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Glosario

Acidos humicos: Componentes principales de las sustancias humicas,
constituyentes principales del humus, materia organica del suelo. Contribuyen a la
calidad fisico-quimicas del mismo y también son precursores de combustibles fésiles.

Agar nutritivo: Medio de cultivo para todo tipo de microorganismos. Es muy util
porque permanece solido incluso a temperaturas relativamente altas; el crecimiento
bacteriano tiene lugar en su superficie, por lo que se facilita la cuenta de colonias.

Agua Cruda: Agua que llega a la Planta de Tratamiento de Aguas Residuales para
su tratamiento.

Bacterias autotréficas: Son abundantes en el ambiente, en particular en agua ya
sea del grifo o tratada. Utilizan sustancias organicas de su habitat natural para
generar energia para metabolismo y sintesis de compuestos. Gracias a su capacidad
de adaptacién, son capaces de sobrevivir a la competencia con otros
microorganismos en el agua. Estas bacterias pueden existir tanto en medios aerobios
como anaerobios.

Celda Eckenfelder: Bioreactor de volumen conocido, en el cual se puede simular a
escala un tanque de aireacién. Consiste de un difusor mediante el cual se alimenta el
aire para que la degradacion de la materia organica se lleve a cabo, asi como un
orificio lateral con el cual podran extraerse los lodos en exceso del tanque. Este tipo
de tanque se maneja por lotes.

Colmatacion: Es el relleno total de una depresion natural o artificial (lago, albufera,
embalse) o de una cuenca sedimentaria mediante la acumulacion de sedimentos.

Concentracion umbral: Es la concentracion minima que ha de estar presente en un
medio para ser registrada por la sefial de un sistema de monitoreo.

Confinamiento: Asignacion de un depoésito especial a residuos peligrosos, en
volimenes reducidos, y se estabilizados para evitar generacion de lixiviados.




Cono Imhoff: Recipiente cénico transparente, generalmente de 1 L de capacidad,
graduado cerca de su cuspide, utilizado para la determinacion del volumen de
materias decantables en las aguas.

CRETIB: Prueba realizada a toda sustancia que pretenda desecharse, establecida
en la NOM-052 SEMARNAT. La prueba consiste en demostrar si la sustancia en
turno es Corrosiva, Reactiva, Explosiva, Toxica, Inflamable o Biologica Infecciosa. En
caso que resulte negativa para todos estos parametros, la sustancia podria ser
desechada normalmente.

DQO: Demanda quimica de oxigeno. Es el parametro que mide la cantidad de
sustancias que hay disueltas o en suspension en una muestra liquida, susceptibles
de ser oxidadas por medios quimicos. Se utiliza para medir contaminacién, y se
expresa en miligramos de oxigeno diatémico por litro (mg O2/L).

Efluente: Agua u otro liquido residual, parcial o completamente tratado o en su
estado natural que, fluye de un depdsito, estanque, planta de tratamiento o planta
industrial.

EPA: Agencia de Proteccibn Ambiental, por sus siglas en inglés Environmental
Protection Agency.

Eutrofizacion: Proceso natural en ecosistemas acuaticos, especialmente en lagos,
caracterizado por un aumento en la concentraciébn de nutrientes como nitratos y
fosfatos, con los consiguientes cambios en composicion de la comunidad de seres
Vivos.

Floculo: Conjunto de particulas pequefias aglutinadas en una particula mas grande,
con mayor capacidad de sedimentacion.

