*?] = x mol/L.

[Hg*?] = (0,022-x) mol/L.
[SO,?] = 8,0 mol/L.

[K*] = 0,014 mol/L.
[Agente red. Oxidado]

8 g de NaCl.

|

Precipitacién Quimica
de Ag(l) y Hg(l)

Ease Liquida:

[H+] = 15,92 mol/L.
[Cr+3] = 0,014 mol/L.
[Hg+2] = (0,022-x) mol/L.
[SO4-2] = 8,0 mol/L.

-~ [K+] = 0,014 mol/L.

[Agente red. Oxidado]
[Na+] = 0,14 mol/L.
Ease solida:

3,73 g de AgCl

+ x g de Hg2CI2

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos obtenidos de la figura 17.

Figura 21.

Balance de masa para el proceso de filtracion 1 en el cual se

separan las sales insolubles de plata y mercurio

Fase Liquida:

[H+] = 15,92 mol/L.
[Cr*®] = 0,014 mol/L.
[Hg*?] = (0,022-x) mol/L.
[SO4?] = 8,0 mol/L.

[K'] = 0,014 mol/L.
[Agente red. Oxidado]

Fase solida:

3,73 g de AgCl
+ x g de Hg.Cl,

Filtracion de

Fase solida:
3,73 g de AgCl + x g de Hg,Cl,

Fase Liquida:

[H+] = 15,92 mol/L.
[Cr*®] = 0,014 mol/L.
[Hg*?] = (0,022-x) mol/L.

L ,[SO4?] =8,0 mollL.

[K'] = 0,014 mol/L.
[Agente red. Oxidado]
[Na+] =0,14 mol/L.

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos obtenidos de la figura 19.
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3.6.4. Etapa 4: neutralizacion de los iones H* por adicion de

diferentes agentes alcalinos

Después de separar las sales de plata y mercurio del desecho liquido, el
siguiente paso consiste en la neutralizacion del acido sulfarico. Se evaluaran
tres diferentes agentes alcalinos los cuales son el hidroxido de sodio (NaOH),
bicarbonato de sodio (NaHCO3) y carbonato de sodio (NaxCOs). El

procedimiento es el siguiente:

Primero se toma una alicuota de 1 mililitro del desecho liquido, tratado y
filtrado en la etapa 3, y colocarlo en un earlenmayer junto con 10 mililitros de
agua destilada, titular la muestra con una solucion estdndar de hidréxido de
sodio. Adicionar la solucion estandar poco a poco midiendo con un

potenciometro el pH hasta alcanzar un valor aproximado de 10,

Con el dato obtenido en el paso 1, neutralizar el volumen de desecho
restante utilizando como agentes alcalinos ya sea el hidroxido, el bicarbonato o

el carbonato de sodio hasta alcanzar un pH neutro.

Luego se coloca el agente alcalino en un beacker y se afiade gota a gota y
con agitacion al desecho liquido. Si se utiliza bicarbonato de sodio la
neutralizacion es endotérmica por lo que ésta se enfria y es necesario calentar
la muestra por medio de un equipo de calentamiento con agitacion, como el que

se muestra en la siguiente figura.
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Figura 22. Plancha de calentamiento con agitacion

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Es necesario afadir una cantidad suficiente de agente alcalino para
neutralizar todo el volumen de desecho liquido acido; lo suficiente para alcanzar
un nivel de pH entre 8 y 10, Por lo tanto es necesario monitorear la

neutralizacion utilizando un medidor de pH o potenciémetro.

Figura 23. Balance de masa para el proceso de neutralizacion de los

iones H" utilizando diferentes agentes alcalinos

Agente Alcalino:

636,8 g de NaOH.
1337,28 g de NaHCOs.

Fase Liguida: 843,66 g de Na,COs. Ease Liquida:

[H+] = 1,92 mol/L. [Cr™*] = 0,014 mol/L.

[Cr*)] = 0,014 mol/L. Neutralizacion de g "] = (0.022:5) mallL.

[Hg*] = (0,022-x) mollL. — ,|  iones H por —JSP“_] = 8,0 mol/L.

[SO,™] = 8,0 mollL. adicién de OH- [K']= 0,014 mol/L.

[K*] = 0,014 mol/L. [Agente red. Oxidado]

[Agente red. Oxidado] [Na+] =16,06 mol/L.

[Na+] =0,14 mol/L. [CO] (si se usan
carbonatos)

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos obtenidos de la figura 20.
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3.6.5. Etapa 5: precipitacion quimica de Cr(OH)s ) por adicion

de agentes alcalinos

Luego de neutralizar el desecho liquido es necesario aumentar el pH de la
solucion hasta un rango entre 8,5 a 10 para asegurarse de que precipiten todos
los iones de Cr (lll) en forma de hidroxido de cromo (ll). Para esto se afiade a

la solucion una cantidad suficiente del agente alcalino a utilizar.

Este proceso debe de realizarse a una temperatura mayor de 50 grados
Celsius para asegurarse que el sulfato de sodio formado, como producto de la
neutralizacion del acido sulfirico, se encuentre completamente soluble ya que

al enfriarse se forman rapidamente cristales de sulfato de sodio decahidratado.

Por lo tanto es necesario realizar la filtracion en caliente para evitar la
formacion de cristales de sulfato de sodio; se debe de seguir el siguiente

procedimiento:

Primero se mide con un potenciometro el pH y el potencial redox de la

solucién neutralizada para asegurarse de que se llego al nivel establecido.

Luego se pesa un papel filtro y se coloca en una unidad para filtrado en
donde se separa el hidroxido de cromo (lll) a una temperatura de 50 grados

Celsius.
Se coloca la solucion filtrada y caliente en una bandeja plastica en donde

se deja enfriar hasta que alcance la temperatura ambiente. Observar la

formacion de cristales de sulfato de sodio decahidratado.
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Figura 24. Balance de masa para el proceso de precipitacion y filtracion
del Cr(OH)s3

3gdeNaOH 6
48 g de Na,CO3 6
100 g de NaHCO3

Fase Liguida: Fase Liguida:
o :
[Cr*3] = 0.014 mol/L Precipitacion de
=Y, . 21 —
(SO =80mollL. —» _ CrOH)s »| Filtracién 4 | —»[59+'1=8,0 mollL.
[K'] = 0,014 moliL pH=8.5a10 [K']1=0,014 moI./L.
' ) T =50°C [Agente red. Oxidado]

[Agente red. Oxidado]

[Na+] =16,06 mol/L. [Na+] =16,06 mol/L.

Fase Sélida:
1,44 g de Cr(OH);3

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos obtenidos de la figura 22.

3.6.6. Etapa 6: remocioén de iones Hg (Il) por medio de la

formacion de una amalgama con cinc

En esta etapa se prosigue con la remocion de los iones Hg*? que estén

disueltos en la solucion por medio de la adicién de virutas de cinc.

Segun la literatura consultada, el cinc metalico forma rapidamente
amalgamas con soluciones de sales mercuricas, es decir soluciones que
contengan al ion Hg*? para que el cinc metélico lo reduzca a mercurio metalico

y forme una amalgama solida.

Esta amalgama después se decanta y se separa del resto de la solucién

removiendo de esta forma el mercurio presente en la solucion.

El procedimiento a seguir es el siguiente:
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A la solucion neutralizada del desecho liquido, se le agregan virutas de
cinc metalico a una razébn de 5 gramos por cada litro de desecho liquido

neutralizado. Se agita la mezcla durante un periodo de 10 minutos.

Luego se pesa un papel filtro Whatman No. 40 y se coloca en una unidad

de filtrado y se procede a filtrar la solucién que contiene la amalgama de cinc.

Finalmente el papel filtro se coloca dentro de una desecadora y luego se

mide su masa en una balanza analitica.

A continuacion se muestran los balances de masa para la etapa 4.

Figura 25. Balance de masa para el proceso de remocion de Hg por

formaciéon de amalgama de cinc

5 g de Zn metalico
(en virutas)

Fase Liquida: Fase Liauida:
[Hg*?] = (0,022-x) mol/L. Proceso de formacion o
[304'2] = 8,0 mol/L. —b de Amalgama. » Filtracion 3 4’534— ]O_OifnT;}ﬂ_
[K'1=0,014 moliL. Zn(Hg) ~ -
[Agente red. Oxidado] [Agente red. Oxidado]
[Na+] =16.06 mol/L. l [Na+] =16,06 mol/L.
Fase Solida:
? g de Zn(Hg)

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos obtenidos de la figura 22.

82



3.6.7. Etapa 7: remocion de Na;SO; por medio de la

cristalizacion por enfriamiento atemperatura ambiente

El liguido, que se obtiene luego de filtrar el sélido en la etapa anterior, se
encuentra a una temperatura aproximada de 50 grados Celsius, esto permite
gue todo el sulfato de sodio, formado como producto de la neutralizacién del
acido sulfurico, se encuentre totalmente soluble; sin embargo al extender el
liguido sobre una bandeja plastica y dejando que se enfrie a temperatura
ambiente se puede observar la formacion de cristales de sulfato de sodio

decahidratado.

Luego de dejar secar el sdlido cristalizado en la bandeja plastica, este se
pesa en una balanza analitica y se mide su masa, luego se coloca dentro de

una bolsa y se identifica para su posterior analisis.

A continuacion se muestra el balance de masa para esta etapa del

proceso de tratamiento.

