< 7
SPIECNM, LN
“\. MEXICO 2\ &
"QUT'ER\;&‘

INSTITUTO TECNOLOGICO DE TUXTLA GUTIERREZ
INFORME TECNICO DE RESIDENCIA PROFESIONAL

INGENIERIA BIOQUIMICA

PRESENTA:
JORGE ALEXIS LOPEZ LOPEZ

No. DE CONTROL: 14270392

NOMBRE DEL PROYECTO:

TRATAMIENTO DE AGUA DE UNA INDUSTRIA DE PIGMENTOS
DE APLICACION EN ALIMENTOS

PERIODO DE REALIZACION:
ENERO - JUNIO 2019

ASESOR INTERNO:
DR. JOSE HUMBERTO CASTANON GONZALEZ
ASESOR EXTERNO:
DRA. CLAUDIA ROSARIO MURO URISTA

TUXTLA GUTIERREZ, CHIAPAS. JUNIO DEL 2019



1.

2.

3.

INDICE

RESUIMEN ...oeeeeeeeeeeeeeeessseeeseessssesssesssnessssssssssssssssnsessssssnnessssssssesssssssssesssssssnessssssnnees 7
INTRODUGCION ...coeeieeeeeeeeeeesseeesseessssessssssssssssssssnsessssssnsssssssssssssssssssssssssssssessssssnnees 8
DESCRIPCION DE LA EIMIPRESA.........uveeeeeeeeseeeseesssessesssssessssssssssssssssssssssssssnessssssnnees 9

3.1.  GENERALIDADES DE LA EIMIPRESA.....ueeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeseeseeseesessessessessessesessssnseneen 9

3.2 IMUSION e e e e e e et e e e e eae s e eeaeeeaeeeeeseeaseeenesseensesesesseenseeesessenreeaneans 11

T TR V[0 ]\ OSSOSO 11

3.4, VALORES DE LA INSTITUCION ...veeveeee e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeseeseeseeseesesasensesenneenens 11

3.5.  UBICACION DE LA INSTITUCION ...eeoveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeereereereeseesessessessesessseesensensens 12
PROBLEMA A RESOLVER........ccovteeteeesseeesesssssessssssssssssssssnsessssssssssssssssnssssssssnsssssssnns 13
OBUETIVOS «.eveeeieieeeeeeeeesseesesessssssssssssssessessssssssssssssssssssssssssssssssssessssssssssssssssnsesssns 14

5.1, OBJETIVO GENERAL .vveuveeeeeeeeeeeeeeeeeereeseeseeseesessesseseessssnsessessessessessessesssssesssenseneens 14

5.2, OBJETIVOS ESPECIFICOS wevoeveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeseseeseesessessessesssesesensesens 14
JUSTIFICACION ... eeeeeeeeeeeeeeeeeesssessssessnsessssssnsesesssssnsssessssnsesssssssnesssssssnsesessssnnens 15
MARCO TEORICO ...cceeieeeeeeieessseeseeesssesssssssssessssssssssssssssssesssssssssssssssssssssssssssesssssnns 16

7.1.  EFLUENTES DE LA INDUSTRIA ALIMENTARIA ...coveve et eee et eeeeeeeeeeeeeeseeeeeneenenens 16

2% 2 111 Y/ =V 0 LSRR 16

7.3.  CLASIFICACION DE LOS PIGIMENTOS . .eveeeeeeeeeeeeeeeeseeseeseeseeseesessessessessesssensensens 18

7.4.  PIGMENTOS INORGANICOS ...eeveeeeee et eeeeeee e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesseseeseeeaeseeneeens 19
7.4.1. PIGMENTOS INORGANICOS SINTETIOS ..vouveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeereeeeeeeeeseeesennnas 19
7.4.2. PIGMENTOS INORGANICOS NATURALES ......oeeeeeeeeeeeeeeeereereereereereereereesssssanes 19
7.4.3. COLORANTES AZO ..oeeeeeeeeeeeeeeeseeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesseseeseseesessssesssassassssssssaes 19

7.5.  PIGMENTOS ORGANICOS. .. .ecveeeeeeeeeeeereeeeeeeeeeeeeeeeeeeeseeseeseeseesessessessesesessesessesens 21

7.6.  TRATAMIENTOS DE AGUAS INDUSTRIALES DE PIGMENTOS ....ecvveveeeerereeeeeeereeenns 23

7.6. 1 ADSORCION ... ettt e e oo e e e e e e e e e eseseeseesessessesseseeersensensanseasessessessesesersersesesens 24

7.6.2. TIPOS DE ADSORCION ....eeeeeeeeeeeeeee et et eeeeeeeeeeeeseesaeeeeseeeeeeesssesessessensesesssesreenseneens 24
7.6.2.1. ADSORCON POR LOTE ..oeseeeeeeeeseeeeeeeereereereeeseraeeeaaaasessesseesesssesessssssssssssanes 25



7.7, ARENA ..ottt et e e es e ae sttt st s et nae st enaenas 26
7.8.  INTERCAMBIO IONICO .....oovviieeieceeeeeesee et seneseessae s sas s e senassnens 27
7.9, TON ettt ettt ettt 27
7.10.  RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO .....oovvereeieceeieeeeeeeteeeeeeeesesessesesee s aesses e, 27
7.11. TIPOS DE RESINA SEGUN SU ESTRUCTURA ....vuvrerceeereereesseese st see s 29

Las resinas se pueden clasificar en 3 tipos segun a su estructura, las cuales pueden

ser: Microporosas o Tipo Gel, Macroporosas o Macroreticulares y Isoporosas.......... 29
7.11.1.  MicroporoSas 0 TiPO Gel ..........ceeeecueeeeesiiieeessiiiieeesiiieeessciaeeesssieaeessiraesanans 29
7.11.2. Macroporosas 0 MacroretiCulQres ..........cccuuueceeuueeeeieeeeeecciiiveeeeeeeesecsiseennnns 29
7.01.3.  ISOPOIOSAS ..cccceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e 29
7.12. SEGUN SE GRUPO FUNCIONAL DE LARESINA .......oviereeeeeeeeeeeeeeseeesesesesenesnans 30

Las resinas se pueden dividir en 4 tipos de acuerdo a su grupo funcional que pueden

ser: resina catidnica de dcido fuerte, resina catidnica de dcido débil, resina anidnica

de base fuerte y resina anionica de base déDbil. ................ccccueeeeevveeeeeciieeeeeiiee e, 30
7.12.1.  Resina Catiénica de ACIHO FUBILE ...........coovurereneereeisisieisssssinesissesisinees 30
7.12.2.  Resina Cationica de ACido DEDIl ...............cccoceeereeeeereeereerereereeerererenne 30
7.12.3.  Resina Anionica de BaSE FUEITE...........cceeeueeeseeeesieeeiieeeiieeeee e 30
7.12.4.  Resina Anionica de Base DEDIl................cccccoeevueeeseiensiianiiieiieesieeee e 31

T V13 (o] 0T 32
8.1.  CARACTERISTICAS FISCOQUIMICAS DEL EFLUENTE .....cocviieeeeerceciseeeeeeeeeeeeeeerenns 33
8.1.1. DERTERMINACION DE PH .....eeveveveveeeeeeeeeeeeeeeeveieeeeeveteeseessesesessssssessssasanns 33
8.1.2. DETERMINACION DE CONDUCTIVIDAD .......coovoveeeeeeeeeeeiereeeeeeeeeererevevsesesenes 34
8.1.3. DETERMINACION DE CLORURODS .....ocoveveveeereeeereeereeeeeereveseesevesesessssssessssssaens 35
8.1.4. DETERMINACION DE SOLIDOS TOTALES.......c.ovurvereereireireseeieireinsireinsinsinsaneaes 37
8.1.5. DETERMINACION ESPECTOFOTOMETRICA UV-ViS......ocoeeeerererereerrerererrnennn, 38
8.2.  EVALUACION DE LOS PROCESOS DE TRATAMIENTO DE AGUA INDUSTRIAL......... 39
8.2.1. PROCESO DE FILTRACION DEL AGUA RESIDUAL UTILIZANDO ARENA.............. 42
8.2.2. TRATAMIENTO CON PROCESO DE INTERCAMBIO IONICO. ........ceveeverererrenn 43



8.2.3. TRATAMIENTO 1 (RESINA ANIONICA). ....ooveveeveveverveererereeereserererevesesssasesraenn 45

8.2.4. TRATAMIENTO 2 RESINA MIXTA......ovviiiiiiiiiiiiiiiiiiicisiiiceesiiece st 46
8.2.5. TRATAMIENTO 3 RESINA ANIONICA Y MIXTA ...covveeeiiiiieieeeieieeeeee e 46