Humedal: Zonas en donde el agua es el principal factor que controla el ambiente, asi
como la vegetacion y fauna asociada. Existen en donde la capa freatica se encuentra
en o cerca de la superficie del terreno o donde el terreno esta cubierto por agua. La
Ley de Aguas Nacionales define a los humedales como zonas de transicion entre los
sistemas acuaticos y terrestres, que constituyen areas de inundacién temporal o
permanente, sujetas 0 no a la influencia de mareas, como pantanos, ciénegas y




marismas, cuyos limites los constituyen el tipo de vegetacion hidroéfila de presencia
permanente o estacional, las areas en donde el suelo es predominantemente hidrico,
y las areas lacustres o de suelos permanentemente hiumedos por la descarga natural
de acuiferos. Por otra parte, la Convencion Ramsar hace uso de una definicion més
amplia ya que ademas de considerar a pantanos, marismas, lagos, rios, turberas,
oasis, estuarios y deltas, también considera sitios artificiales como embalses, salinas,
y zonas marinas proximas a las costas cuya profundidad en marea baja no exceda
seis metros, los cuales pueden incluir a manglares y arrecifes de coral.

indice de decaimiento 50: También conocido como DL50, es la concentracion de un
compuesto que es capaz de acabar con la mitad de la poblacién en la que es
medida, por ejemplo peces, ratas, bacterias, etc.

Lodo activado: Conjunto de microorganismos aerdbicos utilizados para degradar
materia organica presente en las aguas residuales, y para producir un efluente
tratado.

Mac Conkey Agar: Este medio se utiliza para el aislamiento de bacilos Gram
negativos de facil desarrollo, aerobios y anaerobios facultativos. Permite diferenciar
bacterias que utilizan o no, lactosa en muestras clinicas, de agua y alimentos. Todas
las especies de la familia Enterobacteriaceae se desarrollan en el mismo.

Materia Organica: Es materia elaborada de compuestos organicos que provienen de
los restos de organismos que alguna vez estuvieron vivos, tales como plantas y
animales, y sus productos de residuo en el ambiente natural.

Metales pesados: Grupo de elementos quimicos que exhiben alta densidad, en
general toxicos para los humanos. Entre los mas comunes en el agua se encuentran
mercurio, niquel, cobre, plomo y cromo.

Oxigeno Disuelto: Es la cantidad de oxigeno disponible en el agua para su uso por
microorganismos aerobios y, en general, por la vida marina presente en medios
acuaticos. Procede de la atmosfera, y su concentracion es inversamente proporcional
a la temperatura ambiente. Artificialmente, el oxigeno puede alimentarse a través de
difusores o sopladores.




PTAR: Planta de Tratamiento de Aguas Residuales.

Sedimentacion: Es el proceso por el cual particulas presentes en el agua llegan al
fondo y se depositan por influencia de la fuerza de la gravedad.

SEMARNAT: Secretaria de Ambiente y Recursos Naturales.

Solidos Sedimentables (SS): Aquellos solidos que en un tiempo determinado se
depositan en el fondo de un recipiente, en condiciones estaticas.

Teratogénicos: Se dice que una sustancia quimica, fisica o bioldgica tiene un efecto
teratdgeno cuando aumenta el riesgo de malformaciones en el feto.

Tributario: En hidrologia se refiere al cuerpo de agua cuya desembocadura no se
produce en el mar, sino en un rio superior o de mayor importancia y caudal; también
conocido como afluente.




Resumen

Actualmente, el tratamiento aerobio de aguas residuales se lleva a cabo mediante
sistemas de “lodos activados”, los cuales ayudan a la degradacién de la materia
organica presente en los efluentes de origen urbano o industrial. Lodo activado es el
nombre dado a los depdsitos ricos en microorganismos, que se acumulan en los
tanques de tratamiento, y que gradualmente se agregan a la entrada a la planta.

Un problema que enfrentan estos sistemas de tratamiento es la presencia de toxicos
en las aguas a tratar, como es el caso de los metales pesados mercurio, plomo y
cadmio. La presencia de estos metales en bajas concentraciones puede inhibir el
crecimiento de los microorganismos, y en concentraciones mayores puede inclusive
matarlos, perjudicando asi la eficiencia de tratamiento de las aguas. Por ello, es
importante analizar la tolerancia que exhiben los microorganismos presentes en
lodos activados a estos metales.