Figura 26. Balance de masa para el proceso de cristalizacion del
Na,SO4*10H,0
Ease Liguida: Fase Liguida:

29 _ Cristalizacion de 29 _
SO0 Kasociowioa 9T <190mal
[Agente red. Oxidado] U=l CilT [Agente red. Oxidado]
[Na+] =16,06 mol/L. [Na+] =3,92 mol/L.

Fase Sdlida:
857,6 g de Na,S0O4*10 H,O

Fuente: elaboracion propia, utilizando datos obtenidos de la figura 22.
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3.6.8. Etapa 8: anédlisis de concentracion de residuos solidos

y liquidos obtenidos después del proceso de
tratamiento

Se mediran las concentraciones de los metales cromo, mercurio y plata en
todos los residuos solidos obtenidos en las etapas 2,3 y 4 asi como también del
liqguido obtenido en la etapa 5 luego de la cristalizacion del sulfato de sodio.
Esto se llevara a cabo utilizando un espectrofotbmetro de UV- Visible como el

gue se muestra en la siguiente figura.

Figura 27. Espectrofotometro de UV —visible, utilizado para la medicion

de los metales pesados

Fuente: laboratorio de quimica industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

En la figura 28 se muestra un esquema general de todos los procesos
fisicos y quimicos involucrados en cada una de las etapas del procedimiento de
tratamiento del desecho liquido de la DQO.
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Figura 28. Procesos fisicos y quimicos para cada etapa del método de

tratamiento

‘ Etapa 2 ‘ ‘ Etapa 3 ‘ ‘ Etapa 4 ‘ ‘ Etapa 5 ‘ ‘ Etapa 6 ‘

Mezclado y [

Agitacic’)n L)g @ @ @ @
, | L Agtacion |
o
(8]
= T nal | S
2 Filtracién | X | L X [ X]
o Cristalizacion [ X ]
o
o e

Transmision de —~
Calor X L X

Reduccién [
@ Quimica \ﬂ
S| —— —
% Precipitacion [ X] [ X
o
S
@ Amalgamacion [ X
I I
2

Neutralizacion [ X
Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion

La informacién necesaria para evaluar y analizar la efectividad del proceso
de tratamiento del desecho liquido, proveniente del ensayo de DQO, se
recolectard segun se desarrollen las diferentes etapas de la técnica de

tratamiento seleccionada.

En la siguiente tabla se muestran los datos que se obtendran en el

desarrollo de cada una de las etapas del proceso de tratamiento seleccionado.
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Tabla XVIII. Datos recopilados durante el desarrollo de cada etapa del

proceso de tratamiento seleccionado

Etapa 1 Nombre del laboratorio; Marca del kit utilizado; Rango de medicion de

la DQO; Volumen total de muestra (mL); Cod. ID de la muestra

Etapa?2 | Cod. ID; ORP inicial; Volumen de reductor afiadido (mL); ORP final

Etapa 3 | Cod. ID; masa de precipitado filtrado (g)

Etapa4 | Cod. ID; pH inicial; masa de alcali afadido (g); pH final

Etapa5 | Cod. ID; masa de precipitado filtrado (g)

Etapa6 | Cod. ID; masa de solido filtrado (g)

Etapa /7 | Cod. ID; masa de sélido cristalizado (g)

Cod. ID; % de contenido total de Plata, Cromo y Mercurio de cada
Etapa 8

sélido.

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Se realizaron 5 repeticiones de cada parametro medido en cada una de
las etapas del proceso de tratamiento y de estos datos se calcula el promedio
con su desviacion estdndar. De esta forma se pude hacer un analisis

estadistico de la varianza entre los resultados de cada laboratorio.

3.8. Analisis estadistico

Los resultados obtenidos al evaluar las diferentes etapas del método de
tratamiento aplicado se analizaran por medio de un andlisis de varianza
(ANOVA), debido a que este tipo de analisis estadistico permite determinar las

posibles fuentes de variacidén del proceso de tratamiento seleccionado.

El objetivo del ANOVA es comparar los diversos valores medios para

determinar si alguno de ellos difiere significativamente del resto. Para ello se

86



utiliza la siguiente estrategia: si los resultados obtenidos de los diferentes
laboratorios no contienen errores sistematicos, los valores medios respectivos
no diferirhn mucho los unos de los otros y su dispersion, debida a los errores
aleatorios, sera comparable a la dispersion presente individualmente en cada

laboratorio.
De esta manera es que el Andlisis de la Varianza se utilizara para
determinar las posibles fuentes de variacion al aplicar el método de tratamiento

seleccionado para los desechos del anélisis DQO.

3.8.1. Estimacion de la varianza dentro de las muestras

Para poder comenzar a realizar un ANOVA, es necesario calcular primero

la varianza que existe dentro de las muestras.

La formula general para la estimacion de oo” dentro de las muestras es:

ZZ(ﬁ’{n_ D

En donde:
x;; = la j-ésima medida de la i-€sima muestra.
x; = media de la i-ésima muestra.

h = cantidad de muestras.

n = nimero de elementos o corridas.
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3.8.2. Estimacién de la varianza entre muestras

Luego de haber calculado la varianza que existe dentro de los grupos, es
necesario determinar la varianza que existe dentro de las muestra. La formula

general para la estimacién de oo® entre muestras es:

(%; —%)*
h—1

o =n

En donde:

X; = media de la i-€sima muestra.
X = media de todos los valores agrupados juntos.
h = cantidad de muestras.

n = numero de elementos o corridas.

Notese que esta estimacion no depende de la variabilidad dentro de cada

muestra, ya que se calcula de las medias muestréales.

3.8.3. Prueba F para la comparacion de desviaciones

estandar y varianza
En la prueba F se considera la razén de las dos varianzas muestrales, es

decir, la razén de los cuadrados de las desviaciones estandar. La cantidad

calculada (F) esta dada por:
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Y se disponen los valores de af y o/ en la expresion anterior, de manera

que F sea siempre 2 1.

En la siguiente tabla se resumen las sumas de cuadrados Yy los grados de

libertad en donde se muestra la relacion entre las fuentes de variacion.

Tabla XIX. Resumen de sumas de cuadrados y grados de libertad

Fuente de Variacion Suma de Cuadrados | Grados de Libertad

Entre Muestras "z(fi —- %) h-1

i
— —\2
Dentro de las Muestras z Z(xii - %) h(n—-1)
i j
— —\2
Total ZZ(xij —X) hn—-1
i J

Fuente: MILLER, John C. Estadistica para Quimica Analitica. p. 50.

Los resultados obtenidos del analisis estadistico de los datos, se

presentan en la seccidn de anexos.

3.9. Plan de andlisis de resultados

El disefio de la metodologia para la evaluacion de los datos obtenidos
luego de aplicar el método de tratamiento al desecho liquido de la DQO, se
basé en el flup de procesos PDCA (planificar, hacer, comprobar y actuar)
también conocido como circulo de Deming. Elegido por ser un modelo muy

utilizado por los sistemas de gestion de seguridad de la informacién (SGSI).
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Figura 29. Etapas del ciclo Deming (PDCA)

Planificar Hacer

O

Actuar Comprobar

Fuente: CASTELLS, Xaver. Reciclaje de Residuos Industriales. p. 90.

3.10. Programas a utilizar para analisis de datos

Se utilizara como herramienta de andlisis de datos, el programa Microsoft
Office Excel 2007.
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4. RESULTADOS

Los resultados obtenidos al evaluar cada una de las etapas del proceso de
tratamiento propuesto para el desecho liquido de la DQO se muestran en la
presente seccién. Los resultados se detallan para cada una de las etapas de la
técnica de tratamiento propuesta.

4.1. Etapa 1

Las muestras de desecho liquido fueron proporcionadas por cinco

laboratorios nacionales que colaboraron en la realizacion del proyecto.

Figura 30. Recoleccidon de las cajas que contienen el desecho liquido
del andlisis de la DQO

Fuente: Laboratorio Nacional de Salud, Ministerio de Salud Publica.

Luego de recolectar las muestras, se mide el volumen total de desecho

liquido que contiene cada caja y se identifica asigndndole un codigo Unico.
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Tabla XX. Datos recopilados durante la primera etapa de

almacenamiento e identificacion del desecho liquido

No. Nombre del Marca Rango de tubos Volumen No. de ID
Laboratorio: del Kit DQO (mg/L) por caja | Total (mL)
1 AJE Merck 25-1,500 25 251,2 AJE-M-15
2 AJE Merck 300-3,500 25 249,7 AJE-M-35
3 AMS Hach 0-150 150 750,2 AMS-H-1,5
4 AMS Hach 0-1,500 150 750,0 AMS-H-15
5 AMS Hach 0-15,000 150 749,6 AMS-H-150
6 EMP Hach 0-150 150 750,3 EMP-H-1,5
7 EMP Hach 0-1,500 150 748,7 EMP-H-15
8 INF Hach 0-150 150 750,3 INF-H-1,5
9 INF Hach 0-1,500 150 751,1 INF-H-15
10 INF Hach 0-15,000 150 750,5 INF-H-150
11 LNS Merck 25-1,500 25 249,9 LNS-M-15
12 LNS Merck 300-3,500 25 251,3 LNS-M-35
Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
Figura 31. Volumen total de desecho tedrico y experimental para cajas

de mediciéon de DQO con 25 tubos

2515
o) ®)
—~ 251
E
E 250‘5 4 Y ¥ X X L X R XY XY LR N o Dat,Exp,
S
S Tedrico
[ -
g 250 o) .
_g e) === Promedio
> 249.5 -
249
AJE-M-15 AJE-M-35 LNS-M-15 LNS-M-35

Fuente: elaboracién propia, datos obtenidos de la tabla XX.