9. RESULTADOS.....cceuuiiiriinnniiiittnniiiiitnniiiiiimnsiiiniemssiiteessiisiesssisteesssessessssssstesssssssenss 48
9.1.  CARACTERISTICAS DEL EFLUENTE ....uuiuiuieieeeeeeeeeeee s eses s s s s s s s enen s 48
9.2.  FILTRACION CON ARENA.....ciiitiii ittt 49
9.3. TRATAMIENTO CON PROCESO DE INTERCAMBIO IONICO.......ococevererrrrerrererrenns 50
9.3.1. TRATAMIENTO 1 Y 2 oottt sttt 51
9.3.2. TRATAMIENTO 3.ttt ettt e e e e e e 53

10. CONCLUSIONES ....ccuuiiimiiiiiniitinintnniitiniiineineniiiiesieteasistssetsasisesssesesssssssssssnsns 58
11. REFERENCIAS .....ccuoiiiieiitiiiiinriniiinninneeinnsssasiinssssasisssssssisssssasssssssssssssesssssnes 59



INDICE DE FIGURA
3. DESCRIPCION DE LA EMPRESA

Figura 3. 1. Inauguracion del Laboratorio de Investigacion en Ingenieria Ambiental

(LA e ettt ettt ettt e ettt 9
Figura 3. 2. Localizacion del Instituto Tecnolégico de Toluca (ITT).......cccvvvveeeeennn. 12
7. MARCO TEORICO

Figura 7. 1. Pigmentos utilizados en las industrias (Morales, 2012)...................... 17

Figura 7. 2. Estructura quimica del pigmento amarillo tartracina (Parra y Barajas,

120 5 ) PSSR 18
Figura 7. 3. Clasificacion de los pigmentos segun Su Ofigen..............cceeeeeeeeeeeeennnns 18
Figura 7. 4. Pigmento natural (Morales, 2012). ..........coevvviiiiiiieeiieeeeceee e, 21
Figura 7. 5. Proceso de adsorcion (Coronas y Sebastian, 2013). .........ccccvvveeeeennn. 24
Figura 7. 6. Proceso de adsorcion por lote (Zeki, 2018).........ccccccvveeeriiiiiiiiiiieennnn. 25
Figura 7. 7. Proceso de adsorcion por columna (Zeki, 2018). .....cccceevviiivvrireeeennnn. 26

Figura 7. 8. Representacion esquematica de las resinas intercambiadoras de

cationes y de aniones (Dardel, 2018).........ccoiieeeiiiiiiiiiiiie e 28
Figura 7. 9. lones que estan presentes en el agua (Dardel, 2018)..............ccccc..... 29
8. METODO

Figura 8. 1. Etapas del método para el tratamiento de agua..............cccceeeeeeeeennnns 32
Figura 8. 2. Potenciometro marca HannNa............cccooovviviiiiiiiie e 34
Figura 8. 3. Buffer calibradores de potencidmetro.............cccuuveeeeeieeeniiiiiiiiiieeeen. 34
Figura 8. 4. Conductimetro marca Hanna. ...........ccccceeeeiiiiiiiiiiieeeee e 35
Figura 8. 5. Buffer calibrador de conductimetro. ............ccccceeeiiieiiiiiiiiiiii e, 35
Figura 8. 6. Equipo volumétrico para la determinacién de cloruros....................... 36
Figura 8. 7. Determinacion de cloruros a partir de la NMX-AA-073-SCFI-2001. ... 37
Figura 8. 8. HOrno de secado €lECtriCO.........occuuuiiiiiiiiee e 37
Figura 8. 9. C4psulas para la determinacion de soélidos totales. ........................... 38
Figura 8. 10. Espectrofotometro UV-vis Pelkin ElImer Lambda 35........................ 39
Figura 8. 11. Arena y resinas hidratadas con agua desionizada. .......................... 42
Figura 8. 12. Columna empacada CON @rENA. .............uuuuruuuuurmmumnrneininnnnnnnennnnnenennn 43
Figura 8. 13. Pretratamiento en columna de arena. ..........ccccoeeuviieeeiiiiiieeeeiiineeneens 43



Figura 8. 14. Columnas de vidrio de 34 X 450. .......cccovvriiiiiiiiiie e e 44
Figura 8. 15. Columna A, lecho de resina aniénica. Columna B, lecho de resina

0] D = PPN 44
Figura 8. 16. Lecho de resina anionica con muestra 4. ..........ccccevvveevvvviinieeeennennnnns 45
Figura 8. 17. Bomba PeriStaltiCa. ...........ccovvviiiiiiiiie e e e 45
Figura 8. 18. Efluente tratado con resina anioniCa. ...........cccuuvreeeeeeeeniiiiiiiiiieeeenn 46

Figura 8. 19. Proceso de tratamiento en continuo en columnas de resina aniénica y
FESINMA MMUIXEBL. ... 47
9. RESULTADO

Figura 9. 1. Muestreo de agua residual proveniente de la industria de pigmentos.

Figura 9. 2. Efluente filtrado con arena. ...........cccoooeeeiriiiiiiiiii e, 50

Figura 9. 3. Porcentaje de depuracion del efluente con resina aniénica y mixta. .. 52

Figura 9. 4. Efluente tratado con lechos de resinas mixta y anionica. ................... 52
Figura 9. 5. Porcentajes de depuracion de agua de los trenes de tratamiento. .... 54
Figura 9. 6. Barridos de los tratamientos en espectrofotometro UV-vis. ............... 55

Figura 9. 7. Diagrama de proceso a nivel laboratorio para la depuracion de agua

para la industria de PIgMENTOS. ......ciiiii i e e e e e e e e eeeeeees 57



INDICE DE TABLA
7. MARCO TEORICO

Tabla 7. 1 Pigmentos sintéticos utilizados en las industrias en México................. 20
Tabla 7. 2. Pigmentos exentos de la certificacion por la FDA. ............ccovvvvvvvnnnnnn. 22
Tabla 7. 3. Tipos de adsorbentes. ...........ccoiiiiiiiiiieeec e 26
8. METODO

Tabla 8. 1. Parametros y norma para la caracterizacion del efluente.................... 33
Tabla 8. 2. Caracteristicas de la arena...........ccccccevvvviiiiiiiiiieeeeee 40
Tabla 8. 3. Caracteristicas de la resina anioniCa. ............ccccccevvveeieiieiiiieiiieeiiieeeeee 40
Tabla 8. 4. Caracteristicas de la resina miXta............cccccevvvvviiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeee 41

9. RESULTADO

Tabla 9. 1. Caracterizacion fisicoquimica de los efluentes provenientes de la

INAUSEIA 08 PIGIMENTOS. .....uiiiiiiiiiiiiiiiiieiet bbb saeennnee 49
Tabla 9. 2. Resultados de la columna de arena. ........ccccccevvvvviiiiiiiiiiiiiiiiieiieieeeee, 50
Tabla 9. 3. Resultados del tren de tratamiento 1y 2.........ccoovvvvviiiiiiiieeeeeeeeeiiinn, 51
Tabla 9. 4. Caracteristicas fisicoquimicas del tratamiento 3.................ccceevvvvvnnnnnn. 53

Tabla 9. 5. comparacion de los parametros requeridos de la industria con lo

ObtENIAO €N I TratAMIENTO. . e e e et 55



1. RESUMEN

La presente investigacion corresponde al estudio de un proceso de tratamiento de
agua residual, para cumplir con las necesidades requeridas de una industria de
pigmentos alimentarios. Para esto, se llevo a cabo la caracterizacion fisicoquimica
del efluente residual, se probaron las propuestas de tratamiento mediante el
estudio del proceso de intercambio ionico, con la finalidad de obtener agua de
buena calidad de acuerdo a los requerimientos de la industria: pH de 6-9,
conductividad <260 pS/cm, cloruros de 250 mg/L, sélidos totales <300 mg/L y

eliminacién de color.

La metodologia se basdé en el proceso de intercambio iGnico con resinas
poliméricas para la recuperacion de agua, incluyendo un pretratamiento con arena
para su operacion. Como resultado del sistema propuesto a escala laboratorio, se
obtuvieron los siguientes valores de salida del proceso: pH 8.3, cloruros 1.998
mg/L, conductividad 0.01524 uS/cm, solidos totales 217 mg/L y decoloracion total
de la muestra con un indice de eficiencia del 97%, lo que permite dar cumplimiento
a los requerimientos de los pardmetros de calidad de agua especificados por las

necesidades de la empresa.



2. INTRODUCCION

Las industrias generadoras de pigmentos ya sea de tipo organicos y/o inorganicos
ocupan grandes cantidades de agua para los procesos de la elaboracion de este
producto, y a la vez provocan la generacién de agua residual de color que son
vertidos en los cuerpos de agua. Las industrias de este sector buscan la manera
de implementar procesos eficientes para el tratamiento de sus aguas.

Convencionalmente los procesos de tipo biolégico son los mas comunmente
empleados, sin embargo; no son eficientes dentro de este sector industrial debido
a que la composicibn de la descarga de sus aguas residuales contiene
componentes toxicos como es el caso de cianuros, fluor, sales de arsénico,
cloruros, bromuros, nitratos, materia organica, grasas y aceites ademas de una

fuerte coloracion que inhiben el proceso de degradacion por via biolégica.