En el Municipio Salvador Escalante, la planta de tratamiento de aguas domésticas,
esta siendo expuesta a la llegada de efluentes contaminados con mercurio, plomo y
cadmio, provenientes de talleres locales que trabajan el cobre. A fin de prevenir que
la planta de tratamiento aerobio deteriore su funcionamiento a causa del dafio que
estos metales puedan causar a los microorganismos presentes en los lodos
activados, en este proyecto se propone analizar la tolerancia que exhiben estos
microorganismos a estos metales; realizando un disefio de experimentos a nivel
laboratorio.

Se encontré que el cadmio es el metal mas perjudicial para los microorganismos,
tanto solo como en combinacién con cobre y plomo. Se encontré que el cobre
afecta el crecimiento microbiano, lo que coincide con su conocido efecto bactericida.
Finalmente no se encontr6 efecto significativo del mercurio sobre los
microorganismos en el intervalo de concentraciones usadas.

Palabras clave: crecimiento de biomasa, degradacion aerobia de substratos
organicos, disefio de experimentos, efecto de presencia de metales pesados,
capacidad mutogénica.




Abstract

Nowadays, aerobic treatment of residual waters is accomplished by “activated
sludge” systems, these sludge’s help in the process of degradation of the organic
matter present in urban or industrial effluents. Activated sludge is the term used to
call the deposits with abundant microorganisms, accumulated in treatment tanks, and
that are gradually added at the entrance of the plant.

A problem faced by these treatment systems is the presence of toxicants in the
waters to be treated, as is the case of heavy metals such as mercury, lead and
cadmium. The presence of these metals in low concentrations can inhibit the growth
of microorganisms, and in higher concentrations can even kill them, thus impairing
the treatment efficiency of the waters. Therefore, it is important to analyze the
tolerance of the microorganisms present in activated sludge to these metals.

In the Municipality Salvador Escalante, the domestic water treatment plant is being
exposed to the arrival of effluents contaminated with mercury, lead and cadmium,
coming from local copper workshops. In order to prevent the aerobic treatment plant
from deteriorating its operation due to the damage that these metals may cause to the
microorganisms present in the activated sludge, in this project it is proposed to
analyse the tolerance that these microorganisms exhibit to these metals; performing a
laboratory design of experiments.

Finally, statistic models (semi-quantitative) were generated for the effect of metals on
microorganisms’ growth, mainly, as well as their effect on the other response
variables in the experimental design.

It was found that cadmium is the most harmful metal for microorganisms, both alone
and in combination with copper and lead. Copper was found to affect microbial
growth, which coincides with its known bactericidal effect. Finally, no significant effect
of mercury was found on microorganisms in the range of concentrations used.




Introduccion

l. Introduccidén

Quién no ha tenido platicas con sus abuelos o parientes de mas edad, donde la frase
Mas recurrente es: “en aquel tiempo no era asi”. Esto es debido, en gran parte, a que
las condiciones climaticas y ambientales eran mejores, los bosques estaban mas
poblados, el agua de los rios y lagos era mas cristalina, las estaciones climatologicas
se podian sentir dentro de sus tiempos, y no se pensaba en plantas de tratamiento
de aguas, por considerarse que no era necesario. Desgraciadamente, la economia,
los gobiernos corruptos, la educacion y falta de la misma, y la sobrepoblacién de
nuestro planeta, han venido desencadenando acciones humanas que repercuten
negativamente sobre el ambiente, de maneras conocidas tales como la erosion, las
lluvias torrenciales, los vientos violentos, los periodos de calor extenuante, las
sequias, la contaminacion del agua (lagos, rios, mantos freaticos, mares, océanos).
Es por ello que el proyecto que se presenta a continuacion tiene como objeto
contribuir al mejoramiento del ambiente, enfocandose especialmente a mejorar el
proceso de tratamiento de aguas residuales.