92



Figura 32. Volumen total de desecho tedrico y experimental para cajas
de medicién de DQO con 150 tubos
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Fuente: elaboracion propia, datos obtenidos de la Tabla XX.
4.2. Etapa 2

En la siguiente etapa del proceso de tratamiento, el contenido de cromo
(V1) del desecho quimico es reducido a su forma menos toxica de cromo (lll) por
medio de la adicién de un agente reductor. Los resultados obtenidos al evaluar

dos diferentes agentes reductores se muestran en las siguientes tablas y
figuras.
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Tabla XXI. Datos obtenidos de las mediciones de pHy de potencial redox
(ORP) a las muestras de desecho liquido previamente

identificadas

No. de identificacion |pH inicial |ORP inicial (mV)
AJE-M-15 -0,84 1167
AJE-M-35 -0,86 1223
LNS-M-15 -0,78 1010
LNS-M-35 -0,63 1148

AMS-H-1,5 -0,81 1004
AMS-H-15 -0,78 987
AMS-H-150 -0,85 1113
EMP-H-1,5 -0,87 936
EMP-H-15 -0,91 997
INF-H-1,5 -0,65 1093
INF-H-15 -0,71 993
INF-H-150 -0,91 1221

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
Luego de realizar las mediciones de los primeros parametros a las

muestras que fueron identificadas, estas se separan segun el rango de

medicién de DQO y la marca del kit utilizado.

94



Figura 33. Titulacion de muestras de desecho liqguido de la DQO

utilizando un agente reductor

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Se tomaron 5 alicuotas de un volumen de 10 mililitros de cada una de las
muestras de desecho identificadas y se procedi6 a titularlas utilizando dos
agentes reductores, en este caso, alcohol isopropilico grado industrial y una

solucion de glucosa.

Los resultados obtenidos al evaluar la etapa de reducciéon de cromo (VI) a

cromo (lll), se presentan en las siguientes tablas y figuras.
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Tabla XXII.

Resultados de la titulacion de muestras de 10 ml de desecho

de la DQO utilizando agente reductor 2- propanol

No. Id. Volumen (mL) ORP final (mV) pH final
AJE-M-15 0,59 + 0,008 -2226 £2,1 -0,79 £ 0,01
LNS-M-15 0,54 + 0,055 -330,6 £+ 1,5 -0,75 + 0,02
AJE-M-35 0,10 + 0,004 -299,4 £ 0,9 -0,80 £ 0,01
LNS-M-35 0,13 + 0,029 -2976 £15 -0,60 + 0,01
AMS-H-1,5 0,01 £ 0,02 -115,4 £0,5 -0,77 £0,01
INF-H-1,5 0,01 + 0,007 -184,4 £ 0,9 -0,63 £ 0,00
EMP-H-1,5 0,03 £ 0,005 -2094 +11 -0,84 £ 0,01
AMS-H-15 0,05 + 0,009 -221,0+1,2 -0,75 £ 0,01
INF-H-15 0,05 £ 0,009 -213,4 £ 0,5 -0,67 £0,01
EMP-H-15 0,19 + 0,013 -210,4 £ 0,5 -0,82 £ 0,02

AMS-H-150 1,70 £ 0,187 -185,4 £ 0,5 -0,80 £ 0,01
INF-H-150 1,44 £ 0,055 -200,4 £ 0,5 -0,88 + 0,01

Fuente: elaboraciéon propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Tabla XXI1II. Resultados de la titulacion de muestras de 10 ml de desecho

de la DQO utilizando agente reductor solucion de glucosa

No. Identificacion | Volumen (mL) | ORP final (mV) pH final
AJE-M-15 0,72 £0,24 -200,4 £0,5 -0,80 + 0,00
LNS-M-15 0,90 + 0,00 -199,8 £0,8 -0,77 £0,01
AJE-M-35 1,06 + 0,09 -200,8 £0,8 -0,81 £ 0,01
LNS-M-35 0,86 + 0,05 -204,0 £1,0 -0,61 £ 0,01
AMS-H-1,5 0,11 £ 0,01 -230,8 £ 0,4 -0,80 + 0,00
INF-H-1,5 0,14 + 0,05 -200,4 £0,5 -0,65 + 0,01
EMP-H-1,5 0,16 + 0,05 -221,0+1,2 -0,85 £ 0,01
AMS-H-15 0,62 + 0,04 -238,6 £0,5 -0,78 £0,01

INF-H-15 0,72 £0,04 -222,6 £0,5 -0,69 + 0,00
EMP-H-15 1,12 + 0,08 -220,4 £0,5 -0,82 £ 0,01
AMS-H-150 2,12 £ 0,08 -200,2 +0,8 -0,81 £0,01
INF-H-150 1,74 + 0,05 -210,6 £0,5 -0,88 + 0,00

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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En las siguientes figuras se pueden observar la comparacion de los
resultados obtenidos experimentalmente con respecto a los datos tedricos
esperados para la titulacion potenciométrica de las muestras de desecho liquido
de la DQO en funcion de los diferentes rangos de medicién del reactivo

utilizado.

Figura 34. Resultados experimentales para la etapa de reduccion de
Cr (VI) a Cr (lll) utilizando 2-propanol
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Volumen de 2-propanol afiadido (mL)

Fuente: elaboracion propia, datos graficados de tabla XXl
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Figura 35. Comparacion de resultados experimentales con datos

tedricos parala reduccion de Cr (VI) a Cr (Ill) utilizando

glucosa
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Fuente: elaboracion propia, datos graficados de tabla XXIV.

4.3. Etapa 3

En esta etapa se evalla la efectividad en la separacién de los iones plata
presentes en el desecho liquido por medio de la adicién de 0,4 gramos de

cloruro de sodio a un volumen de 50 mililitros de muestra de desecho liquido de
la DQO.
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Figura 36. Etapa de separacién de plata y mercurio por adicién de

cloruro de sodio

Fuente: laboratorio de quimica industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Los resultados obtenidos, luego de tabular las mediciones hechas
experimentalmente, se presentan en las siguientes tablas y figuras.

Tabla XXIV. Masa de solido filtrado en la etapa 3 para muestras de
desecho liquido previamente reducido con 2- propanol

No. de ID Masa de Precipitado filtrado (Q)
AMS-H-1,5 0,000 + 0,0000
EMP-H-1,5 0,466 + 0,0119
INF-H-1,5 0,508 + 0,0047
AJE-M-15 0,535 + 0,0028
LNS-M-15 0,571 + 0,0076
AMS-H-15 0,493 + 0,0018
EMP-H-15 0,520 + 0,0071
INF-H-15 0,607 + 0,0043
AJE-M-35 0,548 +0,0270
LNS-M-35 0,517 + 0,0057
AMS-H-150 0,570 + 0,0055
INF-H-150 0,566 + 0,0056

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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Tabla XXV.

Masa de solid

o filtrado en la etapa 3 para muestras de

desecho liqguido previamente reducido con glucosa

No. de ID Masa de Precipitado filtrado (g)
AMS-H-1,5 0,000 £ 0,0000
EMP-H-1,5 0,368 + 0,0033
INF-H-1,5 0,408 £ 0,0040
AJE-M-15 0,439 £ 0,0152
LNS-M-15 0,451 £ 0,0165
AMS-H-15 0,416 £ 0,0030
EMP-H-15 0,329 £ 0,0055
INF-H-15 0,484 £ 0,0024
AJE-M-35 0,261 £ 0,0163
LNS-M-35 0,413 £ 0,0046
AMS-H-150 0,456 £ 0,0044
INF-H-150 0,453 £ 0,0045

Fuente: elaboraciéon propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Figura 37. Resultados experimentales para la etapa 3 para muestras de

desecho liqguido previamente reducido con 2- propanol

o 0800 -
T 0.700 KN N NN
= 0.600 - o (o) oo
= Q
g 0500 - --00.9.-.0.0----0.--- o 2 |
.g 0.400 - -Fropano
S 80300 AgCl tedrico
[J]
8 02007 —%— AgCl + Hg2CI2
g 0.100 -
§ 0000 'Cl T T T T T T T T T T y, TT==° Promedio
= IR BN BRI
F XS LEE
R S RS &

Fuente: elaboracion propia, datos graficados de Tabla XXV
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Figura 38. Resultados experimentales para la etapa 3 para muestras de

desecho liguido previamente reducido con glucosa
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Fuente: elaboracion propia, datos graficados de Tabla XXVI

4.4, Etapa 4

El procedimiento para evaluar la técnica utilizada para la neutralizacion del
contenido total de acidez del desecho liquido de la DQO consiste en tomar
muestras de un volumen total de 10 mililitros y luego medir la cantidad de masa
de agente alcalino afiadido hasta llegar a un pH arriba de la neutralidad
(preferiblemente arriba de la neutralidad para facilitar luego la precipitacién del

hidréxido crémico).