El reto de las industrias que generan pigmentos consiste en la propuesta de
procesos eficientes para el tratamiento de sus aguas, que cumpla con los
parametros requeridos sin ocasionar problemas ambientales. Para el tratamiento
de agua del presente trabajo se exige la propuesta de un proceso que logre
alcanzar las condiciones especificas de calidad de agua como, por ejemplo, pH,
color, cloruros y conductividad. Por tal motivo, en el presente trabajo se llevo a
cabo la propuesta de un proceso de tratamiento por medio del uso de arena y
resinas de intercambio i6nico y de esta manera cumplir con los requerimientos que

la industria de pigmentos demanda.



3. DESCRIPCION DE LA EMPRESA

3.1. GENERALIDADES DE LA EMPRESA

El Instituto Tecnoldgico de Toluca inicio labores el 1 de septiembre de 1972, como
centro de estudios Cientificos y Tecnoldgicos no. 137. El 4 de septiembre de 1974
se fund6 dentro del municipio de Metepec el Instituto Regional de Toluca plantel
namero 28 dentro del Sistema Nacional de Institutos Tecnologicos de acuerdo con
la presidencia del Lic. Luis Echeverria Alvarez, iniciando con los niveles de
escolaridad de: laboratoristas quimicos, mantenimiento y electronica, con una
poblacién estudiantil de 400 alumnos, 50 catedraticos y 20 administrativos. Para el
afio de 1982 se cambia el nombre y queda oficialmente como Instituto Tecnoldgico

de Toluca.

El 16 de marzo de 2012, el presidente de México, Felipe Calderén Hinojosa,
acompafiado por el Gobernador del Estado de México, Eruviel Avila Villegas,
inauguraron el Laboratorio de Investigacion en Ingenieria Ambiental (LIIA) como
se puede ver en la Figura 3.1.

=3 ’ INGENIERIA llmElTlL
il 2 _
=St
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Figura 3. 1. Inauguracion del Laboratorio de Investigacion en Ingenieria Ambiental
(LIA).



El laboratorio de investigacion en ingenieria ambiental esta constituido por dos
niveles de trabajo: investigacion de proyectos y de servicios externos. Este edificio

cuenta con diferentes areas de investigacion:

e Estudios y aplicaciones ambientales de materiales.
e Prevencion y control de la contaminacion del agua.
e Tratamiento de contaminantes y gestion ambiental.
e Desarrollo y evaluaciéon de materiales, tratamientos fisicoquimicos y de

oxidacion novedosos para la aplicacion ambiental.

El LIIA cuenta con diferentes laboratorios acreditados por la Entidad Mexicana de

Acreditacion (Ema):

e Absorcion.

e Absorcion Atomica.

e Biosorbentes.

e Caracterizacion de Materiales.

e Cromatografia.

e Fisicoquimicos.

e Instrumentacion Avanzada.

e Microbiologia.

¢ Nanotecnologia.

e Oxidacion Quimica y Bioldgica.

e Planta de Tratamiento de Aguas.
e Pruebas Piloto.

e Sintesis y Aplicacion de Materiales.

e Zeolitas y Colorantes.

Entre las areas de investigacion se encuentra el laboratorio de membranas bajo la

responsabilidad de la Dra. Claudia Rosario Muro Urista.
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Dentro del laboratorio de membrana se realizan estudios para la depuracion y
recuperacion de agua a partir de efluentes residuales, esto se lleva a cado a
través de procesos eficientes y adecuados segun las caracteristicas de los
efluentes. El laboratorio cuenta con diferentes equipos para llevar a cabo los
procesos para el tratamiento de aguas, entre los cuales se encuentran: un
espectrofotometro UV-vis Pelkin Elmer, digestor Hach, rotavapor IKA, mufla
LabTech, horno eléctrico Riossa, modulos y sistemas de membranas PALL y que

también cuenta con una amplia gama de materiales de vidrio.

3.2. MISION

Ofrecer servicios de Educacion Superior Tecnolégica con calidad, equidad y
pertinencia, orientados a la formacion integral del ser humano mediante la oferta
de programas educativos acreditados y que promuevan el desarrollo sustentable

para la conformacién de una sociedad justa y humana.

3.3. VISION

Ser una Institucibn de Educacién Superior Tecnoldgica basada en valores y
reconocida por ofrecer un servicio de calidad, mediante el desarrollo sostenido,
sustentable y equitativo de su entorno y a través del alto desempefio de su

personal.

3.4. VALORES DE LA INSTITUCION
e El Ser Humano.

e Espiritu De Servicio.

e El Liderazgo.

e El Trabajo en Equipo.

11



3.5. UBICACION DE LA INSTITUCION

El Instituto Tecnolégico de Toluca (ITT) se encuentra situado en Metepec, Estado
de México, ubicado en Avenida Tecnoldgico 100, La Virgen, 52149, tal como se

muestra en la Figura 3.2.

Figura 3. 2. Localizacion del Instituto Tecnoldgico de Toluca (ITT).
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4. PROBLEMA A RESOLVER

El consumo de agua para la produccion de los productos en las industrias
alimentarias es excesivo, es por ese motivo que las industrias de este sector se
han enfocado al tratamiento de sus aguas para su recuperacion con

caracteristicas idoneas de acuerdo con sus necesidades.

Para obtener el agua tratada es necesaria la determinacion y el analisis de las
caracteristicas fisicoquimicas del efluente residual, para llevar a cabo la seleccion
de procesos 6ptimos, novedosos y eficientes que permitan la recuperacion de
agua y el reuso dentro del proceso de manufactura del proceso o servicio de este
sector industrial.

En el presente proyecto de investigacion se llevd acabo el estudio de un efluente
residual proveniente de una empresa productora de pigmentos de uso alimentario,
situada en el Estado de México, con la finalidad de recuperar agua, para que la
empresa pueda disponer de ella nuevamente dentro de sus procesos de
manufactura, o de que pueda ser vertida a los cuerpos de agua sin ocasionar
problemas ambientales con caracteristicas especificas de pH, conductividad,
cloruros, sélidos totales y la eliminacién del color.

13



5. OBJETIVOS

5.1. OBJETIVO GENERAL

e Evaluar un proceso de tratamiento de agua residual de una industria de

pigmentos de uso alimentario utilizando resinas de intercambio i6nico para

Su reuso o disposicion.

5.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Determinar las caracteristicas fisicoquimicas del efluente proveniente de la

descarga de una industria de pigmentos.

e Evaluar un proceso de tratamiento de agua residual de origen industrial

utilizando resinas de intercambio i6nico para su disposicion o reuso.
e Disefio de la propuesta de tratamiento a nivel laboratorio para la

recuperacion de agua a partir de proceso de intercambio iénico de la
descarga de efluente industrial.

14



6. JUSTIFICACION

El proyecto estad basado en la investigacion de la problematica de una empresa
manufacturera de pigmentos del sector alimentario, ya que esta empresa es
generadora de grandes volumenes de efluentes residuales de colorantes sintéticos
y que son llevadas a plantas tratadoras de agua para posteriormente ser
descargadas, esta agua residual posee caracteristicas con valores elevados de

pH, conductividad, cloruros, sélidos totales y con una alta presencia de color.
La industria tiene como necesidad la incorporacion de un tratamiento eficiente

para sus efluentes que permita la recuperacion de agua con caracteristicas

idoneas para ser dispuesta por la empresa productora de pigmento.
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7. MARCO TEORICO

7.1. EFLUENTES DE LA INDUSTRIA ALIMENTARIA

En las industrias alimenticias se ocupan grandes cantidades de agua para las
diferentes partes de los procesos de produccion de alimentos que la integran,
entre estas se encuentran; el lavado de la materia prima, diluciones, enfriamiento,
elaboracion, incorporaciéon de agua al producto y transporte. Ademas de la
produccion de alimentos, el agua también se necesita para la limpieza de
magquinas e instalaciones. Por este motivo, el consumo de agua origina a su vez,
efluentes con diversos contenidos de residuos y con un alto grado de

contaminacion.

7.2. PIGMENTOS

Las industrias generadoras de pigmentos a nivel mundial producen grandes
cantidades de este material, que pueden llegar hasta las 700 toneladas al afio
entre naturales y sintéticos. El mercado mundial de los pigmentos sintéticos
representa 400 millones de dolares de venta al afio, de los cuales el 50% se
encuentra dirigido a las industrias textiles y un 25% a la industria alimentaria
(Guerrero et al., 2006).

Los pigmentos son sustancias naturales que le aportan colores a los alimentos,
que ademas de ser aplicados en la industria alimentaria, también son ampliamente
utilizados en la elaboracion de cosméticos, pinturas, barnices, ropa, entre otros,

como se puede observar en la Figura 7.1 (Dodera, 2019).