Especificamente hablando, el estado de Michoacan es uno de los estados mexicanos
que cuenta con grandes recursos hidricos, como lo son sus rios y lagos. Sin
embargo, algunos de sus lagos se acercan al colapso, por su mal uso y excesiva
explotacion. Por ejemplo, el lago Cuitzeo experimenta una sequia increible y el lago
Patzcuaro no es para nada lo que solia ser hace 30 afios; consecuencia del
desarrollo urbano, la tecnologia y la poca conciencia ambiental a la hora de desechar
residuos. Y solo hasta que el deterioro es notable, el gobierno y la ciudadania
comienzan a decidir revertir la situacion, con reforestaciones, limpieza de rios y
campanfas de reciclaje.

Entre las acciones del gobierno del Estado, en los ultimos afios se han creado varias
plantas de tratamiento de aguas residuales (PTAR), mismas que segun datos de la
CONAGUA no operan a su capacidad nominal, es decir, no tratan la totalidad del
agua que se genera en los municipios o bien no son capaces de eliminar todos los
desechos orgéanicos y los metales como se establece en la NOM-001-SEMARNAT-
1996.
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Introduccion

Entre los lagos de Michoacan, el lago Zirahuén (superficie total 998 hectareas,
ubicado a 2075 m.s.n.m. y con profundidad maxima de 43 m segun la CEAC),
principal atractivo turistico del municipio, se ha conservado bastante limpio; pero dia
a dia se ve afectado por el agua que llega del Rio Silencio (se localiza en la porcion
centro—norte del estado de Michoacan, dentro de la region hidrolégica de la cuenca
del Balsas, entre las coordenadas 19°21'10” y 19°29'24” Latitud Norte y 101°29'37”,
101°49’'37” de Longitud Oeste, donde esta el lago), el cual recolecta las aguas
residuales de las comunidades de Casas Blancas, Opopeo y Santa Clara del Cobre;
siendo este Ultimo la cabecera municipal y de donde proviene la mayor cantidad de
contaminantes.

Santa Clara del Cobre, pueblo mégico, es un lugar hermoso, donde la mayor fuente
de economia desde el tiempo de Vasco de Quiroga, ha sido la manufactura de
articulos de cobre. Sin embargo, la llegada de la tecnologia ha hecho que la
produccion de trabajos de cobre aumente, y a su vez aumenten los desechos
acuosos, que son descargados al Rio Silencio, también conocido como arroyo o rio
la Palma; los cuales ademas de cobre pueden contener mercurio, plomo y cobalto. El
rio Silencio es el principal tributario a las aguas que llegan al lago Zirahuén.

Debido a esta situacion se vio la necesidad de crear una PTAR que tratara las aguas
del rio Silencio. A finales del afio 2014 se inaugur6 la PTAR de Salvador Escalante,
ubicada a la salida de Santa Clara del Cobre sobre la calzada a Zirahuén, entre las
comunidades de Los Cedros e Iricuaro, misma en la que se ha venido trabajando
para el mejoramiento de la misma ya que el agua tratada, no cumple con los
requerimientos necesarios para cumplir la NOM-001-SEMARNAT-1996, debido a que
los residuos metalicos encontrados en ésta, en algunos casos son muy altos
(Gomez-Tagle, 2013). La importancia de mantener y operar de la mejor manera
posible esta PTAR, es mantener limpio el lago Zirahuén.

|.1. Antecedentes

Atendiendo a la necesidad de conocer la calidad del agua del lago de Zirahuén
debido a un sobre crecimiento de algas inusual se realiz0 una caracterizacion
fisicoquimica tanto del lago como de su tributario, haciendo énfasis en los metales
pesados de los que ya habia sido sugerida su existencia en un estudio previo donde
definen que Santa Clara del Cobre fue el centro mas grande de procesamiento de
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cobre con ocho refinerias (Gomez-Tagle 2013) continuando en la actualidad la
industria del procesamiento de cobre a pequefia escala. Por lo anterior se hizo
énfasis en la presencia de cobre proveniente de su tributario, el rio Silencio.