Los resultados obtenidos se muestran en las siguientes tablas.
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Tabla XXVI. Datos obtenidos de las mediciones de pH inicial de las

muestras identificadas

No. de identificacién pH inicial
AJE-M-15 -0,84
AJE-M-35 -0,86
LNS-M-15 -0,78
LNS-M-35 -0,63
AMS-H-1,5 -0,81
AMS-H-15 -0,78
AMS-H-150 -0,85
EMP-H-1,5 -0,87
EMP-H-15 -0,91
INF-H-1,5 -0,65

INF-H-15 -0,71
INF-H-150 -0,91

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Tabla XXVII. Masa de agente alcalino usada para la neutralizacién de 10

ml de desecho liquido tratado con 2-propanol

Bicarbonato de sodio Carbonato de sodio Hidréxido de sodio
No. de ID Masa (g) pH final Masa () pH final Masa () pH final
AMS-H-1,5 | 11,60 + 0,4301 8,1 7,29 £ 0,2204 9,2 5,83 £0,1763 10,1
EMP-H-1,5 | 10,78 + 0,2280 8,2 6,77 £0,1172 9,1 5,42 + 0,0937 10,2
INF-H-1,5 | 11,48 + 0,2683 8,5 7,21 £0,2281 9,3 5,77 £ 0,1825 10,1
AJE-M-15 | 12,42 +0,2168 91 7,80 £ 0,1867 8,8 6,24 + 0,1493 10,5
LNS-M-15 | 11,74 + 0,2302 8,1 7,39 £ 0,1415 9,3 5,92 £0,1132 10,5
AMS-H-15 | 12,28 + 0,1789 8,4 7,68 £ 0,2066 8,8 6,15 + 0,1653 10,6
EMP-H-15 | 11,52 +0,1789 8,3 7,26 £ 0,1105 8,7 5,81 + 0,0884 11,1

INF-H-15 12,60 + 0,1225 8,2 7,92 £0,1281 9,2 6,34 + 0,1025 10,7
AJE-M-35 | 12,08 + 0,3493 8,5 7,61 + 0,2095 9,3 6,09 £ 0,1676 10,9
LNS-M-35 | 13,00 + 0,1000 8,4 8,20 £ 0,0771 9,4 6,56 + 0,0617 11,2

AMS-H-150 | 10,84 + 0,1673 8,1 6,81 + 0,0602 9,5 5,45 £ 0,0481 11,1

INF-H-150 | 11,78 + 0,0837 8,5 7,41 £ 0,0586 9,1 5,93 +.0469 11,0

Fuente: Datos obtenidos experimentalmente.
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Tabla XXVIIl.  Masa de agente alcalino usado para neutralizar 10 ml del
desecho liquido reducido con glucosa
Bicarbonato de sodio Carbonato de sodio Hidréxido de sodio
No. de ID Masa () pH final Masa (g) pH final Masa (g) pH final
AMS-H-1,5 | 12,21 + 0,4528 8,3 7,94 + 0,2943 9,1 6,11 + 0,2266 10,3
EMP-H-1,5 | 11,35 £ 0,2400 8,1 7,38 + 0,1560 8,9 5,68 + 0,1201 10,0
INF-H-1,5 12,08 + 0,2825 8,4 7,85 + 0,1836 8,7 6,05 + 0,1414 10,1
AJE-M-15 | 13,07 +0,2282 8,9 8,50 + 0,1483 8,8 6,54 + 0,1142 10,3
LNS-M-15 12,36 + 0,2423 8,2 8,03 £ 0,1575 9,1 6,19 £ 0,1213 10,3
AMS-H-15 | 12,93 +0,1883 8,3 8,40 + 0,1224 8,8 6,47 + 0,0942 10,4
EMP-H-15 12,13 + 0,1883 8,1 7,88 £0,1224 8,7 6,07 £ 0,0942 10,1
INF-H-15 13,26 + 0,1289 8,2 8,62 + 0,0838 9,2 6,64 + 0,0645 10,7
AJE-M-35 | 12,72 +0,3677 8,1 8,27 + 0,2390 9,0 6,36 + 0,1840 10,9
LNS-M-35 13,68 + 0,1059 8,5 8,89 + 0,0684 9,1 6,85 + 0,0527 111
AMS-H-150 | 11,41 +£0,1761 8,3 7,42 £ 0,1145 9,2 5,71 £ 0,0882 10,9
INF-H-150 12,40 + 0,0881 8,4 8,06 £ 0,0572 9,1 6,21 £ 0,0441 10,7
Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
Figura 39. Resultados obtenidos en la etapa 4 para muestras de
desecho liquido tratado previamente con 2- propanol
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Fuente: elaboracion propia, datos graficados de tabla XXVIII.
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Resultados obtenidos en la etapa 4 para muestras de

desecho liquido tratado previamente con glucosa
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Figura 40.
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4.5. Etapa5

Luego de terminar la etapa de neutralizacién del contenido de &cido
sulfarico se mide el pH de la solucidn para verificar que este se encuentre entre

un rango de 8,5 a 10 y de esta manera asegurar la precipitacion completa del

Fuente: elaboracion propia, datos graficados de Tabla XXIX.

hidréxido de cromo (lll).

La solucion se encuentra a una temperatura aproximada de 50 grados
Celsius, lo cual permite que el sulfato de sodio formado por la neutralizacion del

acido sulfurico se encuentre soluble. Luego de filtrar y remover el hidroxido de

cromo precipitado este se deja secar y se pesa en una balanza.
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Figura 41. Formacion del precipitado de hidroxido de cromo (lll) al
neutralizar &cido sulfarico hastaun pH 8,5 - 10
Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.
Tabla XXIX. Masa de precipitado obtenido en la etapa 5 para muestras
de desecho liquido tratado con 2- propanol
Bicarbonato de sodio | Carbonato de sodio | Hidroxido de sodio
No. de ID Cr(OH); (g9) Cr(OH); (g9) Cr(OH); (g9)
AMS-H-1,5 0,08 + 0,0055 0,04 +0,0152 0,04 +0,0151
EMP-H-1,5 0,09 + 0,0071 0,05 + 0,0089 0,04 +0,0089
INF-H-1,5 0,12 +0,0241 0,06 + 0,0045 0,05 + 0,0059
AJE-M-15 0,21 +0,0297 0,16 +0,0130 0,13 +0,0100
LNS-M-15 0,16 + 0,0179 0,17 + 0,0167 0,13 +0,0122
AMS-H-15 0,23 +0,0207 0,16 + 0,0241 0,12 + 0,0207
EMP-H-15 0,15 +0,0148 0,14 +0,0110 0,11 +0,0110
INF-H-15 0,23 + 0,0084 0,17 +0,0167 0,14 +0,0130
AJE-M-35 0,40 +0,0152 0,36 +0,0187 0,28 +0,0152
LNS-M-35 0,42 +0,0110 0,38 + 0,0212 0,30 + 0,0179
AMS-H-150 2,06 +0,0673 1,75 + 0,0647 1,40 + 0,0522
INF-H-150 1,83 + 0,0654 1,71 + 0,0339 1,37 +0,0261

Fuente: elaboraciéon propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

105




Tabla XXX.

Masa de precipitado obtenido en la etapa 5 para muestras de

desecho liquido previamente tratado con glucosa

Bicarbonato de sodio | Carbonato de sodio |[Hidréxido de sodio
No. de ID Cr(OH); (9) Cr(OH)z (9) Cr(OH); (9)
AMS-H-1,5 0,09 + 0,0066 0,05 + 0,0167 0,05 +0,0181
EMP-H-1,5 0,11 + 0,0085 0,05 + 0,0098 0,04 + 0,0107
INF-H-1,5 0,14 £+ 0,0289 0,07 +0,0049 0,06 + 0,0071
AJE-M-15 0,26 + 0,0356 0,18 +0,0143 0,16 + 0,0120
LNS-M-15 0,19 +0,0215 0,18 + 0,0184 0,16 + 0,0147
AMS-H-15 0,28 *0,0249 0,17 + 0,0265 0,15 + 0,0249
EMP-H-15 0,18 +0,0178 0,16 + 0,0120 0,13 +0,0131
INF-H-15 0,28 + 0,0100 0,19 + 0,0184 0,17 + 0,0156
AJE-M-35 0,48 +0,0182 0,40 + 0,0206 0,34 +0,0182
LNS-M-35 0,50 + 0,0131 0,42 +0,0233 0,36 + 0,0215
AMS-H-150 2,47 +0,0808 1,93 £ 0,0711 1,68 + 0,0626
INF-H-150 2,20 +0,0785 1,88 + 0,0373 1,64 +0,0313

Figura 42.

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Resultados experimentales de la etapa 5 para muestras de

desecho liquido tratado previamente con 2- propanol

3 2.% <
g 1.8 ﬁ-D-
= 1.6
=
S 14 5,
k: 1-% ]/ © Bicarbonato de sodio
s
2 0.8 / O Carbonato de sodio
2 06
s 04 - A Hidroxido de sodio
o 02 03 -
o 0 0.128 ——— Masa Tedrica
put .
© IR R
I ARV NN
: X XS F & (,)x\\’

Fuente: elaboracion propia, datos graficados de la tabla XXX
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Figura 43. Resultados experimentales de la etapa 5 para muestras de

desecho liquido tratado previamente con glucosa
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Fuente: elaboracidon propia, datos graficados de la tabla XXX.

4.6. Etapa 6

Luego de filtrar el sélido precipitado en la etapa anterior, la solucion se
mantiene todavia a una temperatura de alrededor de 50 grados Celsius lo que
permite que el liguido se mantenga homogénea como una solucion sobre-

saturada de sulfato de sodio.

En esta etapa del proceso de tratamiento se afiaden 5 gramos de virutas
de cinc metdlico o en polvo y se mezclan con 1 litro de la solucién durante un
tiempo de 10 minutos para que se forme una amalgama sélida de cinc-
mercurio. Después el sélido se filtra y la solucion se deja enfriar en una bandeja

plastica lo que acelera la cristalizacion del sulfato de sodio.
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Figura 44.