Los pigmentos se encuentran entre los compuestos quimicos naturales mas
importantes, estos pueden producir una gran y variada gama de colores ademas
de realizar funciones especificas que van de acuerdo con el aprovechamiento de

la luz en la fotosintesis, proteccion contra dafios foto-oxidativos y en la regulacion

16



del desarrollo y defensa. La mayoria de los pigmentos son nutrientes esenciales y
algunos son provitaminas para humanos y animales. Se sabe que algunos
pigmentos tienen beneficios nutricionales y para la salud adicionales, incluida la

prevencion y el tratamiento de enfermedades (Solovchenko et al., 2019).

Figura 7. 1. Pigmentos utilizados en las industrias (Morales, 2012).

En 1958, la Food and Drug Administration, (FDA) en su clausula DELANEY
establecio la prohibicién de cualquier tipo de aditivo en alimentos, cosméticos y
otros productos que indujera cancer al ser ingerido por el hombre o algin animal.
De esta manera, se prohibié el uso de los siguientes colorantes: azul No. 6; rojo
No. 10, 11, 12 y 13; el amarillo No. 1 (en aplicacién externa), No. 3 y No. 4 para
medicamentos y cosméticos. En el area de alimentos, medicamentos y cosméticos
se prohibio el rojo No. 2, violeta No. 1, grafito y anaranjado B (Méndez, 2005). De
la misma manera el amarillo Subset y el amarillo tartracina se identificaron como
agentes causantes de alergias, asma e inductores potenciales que agravan los
sintomas de hiperactividad en nifios, en la Figura 7.2 se puede observar la
estructura quimica del amarillo tartracina (Tafoya et al., 1999 y Barajas y parras.,
2011).
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Figura 7. 2. Estructura quimica del pigmento amarillo tartracina (Parra y Barajas.,
2011).

7.3. CLASIFICACION DE LOS PIGMENTOS

Los pigmentos se clasifican segun su origen, como se puede observar en la Figura
7.3.

PIGMENTOS

INORGANICOS ORGANICOS

SINTETICOS NATURALES VEGETALES ANIMALES

Figura 7. 3. Clasificacion de los pigmentos segun su origen.
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7.4. PIGMENTOS INORGANICOS
7.4.1. PIGMENTOS INORGANICOS SINTETIOS

Los pigmentos inorgénicos sintéticos, no se encuentran naturalmente y contienen
compuestos quimicos definidos o bien mezclas de compuestos. Estos pigmentos
se obtienen en la mayoria de los casos por medio de procesos de sintesis por via

seca 0 hiumeda (Hernandez, 1999).

7.4.2. PIGMENTOS INORGANICOS NATURALES
Los pigmentos inorganicos son compuestos que al ser aplicarlos a un sustrato ya
sea una fibra textil, cuero, papel, plastico o alimento, le confiere un color
permanente. El colorante debe ser aplicado en disolucion o emulsién parar lograr
la afinidad con el sustrato y este pueda ser absorbido. Los colorantes en general
son solubles en el medio en el que se aplican o en el producto final. La produccién

mundial de colorantes es del orden de 90 millones de kg al afio (Sanz, 2008).

Los colorantes artificiales son solubles en agua, debido a la presencia de grupos
de &cido sulfénico, y consecuentemente son faciles de utilizar, generalmente en
forma de sales sdédicas, en liquidos y materiales pastosos. También se pueden
utilizar en forma insoluble, como lacas con hidréxido de aluminio (Rocio, 2013).

Los pigmentos sintéticos requieren de una certificacion por la FDA, porque estos
tipos de pigmentos tienen que pasar por pruebas de calidad y toxicidad para su
uso debido a que puede incluir sustancias quimicas sintetizadas con un alto grado

de pureza.

7.4.3. COLORANTES AZO
Los colorantes azoicos tienen un 31.5% de las ventas mundiales y que pueden
tener estructura mono, di o triazo. Los ozoicos son los mas consumidos y se
caracterizan por la presencia de un grupo azo (-N=N-) en la molécula que une, al
menos, dos anillos aromaticos. El grupo azo tiene 6 electrones moviles

(deslocalizados) que a su vez se encuentran unidos con los anillos aromaticos
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adyacentes. Todos los compuestos azoicos proporcionan colores, pero no todos

son utiles como colorantes alimentarios. Los colorantes azoicos mas vendidos son

el amarillo 5y 6, el rojo 2, 4y 40 y el naranja B (Guerrero Isabel et al., 2006). En

esta clase se destacan tres familias las cuales son: monoazo, diazo y triazo: cada

una de ellas tienen diferentes propiedades y le confieren una clasificacion al

colorante azo, que puede ser tipo: &cido, basico, reactivo, directo, disperso y
mordente (Kirk-Othmer, 1993).

En la Tabla 7.1, se presenta un listado de algunos pigmentos sintéticos con su

clasificacion mas utilizados en las industrias en México (Guerrero et al., 2006).

Tabla 7. 1 Pigmentos sintéticos utilizados en las industrias en México.

Nombre Oficial

Clasificacion
Quimica

Color

Usos

Rojo 3
Eritrosina

Xantana

Rosa-Azul

Salsas, bebidas
carbonatadas,
pan, cereales,
emulsiones
aceite/agua

Rojo 40

Monoazo

Rojo-Amarillo

Gelatinas, salsas,
bebidas
carbonatadas,
bebidas en polvo,
confiteria, pan y
cereales,
emulsiones,
aceite/agua

Amarillo
Tartracina

Pirazolona

Verde-Amarillo

Gelatinas, bebidas
en polvo, bebidas
carbonatadas
confiteria, pan y
cereales,
emulsiones
aceite/agua

Azul 1

Trifenilmetano

Verde-Azul

Bebidas
carbonatadas,
bebidas en polvo,
confiteria, pan vy
cereales,
emulsiones
aceite/agua
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Azul 5 indigo Azul Intenso Confiteria,
gelatinas,
emulsiones
aceite/agua

Verde 3 Trifenilmetano Verde-Azul Gelatinas, bebidas
en polvo, bebidas
carbonatadas,
confiteria, pan y
cereales,
emulsiones
aceite/agua

Naranja B Pirazolona Rojo-Amarillo Helados

7.5. PIGMENTOS ORGANICOS

Los pigmentos naturales u organicos son aquellos que se obtienen por medio de
microorganismos, vegetales, animales y minerales. A nivel mundial el mercado de
los pigmentos naturales representa 940 millones de dolares de venta al afio (Parra
y Barajas., 2011).

Los pigmentos naturales son los que se obtienen por fuentes de la naturaleza
como se ilustra en la Figura 7.4 y que a su vez son utilizados para darle color a
algunos productos. La Food and Drug Administration (FDA) y otras agencias
gubernamentales no requieren que se certifiquen los pigmentos naturales como
aditivos de color como es el caso de los pigmentos sintéticos. En la Tabla 7.2 se
mencionan algunos pigmentos exentos de las certificaciones por la FDA (Guerrero
et al., 2006).

Figura 7. 4. Pigmento natural (Morales, 2012).
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Aceite de endospermo de maiz (sélo
para alimento de aves)

Aceite de zanahoria

Acido carminico (extracto de cochinilla)
de de

desgrasado Azafran

Aceite semilla algodon
Azul ultramarino (sélo para alimento
animal)

b-apo-8-carotenal

b-caroteno

Betabel deshidratado

Cantaxantina

Color caramelo

Di6xido de titanio

Extracto de anato (achiote)

Extracto de cascara de uva (s6lo para

bebidas)

Extracto de color uva (enocianina)
(solo para alimentos, no bebidas)
Gluconato ferroso (s6lo para pigmentar
aceitunas negras)

Glutamato de hierro

Harina de algas secas (s6lo para
alimento de aves)

de

parcialmente tostada

Harina semilla de algodon
Jugo de frutas Jugo de vegetales
Oleoresina de paprika

Oleoresina turmérica

Oxido ferroso (s6lo para alimento
animal) Paprika y oleoresina de
paprika Riboflavina

Tagetes erecta (cempasuchil) extracto

y harina (sélo para alimento animal)

Tabla 7. 2. Pigmentos exentos de la certificacion por la FDA.

La clasificacion de los pigmentos naturales de acuerdo al grado de solubilidad se

puede encontrar en tres tipos:

1. Los hidrosolubles, estos tipos de pigmentos son los que pueden integrar

con el agua.

2. Los liposolubles, estos son solubles en grasas o en aceites.

3. Minerales.
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7.6. TRATAMIENTOS DE AGUAS INDUSTRIALES DE PIGMENTOS

Los problemas medio ambientales que se viven actualmente se deben
principalmente a la descarga de compuestos quimicos complejos hacia los
cuerpos de agua. Una de las industrias con mayor descarga de contaminantes
nocivos es la que corresponde a la manufactura de colorantes o pigmentos,
debido a que en sus procesos de fabricacion se generan grandes volimenes de

agua residual con concentraciones de contaminantes altamente toxicos.

Las industrias que se dedican a la elaboracion de este pigmentos o colorantes
llegan a producir mas de 10000 tipos de éstos y se ha reportado que el 20% son
descargados a los cuerpos agua. Generalmente, este tipo de descargas con alto
contenido de color no pueden ser tratadas por tecnologias convencionales como el
uso de procesos biologicos debido a la complejidad poliaromatica que puede
contener la descarga por la presencia del color (Cuevas y Garzon., 2009). Los
colorantes no suelen ser toxicos, pero si muy poco biodegradables (Vilaseca,
2015).

Tradicionalmente se han aplicado diversas tecnologias basadas en tratamientos
fisicoquimicos para la eliminacién del color de los efluentes provenientes de
descargas industriales provenientes de la industria textil, cosmética, farmacéutica,
alimentaria, entre otros; la aplicacion de estos procesos se va ampliando de
acuerdo a la complejidad del color presente en los efluentes (Condorchem, 2013).
A continuacién, se enlistan los procesos mas empleados para la eliminacién de

color presente en aguas residuales:

Coagulacién-Floculacién.
Procesos Fenton.
Ozonacion.

Membranas.

Procesos electroquimicos.

o a0k 0w DN RE

Procesos basados en biotecnologia.
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7. Adsorcion

8. Intercambio i6nico

7.6.1 ADSORCION

La adsorcion es un fenomeno superficial que involucra la acumulacién o
concentracion de sustancias, en una superficie o interface, donde el compuesto
que se adsorbe se le llama adsorbato y la fase donde ocurre la adsorcion se le
conoce como adsorbente (Rosas, 2012).

La adsorcién corresponde a la transferencia de una molécula de la fase liquida
hacia la fase sélida. Este fenbmeno obedece a las leyes de equilibrio entre la
concentracion en fase liquida y la concentracién en fase soélida, sobre la superficie
del material adsorbente (Diaz, 2003).

Adsorbato

Adsorbente > .A.A.A.A.A.A.A.A.A‘A.A.

Figura 7. 5. Proceso de adsorcion (Coronas y Sebastian., 2013).

En la Figura 7.5 se muestra de como se lleva el proceso de adsorcion, por lo cual
el absortivo es la sustancia en fase fluida, el adsorbato es la sustancia en el
estado adsorbido y el adsorbente es el material solido sobre el que se produce la

adsorcion.

7.6.2. TIPOS DE ADSORCION
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7.6.2.1. ADSORCION POR LOTE

El proceso de adsorcion por “batch” o en lote consiste en la union de un
componente liquido y uno solido en una superficie que se encuentre cerrada ya
sean tanques o galones aforados de manera que mediante el constante
movimiento se produzca una reaccidon hasta que se llegue al equilibrio (Salas et
al., 2016). En la operacién por carga o batch no hay estado estable (Zeki, 2018).
Esta operacion se considera una adsorcion de un solo paso, en el cual una
solucion liguida se trata con un adsorbente sélido como se puede ver en la Figura
7.6.

Figura 7. 6. Proceso de adsorcion por lote (Zeki, 2018).

7.6.2.2. ADSORCION EN COLUMNAS

Los procesos de adsorcién por columnas consisten en hacer pasar un fluido gas o
liquido que contiene el adsorbato a través de un lecho poroso de adsorbente
contenido en una columna (Figura 7.7). La adsorcion en columnas se puede
considerar como un proceso de separacion de multiples etapas. La eficiencia de la
separacion es mejor que la de la operacion por lotes. Ademas, tanto los pasos de
contacto y separaciéon como la regeneracion del absorbente se llevan a cabo en el
mismo equipo. Las columnas de adsorcién se utilizan ampliamente en la adsorcion

de gases y soluciones claras y en el intercambio idnico (Zeki, 2018).

—
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Figura 7. 7. Proceso de adsorcién por columna (Zeki, 2018).

Existen diferentes tipos de adsorbentes o lechos empleados en los sistemas de
columna, en la Tabla 7.3 se enlistan los tipos mas comunmente empleados
(Coronas y Sebastian., 2013).

Tabla 7. 3. Tipos de adsorbentes.

Material

Carboén Activado

Oxidos Metalicos

Hidréxidos

Carbonatos

Aliminas Activadas

Arenas

Resinas Adsorbentes de Intercambio I16nico

7.7. ARENA
La arena se utiliza con frecuencia como proceso de filtracién, es un método de
pretratamiento muy robusto para separar los sélidos suspendidos del agua, porque
actla como un tamizador que detiene las particulas de mayor tamafo al de los
espacios existentes entre dicho grano. La filtracion media consiste en una capa
multiple de la arena con una variedad en tamafio y gravedad especifica. Los filtros
de arena pueden proveer en diversos tamafos y ambos pueden ser manejados
manualmente o de forma totalmente automatica (Conagua, 2016). Existen tres

tipos de filtracion por arena los cuales son:
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e Los filtros de arena rapidos.
e Los filtros de arena semirapidos.

e Los filtros de arena lentos.

7.8. INTERCAMBIO IONICO

Es un proceso mediante el cual los grupos funcionales con cargas positivas 0
negativas que se mantienen sobre un sélido poroso insoluble son intercambiados
por los iones presentes en solucion acuosa. Las resinas sintéticas para
intercambio i6nico se produjeron por primera vez en el afio de 1935, poseen una
amplia aplicacién en el ablandamiento y deionizacion del agua, purificacion de
soluciones y separacion de iones. Este intercambio de iones es un cambio de
electrélitos de una solucién, que se puede referir a procesos de purificacion,
separacion, y descontaminaciéon de disoluciones que contenga estas especies

guimicas (Salas et al., 2016).

7.9. 10N

Un i6n es una particula cargada eléctricamente constituida por un atomo o
molécula que no es eléctricamente neutral. Los iones que estan cargados
negativamente, se conocen como aniones y los que se encuentran cargados

positivamente, se conocen como cationes (Salas et al., 2016).

7.10. RESINAS DE INTERCAMBIO IONICO

Las resinas de intercambio i6nico han sido utilizadas en distintos campos de la
tecnologia. Los principios del intercambio i6nico son ampliamente usados en
métodos de purificacion, anadlisis quimico, tratamiento de agua y otras
aplicaciones, a escala industrial y de laboratorio, lo que, unido a la gran y variada
diversidad de resinas disponibles, permite ofrecer soluciones a muchos problemas

tecnocientificos.

27



Las resinas de intercambio idnico son insolubles en agua, de naturaleza
polimérica, contienen grupos ionizados (aniones o cationes), en forma repetitiva a
lo largo de la cadena que las forman. Estos grupos tienen su carga neutralizada
por iones de signo contrario, que pueden ser intercambiados de manera
estequiometria por otros iones de igual signo al ponerse en contacto con una
solucién de electrélitos. En la Figura 7.8 se representa esquematicamente las
resinas intercambiadoras de cationes se denominan cationicas y las de aniones,

anionicas.

Figura 7. 8. Representacion esquematica de las resinas intercambiadoras de

cationes y de aniones (Dardel, 2018).

Las resinas normalmente son esferas de 0.5 — 1 mm de diametro, con una gran
cantidad de radicales polares, acidos o bases, que cuando pasa el agua a través
de las resinas, esta toma iones del agua (sodio, cloruro, calcio, magnesio, etc.) y
cede una cantidad equivalente en cuanto a carga de protones o de hidroxilos
(Alfonso et al., 2000). En la Figura 7.9 representa esquematicamente iones del

agua.

§ cat THcoy
S0, :
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’
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Figura 7. 9. lones que estan presentes en el agua (Dardel, 2018).

7.11. TIPOS DE RESINA SEGUN SU ESTRUCTURA

Las resinas se pueden clasificar en 3 tipos segun a su estructura, las cuales
pueden ser: Microporosas o Tipo Gel, Macroporosas o0 Macroreticulares e

Isoporosas

7.11.1. Microporosas o Tipo Gel
Son resinas convencionales originadas a partir de la polimerizacion del
divinilbenceno y el estireno. Los grupos de intercambio estdn distribuidos
estadisticamente en la particula, es muy dificil describir la porosidad ya que la
distancia entre los enlaces cruzados y las cadenas varia considerablemente
(Reyna, 2014).

7.11.2. Macroporosas o Macroreticulares
Son resinas formadas por el polimero de poliestireno y divinilbenceno, como las de
tipo gel, pero su apariencia es diferente a las de gel ya que durante la sintesis de
esta se utiliza un cosolvente que actla interponiéndose entre las cadenas
poliméricas creando grandes superficies internas. Este disolvente se elimina una
vez formada la estructura rigida del polimero. Las perlas tienen una relacion
area/volumen mayor que las de tipo gel aumentando asi la capacidad de
intercambio favoreciendo la difusion de los iones y mejorando por lo tanto la

cinética de intercambio (Reyma, 2014).