Etapa de remocion deiones Hg (Il) por adicion de Zn

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

En las siguientes tablas se muestran los resultados obtenidos de las

masas de solidos filtrados obtenidos luego de la adicién de cinc.

Tabla XXXI. Masa de precipitados obtenidos en la etapa 6 para
muestras de desecho liquido previamente tratado
con 2- propanol
Bicarbonato de sodio | Carbonato de sodio | Hidroxido de sodio

No. de ID Zn(Hg) (9) Zn(Hg) (9) Zn(Hg) (9)
AMS-H-1,5 0,23 0,20 0,21
EMP-H-1,5 0,22 0,21 0,28
INF-H-1,5 0,21 0,21 0,27
AJE-M-15 0,25 0,23 0,23
LNS-M-15 0,23 0,25 0,24
AMS-H-15 0,28 0,24 0,23
EMP-H-15 0,24 0,21 0,26
INF-H-15 0,26 0,26 0,27
AJE-M-35 0,29 0,23 0,21
LNS-M-35 0,21 0,24 0,28
AMS-H-150 0,23 0,26 0,21
INF-H-150 0,25 0,21 0,26

Fuente: elaboracién propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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Tabla XXXII.

Masa de precipitados obtenidos en la etapa 6 para

muestras de desecho liquido previamente tratado

con glucosa

Bicarbonato de sodio

Carbonato de sodio

Hidréxido de sodio

No. de ID Zn(Hg) (9) Zn(Hg) (9) Zn(Hg) (9)
AMS-H-1,5 0,26 0,21 0,24
EMP-H-1,5 0,27 0,26 0,26
INF-H-1,5 0,21 0,23 0,29
AJE-M-15 0,21 0,28 0,24
LNS-M-15 0,23 0,21 0,26
AMS-H-15 0,25 0,26 0,21
EMP-H-15 0,23 0,2 0,21
INF-H-15 0,22 0,21 0,28
AJE-M-35 0,21 0,21 0,27
LNS-M-35 0,23 0,23 0,25
AMS-H-150 0,25 0,24 0,23
INF-H-150 0,24 0,23 0,28

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

4.7. Etapa 7

La dltima etapa del proceso de tratamiento consiste en enfriar la solucién
sobre-saturada de sulfato de sodio sobre una bandeja plastica para acelerar la
formacion de cristales. Los cristales formados al inicio son de sulfato de sodio

decahidratado los cuales al secarse por completo forman un polvo de color

blanco.

Se deja enfriar la solucion hasta que en la bandeja solamente quede una

masa de cristales soélidos de sulfato de sodio decahidratado.

109




Figura 45. Etapa de cristalizacion de sulfato de sodio decahidratado

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

En las siguientes tablas se muestran los resultados obtenidos de las

mediciones de masa total de cristales de sulfato de sodio.

Tabla XXXIII. Masa de NaSO4 obtenido en la etapa 7 para muestras de

desecho liquido previamente tratado con 2- propanol

Bicarbonato de sodio | Carbonato de sodio | Hidréxido de sodio
No. de ID Masa total (g) Masa total (g) Masa total (g)
AMS-H-1,5 315,5 308,1 324,5
EMP-H-1,5 326,3 315,6 312,6
INF-H-1,5 321,5 321,5 337,6
AJE-M-15 323,6 334,2 328,4
LNS-M-15 318,4 301,2 319,7
AMS-H-15 321,3 317,4 324,8
EMP-H-15 318,6 326,1 319,8
INF-H-15 323,1 312,5 321,7
AJE-M-35 319,5 327,6 332,4
LNS-M-35 320,8 313,5 321,5
AMS-H-150 331,2 336,2 328,7
INF-H-150 328,5 329,5 331,2

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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Tabla XXXIV. Masa de Na;SO4 obtenido en la etapa 7 para muestras del

desecho liquido previamente tratado con glucosa

Bicarbonato de sodio | Carbonato de sodio | Hidr6xido de sodio

No. de ID Masa total (g) Masa total (g) Masa total (g)
AMS-H-1,5 327,6 334,2 323,6
EMP-H-1,5 313,5 301,2 318,4
INF-H-1,5 312,6 317,4 321,3
AJE-M-15 337,6 321,7 323,1
LNS-M-15 312,5 308,1 315,5
AMS-H-15 324,5 321,5 321,5
EMP-H-15 328,4 326,1 318,6

INF-H-15 319,7 336,2 331,2
AJE-M-35 324,8 329,5 328,5
LNS-M-35 319,8 332,4 319,5
AMS-H-150 328,7 321,5 320,8
INF-H-150 331,2 315,6 326,3

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

4.8. Etapa 8

Al terminar de tratar todo el desecho liquido de la DQO, utilizando el
procedimiento seleccionado, se obtienen residuos solidos que contienen altas

concentraciones de los metales plata, mercurio y cromo.

Para poder determinar las concentraciones de estos tres metales en cada
uno de los sélidos obtenidos al final del proceso de tratamiento se llevaron a
cabo determinaciones espectrofotométricas para poder determinar la proporcion

de cada metal en los diferentes solidos.
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Figura 46. Analisis instrumental para la determinacion del contenido

total de Ag, Hg y Cr en sdlidos finales

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Los resultados de los analisis para cada uno de los sélidos se muestran en

las siguientes tablas.

Tabla XXXV. Contenido total de Ag, Cry Hg en el sdlido obtenido en la
etapa 3 para muestras tratadas con 2- propanol

No. de ID Ag total (% p/p) Cr total (% p/p) Hg total (% p/p)
AMS-H-1,5 0 0 0
EMP-H-1,5 33,2 <0,001 66,8
INF-H-1,5 23,5 <0,001 76,5
AJE-M-15 25,7 <0,001 74,3
LNS-M-15 23,8 <0,001 76,2
AMS-H-15 26,4 <0,001 73,6
EMP-H-15 25,3 <0,001 74,7
INF-H-15 27,5 <0,001 72,5
AJE-M-35 24,3 <0,001 75,7
LNS-M-35 25,4 <0,001 74,6
AMS-H-150 28,4 <0,001 71,6
INF-H-150 27,9 <0,001 72,1

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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Tabla XXXVI.  Contenido total de Ag, Cry Hg en el sélido obtenido en la

etapa 3 para muestras tratadas con glucosa

No. de ID Ag total (% p/p) Cr total (% p/p) Hg total (% p/p)
AMS-H-1,5 0 0 0
EMP-H-1,5 42,3 <0,001 57,7
INF-H-1,5 33,5 <0,001 66,5
AJE-M-15 35,2 <0,001 64,8
LNS-M-15 33,2 <0,001 66,8
AMS-H-15 36,4 <0,001 63,6
EMP-H-15 33,6 <0,001 66,4
INF-H-15 36,8 <0,001 63,2
AJE-M-35 34,7 <0,001 65,3
LNS-M-35 36,8 <0,001 63,2
AMS-H-150 45,2 <0,001 54,8
INF-H-150 30,2 <0,001 69,8

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

Tabla XXXVII. Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en

etapa 5 para muestras tratadas con NaHCO3

2- Propanol Glucosa 1M
No.de ID |Ag (% p/p)|Cr (% p/p) |Hg (% p/p)|Ag (% p/p)| Cr (% p/p) | Hg (% p/p)
AMS-H-1,5 | <0,001 99,99 0,01 <0,001 99,7 0,1
EMP-H-1,5 | <0,001 99,7 0,30 <0,001 99,8 0,15
INF-H-1,5 <0,001 99,63 0,37 <0,001 99,1 0,25
AJE-M-15 <0,001 99,79 0,21 <0,001 99,15 0,15
LNS-M-15 <0,001 99,77 0,23 <0,001 99,89 0,11
AMS-H-15 <0,001 99,79 0,21 <0,001 99,87 0,13
EMP-H-15 <0,001 99,72 0,28 <0,001 99,85 0,15
INF-H-15 <0,001 99,69 0,31 <0,001 99,88 0,12
AJE-M-35 <0,001 99,75 0,25 <0,001 99,5 0,5
LNS-M-35 <0,001 99,73 0,27 <0,001 99,5 0,5
AMS-H-150 | <0,001 99,49 0,51 <0,001 99,4 0,6
INF-H-150 <0,001 99,39 0,61 <0,001 99,3 0,7

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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Tabla XXXVIII.

Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en

la etapa 5 para muestras tratadas con Na,COs3

2- Propanol Glucosa 1M
No.de ID | Ag (% p/p) | Cr (% p/p) | Hg (% p/p) | Ag (% p/p)| Cr (% p/p) | Hg (% p/p)
AMS-H-1,5 <0,001 99,8 0,25 <0,001 99,7 0,32
EMP-H-1,5 <0,001 99,65 0,35 <0,001 99,8 0,33
INF-H-1,5 <0,001 99,57 0,43 <0,001 99,1 0,31
AJE-M-15 <0,001 99,65 0,35 <0,001 99,15 0,25
LNS-M-15 <0,001 99,69 0,31 <0,001 99,79 0,21
AMS-H-15 <0,001 99,64 0,36 <0,001 99,77 0,23
EMP-H-15 <0,001 99,68 0,32 <0,001 99,63 0,37
INF-H-15 <0,001 99,57 0,43 <0,001 99,74 0,26
AJE-M-35 <0,001 99,68 0,32 <0,001 99,53 0,47
LNS-M-35 <0,001 99,63 0,37 <0,001 99,47 0,53
AMS-H-150 <0,001 99,37 0,63 <0,001 99,42 0,58
INF-H-150 <0,001 99,43 0,57 <0,001 99,39 0,61
Fuente: elaboraciéon propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
Tabla XXXIX.  Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en la
etapa 5 para muestras tratadas con NaOH
2- Propanol Glucosa 1M
No.de ID | Ag (% p/p) [ Cr (% p/p) | Hg (% p/p) | Ag (% p/p) | Cr (% p/p) | Hg (% p/p)
AMS-H-1,5 <0,001 99,8 0,16 <0,001 99,7 0,23
EMP-H-1,5 <0,001 99,73 0,27 <0,001 99,8 0,43
INF-H-1,5 <0,001 99,64 0,36 <0,001 99,1 0,41
AJE-M-15 <0,001 99,57 0,43 <0,001 99,15 0,35
LNS-M-15 <0,001 99,74 0,26 <0,001 99,69 0,31
AMS-H-15 <0,001 99,65 0,35 <0,001 99,67 0,33
EMP-H-15 <0,001 99,54 0,46 <0,001 99,53 0,47
INF-H-15 <0,001 99,57 0,43 <0,001 99,64 0,36
AJE-M-35 <0,001 99,7 0,3 <0,001 99,45 0,55
LNS-M-35 <0,001 99,71 0,29 <0,001 99,37 0,63
AMS-H-150 <0,001 99,41 0,59 <0,001 99,32 0,68
INF-H-150 <0,001 99,29 0,71 <0,001 99,29 0,71

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
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Tabla XL.

Contenido total de Ag, Hg y Cr en los cristales de Na;SO4
obtenidos con NaHCOs3

2- Propanol Glucosa 1M
No.de ID | Ag (% p/p)| Cr (% p/p) | Hg (% p/p) | Ag (% p/p) | Cr (% p/p) | Hg (% p/p)
AMS-H-1,5 <0,001 0,55 0,013 <0,001 0,41 0,028
EMP-H-1,5 <0,001 0,38 0,015 <0,001 0,32 0,025
INF-H-1,5 <0,001 0,45 0,017 <0,001 0,51 0,026
AJE-M-15 <0,001 0,32 0,021 <0,001 0,23 0,021
LNS-M-15 <0,001 0,56 0,016 <0,001 0,38 0,023
AMS-H-15 <0,001 0,41 0,018 <0,001 0,47 0,028
EMP-H-15 <0,001 0,31 0,013 <0,001 0,26 0,027
INF-H-15 <0,001 0,57 0,015 <0,001 0,35 0,021
AJE-M-35 <0,001 0,43 0,020 <0,001 0,58 0,020
LNS-M-35 <0,001 0,53 0,018 <0,001 0,37 0,026
AMS-H-150 <0,001 0,33 0,013 <0,001 0,25 0,021
INF-H-150 <0,001 0,25 0,015 <0,001 0,33 0,023
Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.
Tabla XLI. Contenido total de Ag, Hg y Cr en los cristales de Na»SOq4
obtenidos con Na,COs3
2- Propanol Glucosa 1M
No.de ID | Ag (% p/p) | Cr (% p/p) |Hg (% p/p)| Ag (% p/p) |Cr (% p/p)|Hg (% p/p)
AMS-H-1,5 <0,001 0,41 0,011 <0,001 0,23 0,018
EMP-H-1,5 <0,001 0,31 0,010 <0,001 0,38 0,017
INF-H-1,5 <0,001 0,57 0,012 <0,001 0,47 0,018
AJE-M-15 <0,001 0,26 0,013 <0,001 0,26 0,017
LNS-M-15 <0,001 0,35 0,010 <0,001 0,55 0,016
AMS-H-15 <0,001 0,58 0,014 <0,001 0,38 0,015
EMP-H-15 <0,001 0,51 0,013 <0,001 0,45 0,018
INF-H-15 <0,001 0,23 0,013 <0,001 0,32 0,019
AJE-M-35 <0,001 0,38 0,012 <0,001 0,41 0,021
LNS-M-35 <0,001 0,56 0,011 <0,001 0,31 0,018
AMS-H-150 <0,001 0,41 0,013 <0,001 0,57 0,016
INF-H-150 <0,001 0,31 0,010 <0,001 0,53 0,021

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010.

115




Tabla XLIl.  Contenido total de Ag, Hg y Cr en los cristales de Na;SO,

obtenidos con NaOH

2- Propanol Glucosa 1M
No.de ID | Ag (% p/p)| Cr (% p/p) [ Hg (% p/p) | Ag (% p/p) | Cr (% p/p) | Hg (% p/p)
AMS-H-1,5 <0,001 0,31 0,013 <0,001 0,56 0,016
EMP-H-1,5 <0,001 0,57 0,015 <0,001 0,41 0,018
INF-H-1,5 <0,001 0,43 0,020 <0,001 0,31 0,013
AJE-M-15 <0,001 0,31 0,018 <0,001 0,57 0,015
LNS-M-15 <0,001 0,57 0,016 <0,001 0,43 0,020
AMS-H-15 <0,001 0,53 0,021 <0,001 0,51 0,026
EMP-H-15 <0,001 0,51 0,026 <0,001 0,23 0,021
INF-H-15 <0,001 0,23 0,021 <0,001 0,38 0,023
AJE-M-35 <0,001 0,38 0,023 <0,001 0,32 0,021
LNS-M-35 <0,001 0,47 0,028 <0,001 0,56 0,016
AMS-H-150 <0,001 0,26 0,027 <0,001 0,41 0,018
INF-H-150 <0,001 0,35 0,021 <0,001 0,31 0,013

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Excel 2010

Figura 47. Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en la

etapa 3 para muestras tratadas con 2-propanol

80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

B Rango Bajo

B Rango Medio

Rango Alto

Plata Cromo Mercurio

Fuente: elaboracion propia, datos graficados de la tabla XXXVI.
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Figura 48. Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en la

etapa 3 para muestras tratadas con glucosa
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Fuente: elaboracién propia, datos graficados de la tabla XXXVII.

Figura 49. Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en la

etapa 5 para muestras tratadas con 2-propanol
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Fuente: elaboracion propia, datos graficados de las tablas XXXV I, XXXIX y XL
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Figura 50. Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en la

etapa 5 para muestras tratadas con glucosa
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Fuente: elaboracion propia, datos graficados de las tablas XXXVIII, XXXIX y XL.

Figura 51. Contenido total de Ag, Hg y Cr en el s6lido obtenido en la
etapa 7 para muestras tratadas con 2-propanol
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Fuente: elaboracion propia, datos graficados de las tablas XLI, XLII y XLUIIL
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Figura 52. Contenido total de Ag, Hg y Cr en el sélido obtenido en la

etapa 7 para muestras tratadas con glucosa
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Fuente: elaboracion propia, datos graficados de las tablas XLI, XLII y XLIIL.

Finalmente, tomando en consideracion los resultados obtenidos en la fase
experimental, se puede presentar detalladamente un diagrama para el proceso

de tratamiento que se recomienda para el desecho liquido de la DQO.

En la figura 53 se presenta el diagrama de fluo para el proceso de

tratamiento del desecho liquido de la DQO.
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Figura 53. Diagrama de flujo para el proceso de tratamiento del

desecho liquido de la DQO
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Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Visio 2010.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

En la seccion anterior se presentaron los resultados obtenidos al aplicar
cada una de las etapas, del proceso de tratamiento seleccionado, a los
desechos liquidos de la DQO. Toda la informacion recopilada durante la fase
experimental, es tabulada y analizada comparandola con el comportamiento
predicho tedricamente y asi poder determinar la eficacia del proceso de
tratamiento. De igual manera, se analiza el grado de dispersion o variabilidad,
que existe entre los datos recopilados experimentalmente, al realizar varias

repeticiones o corridas sobre la misma muestra.

Como se puede observar en la tabla XXI, de la seccién de resultados, los
datos obtenidos en la primera etapa del proceso de tratamiento demuestran que
el reactivo quimico mas utilizado por los laboratorios evaluados es el de rango
medio de DQO (de 0 a1 500 o 3 500 ppm) de las marcas Merck y Hach.

En las figuras 30 y 31 se observa que los volumenes de desecho liquido
recolectado para cada caja de reactivo, ya sea de 25 o 150 tubos, solamente
varian en unas décimas de mililitro entre si. EI volumen promedio se encuentra
bastante cerca del volumen tedrico. Esto demuestra que el volumen de desecho
liquido total contenido en cada caja es practicamente el mismo y las variaciones
en el volumen pueden ser causadas por cambios en la densidad del liquido al

agregar la muestra de agua al reactivo.

En la siguiente etapa del proceso de tratamiento (etapa 2), se hicieron
mediciones del volumen de agente quimico reductor necesario para la

reduccién del contenido de cromo (VI) a su forma menos toxica de cromo (lll).
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Los agentes reductores utilizados fueron el 2-propanol y una solucion de

glucosa a una concentracién de 1 mol por litro.

Como se puede observar en la tabla XXI, los datos obtenidos de las
mediciones potenciomeétricas del pH y del ORP, en las condiciones iniciales en
las que se encuentra el desecho liquido, muestran que todos los desechos
poseen un nivel de acidez y un poder oxidante bastante altos, lo que indica la
necesidad de afadir un agente quimico reductor para asegurar que todo el

Cromo hexavalente se transforme a su forma trivalente menos toxica.