7.11.3. Isoporosas
Se caracterizan por tener un tamafio de poro uniforme con lo que aumenta la
permeabilidad de los iones en el interior de la red; son resinas de alta capacidad,
regeneracion eficiente y un costo mas bajo que las resinas macroporosas (Reyna,
2014).

29



7.12. SEGUN EL GRUPO FUNCIONAL DE LA RESINA
Las resinas se pueden dividir en 4 tipos de acuerdo a su grupo funcional que pueden ser:
resina cationica de acido fuerte, resina catiénica de &cido débil, resina aniénica de

base fuerte y resina anionica de base débil.

7.12.1. Resina Catidnica de Acido Fuerte
Se producen por sulfonacion del polimero con acido sulfdrico, el grupo funcional
es el acido sulfénico (-SO3H) que es altamente ionizable, intercambian iones
positivos (cationes). Estas resinas operan a cualquier pH requiere de excesivas

cantidades de regenerante y es la resina mas utilizada.

7.12.2. Resina Catiénica de Acido Débil
El grupo funcional es un acido carboxilico (COOH) presente en uno de los
componentes del copolimero principalmente el acido acrilico o metacrilico. Son
resinas altamente eficientes, poseen menor capacidad de intercambio, no
funcionan a pH bajos. Se trata de una resina muy eficiente, requiere menos acido
para su regeneracion, aunque trabajan a flujos menores que las de acido fuerte.
Las resinas cationicas débiles estdn sujetas a una menor capacidad por un
aumento en la velocidad de flujo. Estas resinas fijan los cationes de calcio,
magnesio, sodio y potasio de los bicarbonatos y liberan &cido carbénico. Los

cationes unidos a los aniones sulfatos, cloruros y nitratos no son intercambiados.

7.12.3. Resina Anionica de Base Fuerte
Se obtienen a partir de la reaccion de copolimeros de estireno-divinilbenceno
clorometilados con aminas terciarias. El grupo funcional es una sal de amonio
cuaternario, (R4N"). Intercambian iones negativos y necesitan una gran cantidad
de regenerante, normalmente sosa. Esta destinada a aplicaciones de suavizado
de agua, como segunda columna de deionizacion en los desmineralizadores o

para lechos mixtos y elimina los aniones del agua.

30



7.12.4. Resina Anionica de Base Débll

Estas resinas combinadas con grupos de amina primaria (-NH;), secundaria (-
NHR) y terciaria (-NR2). Suelen aplicarse a la adsorcion de &cidos fuertes con
buena capacidad, pero su cinética es lenta. Se trata de una resina muy eficiente,
requiere menos sosa para Su regeneracion, no se puede utilizar a pH altos,
pueden sufrir problemas de oxidacion o ensuciamiento, deben ser usadas en
aguas con niveles elevados de sulfatos o cloruros, o donde no se requiera la
eliminacién de la alcalinidad y del silicio, fijan los aniones de los acidos fuertes
como sulfatos, cloruros y nitratos, pero no los aniones débiles del acido carbonico
(H2CO3), ni del &cido silicico (H,SiO3) (Reyna, 2014).
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8. METODO

En el diagrama que se muestra en la Figura 8.1, se observan las etapas que
componen al método propuesto a nivel laboratorio para la determinacion de la
eficiencia del proceso para el tratamiento de agua de una industria de pigmentos,

mediante dos procesos, filtracion e intercambio idnico.

TRATAMIENTO DE AGUA DE UNA INDUSTRIA DE PIGMENTOS DE
APLICACION EN ALIMENTOS

v

[ Caracterizacion del efluente ]

A 4

Evaluacion del tratamiento de agua industrial

mediante proceso de intercambio idnico

[ Filtracion ]

intercambio iénico

\ 4

[ Caracterizacion del efluente tratado ]

Y

[ Disefio de la propuesta para el tratamiento de agua ]

Figura 8. 1. Etapas del método para el tratamiento de agua.
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8.1. CARACTERISTICAS FISCOQUIMICAS DEL EFLUENTE

Las muestras de estudio fueron proporcionadas por la industria de interés, con

volimenes de muestra de 3 L aproximadamente, durante un dia de operacion a

partir de 5 horarios diferentes de muestreo. Los métodos para llevar a cabo la

caracterizacion fisicoquimica de cada una de las muestras se basaron en las

normas mexicanas como se ve en la Tabla 8.1 y posteriormente se describen a

detalle.

Tabla 8. 1. Pardmetros y norma para la caracterizaciéon del efluente.

Parametros Norma Equipo
pH NMX-AA-008-SCFI-2011 Potenciometro
Conductividad NMX-AA-093-SCFI-2000 Conductimetro
Cloruros NMX-AA-073-SCFI-2001 Volumétrico
Color NO ESPECIFICA Espectrofotdmetro
UV-vis
Solidos NMX-AA-034-SCFI-2015 | Horno de secado
Balanza analitica

8.1.1. DERTERMINACION DE pH

A cada una de las muestras de agua a analizar, el pH fue determinado bajo la

norma NMX-AA-008-SCFI-2011, empleando un potenciémetro como se ilustra en

la Figura 8.2. El equipo fue calibrado antes de cada medicién con buffer de 4, 7 y

10 como se ve en la Figura 8.3, a temperatura ambiente (20 °C).
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Figura 8. 3. Buffer calibradores de potenciémetro.

8.1.2. DETERMINACION DE CONDUCTIVIDAD

Para realizar esta prueba se utlizé6 un conductimetro como se ve en la Figura 8.4.
El equipo fue calibrado con el buffer de 1413 uS/cm como se Figura 8.5, para ser

utilizadas con las muestras adecuadamente bajo la norma NMX-AA-093-SCFI-
2000.
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Figura 8. 5. Buffer calibrador de conductimetro.

8.1.3. DETERMINACION DE CLORUROS

Para la realizacion de este analisis se llevo a cabo como lo marca la norma NMX-
AA-073-SCFI-2001. Se inici6 agregando nitrato de plata a 0.01 N en una bureta
PYREX de 25 ml, evitando la generacién de burbuja en la punta y cubriéndola bien
con cartuchos de papel aluminio para evitar el contacto a luz porque la solucién es

fotosensible, como se puede observar en la Figura 8.6.
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Figura 8. 6. Equipo volumétrico para la determinacion de cloruros.

Posteriormente, se determind un volumen de 100 mL de agua desionizada para
ser agregada a cada uno de los matraces Erlenmeyer, y con la ayuda de una
micropipeta (100 — 1000 microlitros) se tomaron 500 microlitros de muestra para
ser incorporada al matraz, enseguida se agregaron 5 gotas de cromato de potasio
como indicador, se prepard un blanco con agua desionizada.

Después se titulo6 cada uno de los matraces asegurando que llegara al vire
naranja- rojizo, como se ilustra en la Figura 8.7. Al término se prosiguié a los
calculos para la obtencion de la concentracion de cloruros presentes de las

muestras, empleando la siguiente ecuacion:

[Cl-] mg /L =[(A - B) x N x 35 450]/ mL de muestra

En donde:
A= mL de disolucion de nitrato de plata gastados en la valoracién de la muestra.
B= mL de disolucién de nitrato de plata gastados en la valoracién del blanco.

N= normalidad del nitrato de plata.
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Figura 8. 7. Determinacion de cloruros a partir de la NMX-AA-073-SCFI-2001.

8.1.4. DETERMINACION DE SOLIDOS TOTALES
Para llevar a cabo esta determinacion se basé en la norma NMX-AA-034-SCFI-
2015, metiendo las capsulas de porcelana a masa constante, a una temperatura
de 100 °C £ 5 °C por una hora en un horno de secado eléctrico como se ve en la
Figura 8.8, al termino las capsulas se retiraron del horno con la ayuda de unas

pinzas para ser colocadas un desecador posteriormente ser pesadas.

Figura 8. 8. Horno de secado eléctrico.

Después de obtener el material en masa constante se prosiguié agregandoles 5

mL de muestra previamente homogenizada con su respectivo duplicado para
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llevarlas nuevamente al horno de secado eléctrico a las mismas condiciones
descritas anteriormente y ser llevadas a masa constante como se observa en la
Figura 8.9; en esta figura se observan los sélidos totales presentes en las
muestras de estudio, que por diferencia de masa entre las capsulas con las
muestras evaporadas y la masa original de las capsulas se conoce el contenido de
masa de los sdlidos totales presentes, por unidad de volumen, empleando la

siguiente ecuacion.

ST=((P2 - P1) * 100) / Vo

En donde:

ST= Sélidos totales en mg.

P2= Masa de la capsula con muestra evaporada en mg.
P1= Masa de la c4psula en mg.

Vo= Volumen de la muestra agregada en la cdpsula en mL.

Figura 8. 9. C4psulas para la determinacion de sélidos totales.