En la figura 32 se muestra la variacion de color de naranja a verde-
azulado que se produce en el desecho liquido luego de afadir el agente
reductor. El color anaranjado del reactivo quimico se debe a la presencia del
cromo (VI) en forma de &cido cromico el cual acta como un oxidante muy
fuerte, el cual al reducirse se transforma en iones de cromo (lll) los cuales
poseen un color verde-azulado al estar en solucién acida. En la seccién de
anexos se puede observar un diagrama de potencial de reduccion en funcién
del pH para todas las especies del elemento cromo, en este diagrama se
pueden apreciar los colores de las distintas especies de cromo que existen a

determinados valores de pH y de ORP.

Los resultados que se presentan en la tabla XXIl demuestran que para
reducir por completo el cromo (VI) a cromo (lll), contenido en una muestra de
10 mililitros de desecho liquido, es necesario afiadir un volumen de 2-propanol
qgue varia entre 0,01 mililitros, para kit de rango bajo, hasta 1,4 mililitros para
rango alto. Esto indica que para cualquier desecho liquido es necesario utilizar

al menos 10 mililitros de 2-propanol por cada litro de desecho liquido.
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Los resultados que se presentan en la tabla XXIIl demuestran que para la
reduccién del cromo (VI) de muestras de 10 mililitros de desecho liquido
utilizando solucion de glucosa, es necesario afiadir un volumen que varia entre
0,1 mililitros para kit de rango bajo, hasta 2,7 mililitros para rango alto. Esto
indica que para cualquier desecho liquido es necesario utilizar al menos 100

mililitros de solucion de glucosa por cada litro de desecho liquido.

Los resultados de la tabla XXII también muestran que los niveles de ORP
que se alcanzan al final de la reduccion se encuentran muy por debajo del
potencial minimo necesario para alcanzar un grado de completicidad de la
reaccion del 99,9% del cromo (VI). Estos niveles de ORP también se
encuentran muy por debajo del limite recomendado por la agencia de

proteccion ambiental de los Estados Unidos (USEPA).

En las figuras 33 y 34 se muestran los potenciales de reduccién en funcion
del pH experimentales y tedricos para cada uno de los rangos de DQO del
desecho liquido. En estas dos figuras se puede apreciar que, en la reduccién
del cromo (VI), tanto con 2-propanol como con glucosa, los potenciales de
reduccidén son mayores a los valores tedricos predichos. Esto se debe a que las
condiciones iniciales de la mayoria de las muestras era bastante variable y en la
mayoria de los casos, mucho menor al teérico esperado para una muestra de

reactivo de DQO puro.

En la etapa 3 del proceso de tratamiento, se tomaron muestras del
desecho liquido, tratado previamente con agente reductor, y a cada una se le
agrego una cantidad medida de 0,4 gramos de cloruro de sodio a muestras de
50 mililitros de desecho liquido de la DQO. Luego de esto se observd la
formacion de un precipitado de color blanco en todas la muestras (ver figura

35), el cual fue separado del medio liquido por medio de un proceso de filtrado.
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Los resultados obtenidos en la etapa 3 se muestran en las tablas XXIV y
XXV en las cuales se puede observar que la masas de precipitados obtenidos
varian muy poco entre si, sin importar el rango de medicion de la DQO o la
marca del reactivo. Esto se debe a que la concentracion de sulfato de plata en
el reactivo para el analisis de la DQO es la misma para todos, por lo tanto la
cantidad de producto formado en la reaccién de precipitaciéon debe de ser la

misma para todas las muestras.

En la figura 36 se puede observar que la cantidad de masa de precipitado
obtenido se encuentra entre los 0,46 gramos a 0,6 gramos para muestras
tratadas previamente con 2-propanol, con una masa promedio para todas las
muestras de 0,49 gramos por cada muestra de 50 mililitros. También se
observa que el valor promedio se encuentra muy por encima del valor teérico
esperado. Esto se debe a la posible co-precipitacion de algunas otras
sustancias insolubles en presencia de iones cloruro como lo son los iones de
mercurio (I), los cuales son aun mas insolubles que los iones de plata (l). El
cloruro mercuroso tiene una solubilidad en agua de aproximadamente 0,3

miligramos por litro.

De igual manera en las muestras tratadas con glucosa también se pudo
observar que la cantidad de masa de precipitado obtenida para todas las
muestras fue siempre mayor a la tedrica, sin embargo la masa promedio para
todas las muestras fue de 0,37 gramos por cada muestra de 50 mililitros, el cual
es menor que con el 2-propanol. Esto se debe posiblemente a que para la
mayoria de las sales su solubilidad disminuye en el agua en presencia de un

solvente organico, como el 2-propanol, lo cual no sucede con la glucosa.

En la etapa 4 del proceso de tratamiento, se prosiguié afadiendo una

cantidad de agente alcalino a muestras de desecho liquido con un volumen de
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10 mililitros hasta lograr la neutralizacion completa del acido sulfarico presente
en el desecho midiendo para esto el pH final. Se evaluaron tres diferentes
agentes alcalinos, los cuales fueron el bicarbonato de sodio, carbonato de sodio

e hidréxido de sodio.

Los resultados obtenidos en esta etapa se presentan en las tablas XXVIl'y
XXVII, en las cuales se puede observar que las cantidades afadidas varian
significativamente para cada agente alcalino utilizado; sin embargo, la cantidad
utilizada de cualquier agente alcalino varian en solo decimas de gramo segun la

marca del reactivo o el rango de medicion de la DQO.

También se pude notar que estos resultados tampoco varian
significativamente segun el agente reductor utilizado, ya sea el 2-propanol o la

glucosa.

En las figuras 38 y 39 se pude observar que el pH alcanzado para cada
uno de los agentes alcalinos varia significativamente, ya que utilizando
Hidroxido de sodio, el pH final que se alcanza es en promedio 10,5, el cual es
un nivel muy alto. Utilizando carbonato de sodio se alcanza un pH final
promedio de aproximadamente 9,6 y con bicarbonato de sodio el pH promedio
es de 8,5. Esto demuestra que los tres reactivos pueden facilitar posteriormente
la precipitacion del hidréxido de cromo (lll) en la siguiente etapa, pero utilizando
el hidréxido de sodio para neutralizar el acido sulfurico, el pH final que se
alcanza es demasiado alcalino, ya que se sale de la zona de pH en la que

precipita el hidroxido de cromo (ver seccién de anexos).

En la siguiente etapa del proceso de tratamiento (etapa 5), se observa la
precipitacion del hidréxido de cromo (lll) luego de neutralizar el contenido de

acido sulfurico del desecho en la etapa 4. Los resultados obtenidos de las
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masas de precipitado filtrados en esta etapa se presentan en las tablas XXIX 'y
XXX.

En las figuras 42 y 43 se puede observar una comparacion entre las
masas obtenidas experimentalmente con cada agente alcalino utilizado, y la
masa tedrica esperada. Estas figuras demuestran que, con todos los agentes
alcalinos se obtuvieron masas mayores a lo esperado debido a que pueden
existir otros iones metalicos presentes en las muestras que sean sensibles a la

precipitacion alcalina.

La mayor cantidad de masa se obtuvo utilizando el carbonato de sodio, ya
gue con el bicarbonato de sodio el pH que se alcanza no permite toda la
precipitacion del hidréxido de cromo (ll) y con el hidroxido de sodio el
precipitado obtenido es todavia menor ya que el pH que se alcanza al final es
demasiado alto por lo que el cromo (lll) se re disuelve para formar un complejo
alcalino de color purpura. Por lo tanto el carbonato de sodio es el agente
alcalino que da mejores resultados ya que también permite llevar un mejor

control del pH en la neutralizacion del acido sulfarico.

En la etapa 6 del proceso de tratamiento se afiade cinc metalico en polvo
a las muestras filtradas con el objetivo de remover el mercurio que pueda estar
presente todavia en el desecho. Se midi6 la masa de cinc afadido a las
muestras, luego de filtrar y secar el sélido, se volvié a pesar para determinar si
habia una diferencia de peso. Los resultados se muestran en las tablas XXXIy
XXXIl'y se puede observar que las masas aumentan lo que demuestra que se
afiadié masa al solido proveniente de la muestra, probablemente el mercurio.

Finalmente en la etapa 7, el liquido residual final se coloc6 en una bandeja
plastica y se dejé enfriar hasta la temperatura ambiente. En esta etapa se pudo

observar la formacion de cristales de sulfato de sodio decahidratado producto
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de la neutralizacion el acido sulfurico. Los resultados se muestran en las tablas
XXXIII'y XXXV en las que se observa que la masa de cristales obtenidos es

muy similar a la cantidad esperada te6ricamente.

En la etapa 8 del proceso de tratamiento, se analizO el contenido de
cromo, plata y mercurio en cada uno de los sélidos obtenidos en cada etapa del
proceso de tratamiento. Los resultados se presentan en las tablas XXXV a la

XLIl y se expresan mejor en las figuras 46 a la 51.

En la figura 46 y 47 se puede observar que el soélido estd compuesto en
Su mayoria por mercurio y luego plata, lo que demuestra la presencia de
cloruro de mercurio (I). En las figuras 48 y 49 se puede observar que el sélido
de hidroxido de cromo (lll) obtenido en la etapa 5 aun contiene una cantidad
pequefia de mercurio. En las figuras 50 y 51 se puede observar que en los
cristales de sulfato de sodio obtenidos al final de proceso aun persiste una

pequefa cantidad de cromo para todas las muestras.
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CONCLUSIONES

El desecho quimico, que se obtiene del andlisis de la DQO, contiene
una concentracion alta de cromo en estado hexavalente y es un residuo

bastante acido por lo que representa un riesgo medio ambiental.