8.1.5. DETERMINACION ESPECTOFOTOMETRICA UV-vis

Para realizar la determinacion de este analisis se utilizd el equipo

espectrofotometro UV-Vis como se presenta en la Figura 8.10, tomando alicuotas
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de 4 mL al 50 % de dilucién, a la salida de los trenes de tratamientos de agua e
incluyendo a la muestra original y tomando como blanco al agua desionizada. Se
realizaron barridos en un rango de longitud de onda de 200 nm a 900 nm, para

determinar la longitud de onda maxima de las muestras.

Figura 8. 10. Espectrofotometro UV-vis Pelkin EImer Lambda 35.

8.2. EVALUACION DE LOS PROCESOS DE TRATAMIENTO DE
AGUA INDUSTRIAL

Al término de la caracterizacion fisicoquimica del efluente, se prosiguié a estudiar
a nivel laboratorio cada una de las propuestas de tratamiento de las muestras de
agua residual provenientes la industria de pigmentos.

Se utilizaron columnas de vidrio empacadas con lechos de arena y resinas
poliméricas, cuyas caracteristicas se describen a continuacion.

La arena fue seleccionada como material para el proceso de pretratamiento de
agua por su alta capacidad de remocion de soélidos, cuyas caracteristicas se

presentan en la Tabla 8.2.
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Las resinas utilizadas para este estudio son de dos tipos, una de tipo aniénica
descrita en la Tabla 8.3 y una de tipo mixta con caracteristicas descritas en la
Tabla 8.4, estas se seleccionaron funcién de su amplia disponibilidad comercial y

por su alta selectividad con los iones cloruros para el tratamiento de aguas.

Tabla 8. 2. Caracteristicas de la arena.

Arena

Granulometria (mm) 0.45-0.55

% humedad 1

pH 7
Composicion quimica SiO,= 99,86 %

Al,O3=0.16 %
Fe,03= 30.09 %
TiO,=0.04 %
Na,O=<0.01%

Tabla 8. 3. Caracteristicas de la resina aniénica.

Resina anidnica
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Aplicacién Decoloracion de soluciones

Matriz Poliestireno macroporoso
reticulado con divinilbenceno

Temperatura de | 35°C - 100°C

operacion

Grupo funcional

Amonio cuaternario Tipo 2

lon movil CI

Capacidad de | 1.15

intercambio (Eq/L)

Tamafio de particula | 0.425-1.2

(mm)

Tabla 8. 4. Caracteristicas de la resina mixta.

Resina mixta

Matriz

Estireno-DVB

Temperatura de operacién

60 °C

Rango de pH de operacion

0-14

Grupo funcional

Acido sulfénico / Tipo |

(grupos trimetil amonio)

lon movil Cr
Capacidad de intercambio | 1

(Eall)

Tamafio de particula (mm) | 0.710 - 0.720
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Posteriormente, se inicido con la hidratacion de cada uno de los materiales con
agua desionizada, dejandolos por 24 horas en recipientes por separados como se
puede ver en la Figura 8.11.

Figura 8. 11. Arena y resinas hidratadas con agua desionizada.

8.2.1. PROCESO DE FILTRACION DEL AGUA RESIDUAL UTILIZANDO
ARENA

El proceso de filtrado se llevé a cabo en columnas empacadas de arena para la
remocion de solidos suspendidos y sedimentables que puedan estar presentes en
el efluente. EI empacado de esta columna se realiz6 tomando un volumen de 10
mL de arena previamente hidratadas y se coloco en una columna con dimensiones
de 14 x 550 mm. Se utilizé un tapon de algodon en los extremos del lecho, para
asegurar la compactacion y asi evitar sitios preferentes. Posteriormente, se monté
la columna con pinzas de bureta en el soporte universal como se ilustra en la

Figura 8.12, para hacer pasar la muestra de estudio.
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Figura 8. 12. Columna empacada con arena.

En este proceso de pretratamiento, se utilizé un volumen de 400 mL de efluente
residual, con una velocidad de flujo de salida 0.20 L/h como se ilustra en la Figura
8.13.

Figura 8. 13. Pretratamiento en columna de arena.

8.2.2. TRATAMIENTO CON PROCESO DE INTERCAMBIO IONICO.
Las etapas de los procesos de tratamiento de agua se llevaron a cabo en
columnas de vidrio con dimensiones de 34 x 450 mm como se ve en la Figura 8.14

con lechos de resinas anionica y mixta.
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Figura 8. 14. Columnas de vidrio de 34 x 450.

El empacado de cada una de las columnas se realizé utilizando lechos con un
volumen de 76 mL de cada una de las resinas, colocando un tap6n de algodén en
los extremos de los lechos para asegurar que se mantenga en una misma
posicion, logrando la compactacion y evitando sitios preferentes como se presenta
en la Figura 8.15. El montado de las columnas se realizd con la ayuda de pinzas

de tres dedos en un soporte universal.

i
(I
[

——
fr—

COLUMNA A COLUMNA B

Figura 8. 15. Columna A, lecho de resina aniénica. Columna B, lecho de resina

mixta.
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8.2.3. TRATAMIENTO 1 (RESINA ANIONICA).

En esta etapa del proceso de tratamiento, se utilizd un lecho de resina anionica,
por el cual se le hizo pasar un volumen de efluente filtrado con arena de 600 mL

como de observa en la Figura 8.16.

Figura 8. 16. Lecho de resina anidnica con muestra 4.

El volumen de la muestra de estudio fue incorporado con la ayuda de una bomba
peristaltica como se ve en la Figura 8.17, a una velocidad de flujo de entrada 1.10
L/h y una presion de 3 psi y 0.22 L/h como velocidad de flujo de salida Figuras
8.17 y 8.18.

Figura 8. 17. Bomba peristaltica.
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Figura 8. 18. Efluente tratado con resina anionica.

8.2.4. TRATAMIENTO 2 RESINA MIXTA

En este tren de tratamiento se propone el uso de un lecho de resina de
intercambio i6nico de tipo mixta, para hacer pasar un volumen de 300 mL de
efluente filtrado con arena, que fue suministrado con la ayuda de la bomba
peristaltica con una velocidad de flujo de entrada de 1.20 L/h, presion de 3 psi y

obteniendo una velocidad de flujo de salida de 0.19 L/h.

8.2.5. TRATAMIENTO 3 RESINA ANIONICA Y MIXTA

En este Ultimo tren de tratamiento se propone el empleo de dos columnas de
resinas de intercambio idnico en continuo, utilizando un lecho de resina de tipo
aniénica seguido de una resina de tipo mixta como se observa en la Figura 8.19.
Bajo las mismas condiciones de operacion de los trenes de tratamiento descritos

anteriormente.
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Figura 8. 19. Proceso de tratamiento en continuo en columnas de resina anionica y

resina mixta.
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9. RESULTADOS

A continuacion, se presentan los resultados obtenidos a partir de la metodologia

propuesta para el tratamiento de agua proveniente de una industria de pigmentos

de aplicacion de alimentos, a fin de obtener la calidad de agua con las

caracteristicas requeridas por la empresa de interés.

9.1. CARACTERISTICAS DEL EFLUENTE

En la Figura 9.1, se presentan las imagenes de los 5 tipos de muestras

provenientes de la descarga de agua residual industrial de la elaboracion de

pigmentos obtenidas de un dia de operacion con diferentes horarios de muestreo.

8:00 h 12:00 h 16:00 h 20:00 h 00:00 h

Figura 9. 1. Muestreo de agua residual proveniente de la industria de pigmentos.

Los datos obtenidos durante la caracterizacion fisicoquimica de las muestras de la

industria de pigmentos se muestran en la Tabla 9.1.
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Tabla 9. 1. Caracterizacion fisicoquimica de los efluentes provenientes de la

industria de pigmentos.

Pardmetros Muestra | Muestra | Muestra | Muestra | Muestra
1 2 3 4 5
pH 8.63 6.71 6.67 8.97 6.91
Conductividad (uS/cm) | 36 400 | 18 700 | 4760 | 42400 | 3750
Cloruros (mg/L) 11450 | 6785 1234 | 14342 | 1134
Solidos totales (mg/L) | 29 280 | 13 210 3510 34 040 2 860

En la Tabla 9.1 se puede observar que la muestra que presenta los valores mas
elevados en cuanto a los parametros establecidos por la empresa (pH,
conductividad, sdlidos totales y cloruros) corresponde a la muestra 4 con un
horario de muestreo correspondiente a las 20:00 horas. Considerando los valores
que se obtienen a partir de la muestra 4, se prosiguié al estudio de los trenes
propuestos para la depuracion de agua empleando un proceso de pretratamiento a
través de una columna de arena, para posteriormente ser tratadas en columnas de
intercambio i6nico establecidas en la metodologia de la Figura 8.1, para obtener el

efluente de acuerdo a los requerimientos de la empresa.

9.2. FILTRACION CON ARENA

Los resultados obtenidos en el proceso de filtracidn se muestran en la Tabla 9.2.
El objetivo de esta etapa se enfoca en la reduccion de los sélidos presentes en la
muestra, en dénde se obtuvo una reduccion del 7% para este pardmetro, mientras
que, en funcion de la conductividad se obtuvo el 5%, los pardmetros de pH,
concentracion de cloruros y disminucion de la coloracién de la muestra no se
observé cambio alguno. En la Figura 9.2 se muestra el efluente a la salida de esta

etapa.
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Tabla 9. 2. Resultados de la columna de arena.

Parametros Muestra | Pretratamiento de
4 arena
pH 8.97 7.858
Conductividad (uS/cm) | 42 400 40 200
Cloruros (mg/L) 14 342 14 301
DQO (mg/L) 2 370 2 258
Solidos totales (mg/L) | 34 040 31560

%

Figura 9. 2. Efluente filtrado con arena.

9.3. TRATAMIENTO CON PROCESO DE INTERCAMBIO IONICO

En este apartado se presentan los resultados obtenidos de los tres tipos de trenes
propuestos para el tratamiento de agua proveniente de la industria de pigmentos

para uso alimenticio, definidos como:
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Tren de tratamiento 1: Arena + resina anionica
Tren de tratamiento 2: arena + resina mixta

Tren de tratamiento 3: arena + resina anidnica + resina mixta

9.3.1. TRATAMIENTO 1y 2

En la Tabla 9.3 se presentan los resultados obtenidos de la caracterizacion

fisicoquimica del primer y segundo tratamiento.

Tabla 9. 3. Resultados del tren de tratamiento 1 y 2.

Tratamiento | Tratamiento

Parametros Muestra Arena ; ?

4 Resina Resina

anionica mixta

pH 8.97 7.858 8.777 8.484

Conductividad (uS/cm) | 42400 | 40 200 20 590 10 229
Cloruros (mg/L) 14 342 | 14 301 6 466 96

Sdlidos totales (mg/L) 34040 | 31560 13210 10 017

En la tabla anterior se observa el comportamiento del proceso de intercambio
ionico tanto para el lecho de resina anidnica como para resina mixta como
alternativa de tratamiento de agua, estos tratamientos son ineficientes en cuanto a
los indices maximos de los parametros requeridos por la empresa. Por ejemplo, en
la Figura 9.3 se presentan comparativos de los porcentajes de depuracion de agua
utilizando los tratamientos 1 y 2 en cuanto a las necesidades de la empresa. Se
puede observar que el comportamiento del tratamiento 1 al utilizar un lecho de
resina anionica se encuentra con un rendimiento del 51.41% en términos de la
conductividad, 54.91% en cloruros y 61.19% en cuanto a los sélidos totales
presentes en la muestra. Por otro lado, al utilizar el lecho de resina mixta se puede

observar un incremento en la eficiencia de depuracion de agua, obteniendo
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valores por arriba del 70% en cuanto a la conductividad y sélidos totales, mientras
que, para cloruros la eficiencia corresponde al 99.33%, haciendo de este lecho
una alternativa eficiente en los parametros evaluados.

120.00%

99.33%
100.00%

75.87%

80.00% 70.57%

60.00% 54.91%

40.00%

20.00%

0.00%

Conductividad Sélidos

Totales

Cloruros

M Resisna Anidnica M Resisna Mixta
Figura 9. 3. Porcentaje de depuracion del efluente con resina aniénica y mixta.

En funcién de la intensidad de color presente en la muestra de estudio, al
comparar la salida del efluente al utilizar el lecho de resina mixta se puede
observar la presencia de color en menor intensidad, mientras que la decoloracién
de la muestra en su totalidad se lleva a cabo al emplear el lecho de resina

anionica, como se observa en la Figura 9.4.

Resina mixta. Resina anionica

Figura 9. 4. Efluente tratado con lechos de resinas mixta y anionica.
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9.3.2. TRATAMIENTO 3

Con base a los resultados obtenidos de los tratamientos 1y 2, y la eficiencia del
tratamiento 1 en la decoloracién de la muestra y los altos indices de depuracion
del tratamiento 2 en funcion de la conductividad, solidos totales y concentracion de
cloruros, se llevé a cabo la realizacion de un tercer tratamiento a partir de tres
etapas: pretratamiento con arena, columna de intercambio idénico con un lecho de
resina anionica y columna de intercambio iénico con un lecho de columna mixta en
modo de operacion continuo, con la finalidad de obtener un proceso eficiente para

el tratamiento de este tipo de efluentes.

En la Tabla 9.4 se muestran los resultados de la caracterizacion final del

tratamiento en continuo de la muestra de estudio.

Tabla 9. 4. Caracteristicas fisicoquimicas del tratamiento 3.

Parametros Muestra | arena Resina Resina
4 anionica mixta
pH 8.97 7.858 8.98 8.3
Conductividad (uS/cm) | 42400 | 40200 | 19 200 0.01524
Cloruros (mg/L) 14 342 | 14 301 5 467 1.998
Sdlidos totales (mg/L) | 34040 | 31560 | 12333 217

En la Figura 9.5 se observan los porcentajes de eficiencia del tratamiento

propuesto en comparacion con los tratamientos 1 y 2, asi como en funcién de los

valores iniciales de la muestra para cada uno de los requerimientos de la empresa

de interés.
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120.00%

99.99% 99.33% 99.98% 99.36%

100.00%

80.00%

60.00%

40.00%

20.00%

0.00%

Conductividad Cloruros Solidos Totales

B Tratamientol M Tratamiento2 M Tratamineto 3

Figura 9. 5. Porcentajes de depuracidon de agua de los trenes de tratamiento.

Por dltimo, en la grafica de la Figura 9.6 se pueden observar los resultados
obtenidos de los barridos espectrofotométricos en el rango UV-Vis por cada uno
de los tratamientos propuestos en cuanto a la eliminacion de color de la muestra
de interés. La banda de color azul representa al efluente industrial en condiciones
iniciales de concentracion de color, mientras que las bandas de color naranja, gris
y amarillo corresponden a cada uno de los tratamientos propuestos,
respectivamente. La absorbancia se determind a la longitud de onda maxima de
absorcion a la salida de cada tren de tratamiento la cual corresponde a 500 nm.
Este parametro se encuentra directamente relacionado con la concentracion del
colorante presente en la muestra, siendo el tratamiento 3 el proceso mas eficiente
para la eliminacion de color, ademas de los pardmetros de conductividad, sélidos
totales y concentracion de cloruros. Lo que convierte a este proceso en una
alternativa viable en la depuracion de agua en cuanto a los limites maximos

permisibles de los requerimientos por la industria de pigmentos.
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Figura 9. 6. Barridos de los tratamientos en espectrofotometro UV-vis.

A continuacion, en la Tabla 9.5 se observan los limites maximos permisibles de la
industria de interés comparandolos con los resultados obtenidos de la

caracterizacion final del tratamiento 3.

Tabla 9. 5. comparacion de los parametros requeridos de la industria con lo

obtenido en el tratamiento.

Parametros Requerimientos de la Tratamiento 3
empresa
pH 6-9 8.3
Conductividad (uS/cm) 260 0.01524
Cloruros (mg/L) 250 1.998
Solidos totales (mg/L) 300 217
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De acuerdo con las necesidades requeridas por la industria generadora de
pigmentos, este Ultimo proceso de tratamiento es factible para la depuracion de
sus efluentes residuales, al obtener agua en condiciones de buena calidad para la
disposicion de ésta segun lo requiera la empresa. En el diagrama de la Figura 9.7
se observa el diagrama de proceso a nivel laboratorio para la depuracion de agua

de la industria de pigmentos.
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Figura 9. 7. Diagrama de proceso a nivel laboratorio para la depuracién de agua para la industria de pigmentos.
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10. CONCLUSIONES

La caracterizacion fisicoguimica de cada una de las muestras recolectas en los
diferentes horarios de muestreo, permitio la identificacion de la muestra que
representa a los valores mas elevados de conductividad, solidos totales y
concentracion de cloruros e intensidad de color, la cual puede ser asociada al
horario de mayor produccion de los pigmentos durante un dia de operacion. A
partir de la representatividad de la muestrea se plantearon las propuestas de

tratamiento de la investigacion.

Durante los procesos de tratamiento del efluente industrial empleando las
propuestas 1 y 2 se obtuvieron eficiencias del 58% y 87%, respectivamente;
durante el monitoreo de la conductividad, sélidos totales y concentracion de
cloruros. Con respecto a la eliminacion de la intensidad de color de la muestra de
estudio, el tratamiento 1 (lecho de resina aniénica) obtuvo una eficiencia mayor al

80%, mientras que el tratamiento 2 (lecho de resina mixta) es ineficiente.

En relacion con el comportamiento del tratamiento 3, se obtuvo una eficiencia de
operacion del 97% en los términos de los parametros requeridos por la empresa
(conductividad, sélidos totales y concentracion de cloruros); asi como, una
decoloracién total de la muestra. Haciendo de este proceso una alternativa viable
en el tratamiento de efluentes industriales proveniente de la elaboracién de
pigmentos, de esta manera se cumple con el objetivo de la investigacion

planteada.
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