Al inicio, en todas las muestras de desecho liquido se pudo observar la
presencia de un solido sedimentado el cual consiste en sulfato de

mercurio (I) que es insoluble a temperatura ambiente.

El 2-propanol y la solucién de glucosa son sustancias quimicas que
pueden reducir eficientemente el cromo (VI) a cromo (ll) en todos los

desechos liquidos de la DQO.

El agente reductor que se utilizo en menor cantidad fue el 2-propanol y
ademas facilité la formacién del precipitado de sales de cloruros en la
etapa posterior. Esto demuestra que el reactivo que funciona de manera
mas efectiva en la reduccion del contenido de cromo (VI) en el desecho

liquido es el 2-propanol.

Los iones plata () y mercurio (), presentes en el desecho liquido,
pueden ser removidos eficientemente utilizando cloruro de sodio; sin
embargo, no todo el mercurio es removido ya que las masas que se

obtuvieron fueron siempre menores a las teoricas.
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La neutralizacion del acido sulfarico se puede lograr mediante
cualquiera de los agentes alcalinos utilizados sin embargo el carbonato
de sodio es el agente alcalino que dio mejores resultados ya que
permitié un mejor control del pH y una mayor precipitacion del hidroxido

de cromo.

Las masas de amalgama de cinc formada en la etapa 6 y los resultados
de los andlisis de mercurio en los cristales de sulfato de sodio
demuestran la efectiva remocion del mercurio (ll) utilizando el cinc

metéalico.

Las variaciones del contenido total de sulfato de sodio obtenido al final
del proceso de tratamiento son muy pequefas lo que demuestra que el
contenido de acido sulfirico en todas las muestras sin importar el rango

de medicion es el mismo.
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RECOMENDACIONES

Los desechos liquidos de la DQO no deben de almacenarse en
recipientes de plastico, ya que el alto contenido de acido sulfurico y de

cromo hexavalente reacciona con la mayoria de plasticos.

En la remocidén de los iones de plata (I) y mercurio (I) es recomendable
afiadir al desecho liquido la masa de cloruro de sodio previamente
disuelta en un poco de agua, ya que en algunos casos el 2-propanol
dificulta la disolucion del cloruro de sodio cuando se afiade en forma

solida.

Se recomienda utilizar carbonatos o mezclas de carbonatos para la
neutralizacion del acido sulfirico, que muestran una accion

amortiguadora mas fuerte que el hidroxido de sodio.

Deben buscarse formas de redutilizar los sélidos obtenidos al final del
proceso de tratamiento, que tienen porcentajes de pureza bastante
elevados como lo es el caso de los cristales de sulfato de sodio que se
obtienen en grandes cantidades, aproximadamente 1,2 kilogramos por

kilogramo de desecho liquido.
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Diagrama de causa y efecto para el proceso de tratamiento del residuo
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ANEXOS
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Equipos utilizados para la medicion de la concentracion.

Potenciometro multiparametros marca HANNA para la medicion de pHy

potencial redox (ORP)

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Espectrofotometro UV-Visible, marca MERCK, spectroquant NOVA 60

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.
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Titulador automatico, marca BOECO (precision de 0,01 mL).

Fuente: Laboratorio de Quimica Industrial, T-5, Facultad de Ingenieria.

Esquemaglobaldel procesodetratamiento deldesecholiquido
de la DQO

DeseChO qu'.“do MUY TOXICO

de la DQO MUY CORROSIVO
PELIGRO PARA EL MEDIO AMBIENTE

h 4 MENOS TOXICO
NO CORROSIVO

Solidos filtrados que
contienen los metales -

removidos

Agente quimico reductor

PROCESO DE
TRATAMIENTO DEL
DESECHO LIQUIDO
DE LA DQO

Cloruro de sodio

Agentes alcalinos

Zinc metélico en polvo

Y
Residuo liquido i
NO TOXICO

tratado (sin NO CORROSIVO
metales pesados)| no Es DARINO PARA EL AMBIENTE

Fuente: elaboracion propia, usando Microsoft Office Visio 2010.
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DIAGRAMAS DE POTENCIAL DE REDUCCION EN FUNCION DEL
POTENCIAL DE HIDROGENO (DIAGRAMAS POURBAIX) PARA LOS
METALES PLATA, CROMO Y MERCURIO

Diagrama de Eh (V) vrs. pH para el elemento cromo
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Fuente: SCHWEITZER, George K. The aqueous chemistry of the elements. p 342.
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Fuente: SCHWEITZER, George K. The aqueous chemistry of the elements. p 392.
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Diagrama de Eh (V) vrs. pH para el elemento plata
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Andélisis de la Varianza (ANOVA) de un factor para los resultados
obtenidos de la evaluacion del proceso de tratamiento del desecho liquido
dela DQO

ETAPA 2: Reduccidon del Cromo VI

Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
AJE-M-15 5 2,94 0,588 7E-05
LNS-M-15 5 2,7 0,54 0,003
AJE-M-35 5 0,49 0,098 0,00002
LNS-M-35 5 0,64 0,128 0,00087
AMS-H-1,5 5 0,054 0,0108 0,0000032
INF-H-1,5 5 0,064 0,0128 0,0000447
EMP-H-1,5 5 0,13 0,026 3E-05
AMS-H-15 5 0,23 0,046 8E-05
INF-H-15 5 0,23 0,046 8E-05
EMP-H-15 5 0,93 0,186 0,00018
AMS-H-150 5 8,5 1,7 0,035
INF-H-150 5 7,2 1,44 0,003
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los Probabili | Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados F dad para F
3,95171
Entre grupos 18,646988 11 1,695180727 480,018 E-45 1,9945
Dentro de los
grupos 0,1695116 48 0,003531492
Total 18,8164996 59
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ETAPA 3: Precipitacion de Plata y Mercurio como AgCl sy y Hg-Cl (s)

Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
AMS-H-1,5 5 0 0 0
0,000141
EMP-H-1,5 5 2,332 0,4664 3
INF-H-1,5 5 2,54 0,508 0,000022
AJE-M-15 5 2,674 0,5348 7,7E-06
LNS-M-15 5 2,855 0,571 5,8E-05
AMS-H-15 5 2,466 0,4932 3,2E-06
EMP-H-15 5 2,6 0,52 5,05E-05
0,000018
INF-H-15 5 3,037 0,6074 3
0,000730
AJE-M-35 5 2,742 0,5484 8
LNS-M-35 5 2,584 0,5168 3,27E-05
0,000030
AMS-H-150 5 2,849 0,5698 .
INF-H-150 5 2,83 0,566 3,1E-05
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de Promedio de los Probab | Valor critico
F
variaciones cuadrados libertad cuadrados ilidad para F
1358,430 | 6,697E
Entre grupos 1,40237618 11 0,12748874 1,99458001
94 -56
Dentro de los
0,0045048 48 9,385E-05
grupos
Total 1,40688098 59
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ETAPA 4: Neutralizaciéon de H,SO, por adicién de agentes alcalinos

Grupos Cuenta Suma Promedio Var{;anz
Masa de 0,44886
NaHCO: (g) 12 142,12 11,8433333 061
Masa de Na>COs 12 89,358 74465 0,18008
(9) 227
Masa de NaOH 0,11525
©) 12 71,4864 5,9572 265
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de las Suma de Grados de | Promedio de los = Probabil | Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados idad para F
Entre grupos 224,786894 2 112,393447 453‘?6380 1’0_512E 3,28491765
Dentro de los
grupos 8,18615087 33 0,24806518
Total 232,973045 35
ETAPA 5: Remocion de Hidroxido de Cromo (lll)
Grupos | Cuenta Suma Promedio Varianza
Bicarbona 12 5972 049766667 0,470794
to 79
Carkc’)onat 12 5,156 0,42966667 0387429
Hidroxido | 12 4116 0,343 0293458
ANALISIS DE VARIANZA
Origen de Suma de
las Grados de Promedio de los Probabilid| Valor critico
L cuadrado . F
variacione S libertad cuadrados ad para F
s
Entre 0,144227 2 007211378 0,197448| 0,821784 3.28491765
grupos 56 9 69
Dentro de
L 33 0,36522754
grupos
12,19673
Total 64 35
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ETAPA 6: Remocion de Hg (1) por formacidon de amalgama con Zn

Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Bicarbonato 12 2,9 0,24166667 | 0,00065152
Carbonato 12 2,75 0,22916667 | 0,0004447
Hidréxido 12 2,95 0,24583333 | 0,00075379
ANALISIS DE VARIANZA
. Promedio o
Orlg_en_de las Suma de Gr_ados de de los = Probabilidad Valor critico
variaciones cuadrados libertad para F
cuadrados
Entre grupos 0,00180556 2 0,00090278 | 1,46396396 | 0,24595134 | 3,28491765
Dentro de los 0,02035 33 |0,00061667
grupos
Total 0,02215556 35
ETAPA 7: Cristalizacion del Sulfato de Sodio (Na,SO4* 10H,0)
Grupos Cuenta Suma Promedio Varianza
Bicarbonato 12 3868,3 322,358333 20,2553788
Carbonato 12 38434 320,283333 115,477879
Hidroxido 12 3902,9 325,241667 46,257197
ANALISIS DE VARIANZA
Valor
Origen de las Suma de Grados de | Promedio de los Probabil critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados F idad para F
0,30631 | 3,284917
Entre grupos 148,817222 2 74,4086111 1,2265799 86 65
Dentro de los
grupos 2001,895 33 60,6634848
Total 2150,71222 35
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