En 2013, la CNA (Comision Nacional del Agua) preocupada por el creciente deterioro
del lago Zirahuén, contacta al Instituto Nicolaita de Investigacion en Recursos
Naturales y Ambiente (INIRENA) para que realice un estudio general para determinar
la calidad del agua del rio Silencio, que hace la recoleccion de los drenajes de Santa
Clara del Cobre, Opopeo y Casas Blancas; todas ellas comunidades del municipio de
Salvador Escalante, Michoacan. En el estudio dirigido por el Dr. Alberto Gomez-
Tagle (Zirahuén 2013) ademas de entregarse tablas de resultados de los diferentes
parametros evaluados se agrega ademas una lista de recomendaciones sobre como
se podria mejorar la calidad o prevenir el deterioro del lago Zirahuén. Algunos de los
resultados obtenidos en el estudio del INIRENA, y que son de relevancia para este
trabajo, se describen a continuacion.

[.1.1. Durezay Alcalinidad

Los resultados indican que el lago presenta aguas blandas con predominancia de
magnesio, siendo aguas basicas con resistividad reducida, lo cual permite que el pH
fluctué, alcanzando valores promedio de 8.55 +/- 0.27. Mientras que en el rio Silencio
estos parametros exhiben valores mayores, indicando aguas blandas con
predominancia de calcio, basicas y con baja reserva alcalina. (Gomez-Tagle, 2013)

[.1.2. Nutrimentos

El lago de Zirahuén exhibe elevada carga nutrimental, encabezada por el nitrégeno
(9.33 +/- 8.88) mg/L de N-total, el cual en su mayoria se encuentra formando parte
del material organico. En cuanto al Nitr6geno inorganico se encontré que los nitritos
son la forma mas comun en la columna del agua, seguida del amonio y los nitratos.
Respecto al fosforo, la mayor parte se encuentra disponible en forma soluble en la
columna del agua. El fosfato particulado en estructuras organicas es reducido y
alcanza una concentracion total de (0.404 +/- 0.060) mg/L. (Gomez-Tagle, 2013)

En el rio Silencio el nitrégeno es el nutrimento dominante en el agua, pero exhibe
mayores concentraciones, alcanzando (25.63 +/-10.82) mg/L, siendo el amonio la
forma inorganica dominante, seguida por los nitritos y nitratos. Respecto al fésforo,
se presenta a concentracién total de (1.10 +/-0.94) mg/L. En cuanto a los sulfatos, su
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concentracion es reducida alcanzando (4.21 +/- 0.52) mg/L, siendo su disposicion
relativamente homogénea espacialmente en el vaso lacustre, relacion que fluctia en
los distintos puntos del rio Silencio en donde se registran en promedio (37.12, 39.08)
mg/L de dicho nutrimento. (Gomez-Tagle, 2013)

Los resultados indican que el lago Zirahuén ha incrementado su carga nutrimental. El
sistema evidencia limitacién por fosforo, cuya concentracion se considera elevada.
Se espera que un incremento minimo en P incremente la productividad y por tanto el
potencial de crecimiento de las poblaciones de algas.

I.1.3. Cuantificacion de metales pesados en el agua y sedimentos del lago
Zirahuén y su cuenca vertiente

La presencia de altos niveles de cobre, previamente reportados en nucleos de
sedimentos extraidos de fondo del lago en la zona de Agua Verde asi como la
desembocadura del rio Silencio, a profundidad de 40 centimetros del substrato del
lago, fueron asociados a vertidos del rio Silencio hacia el lago en la década de 1970
(Davies y col., 2004, Lozano y col., 2010). Debido a esto se infiri6 que las actividades
de procesamiento del cobre son de las fuentes potenciales de contaminacion, por lo
gue se planted el muestreo de metales pesados (cadmio, mercurio, plomo y cobre)
desde la cabecera del rio Silencio y hasta el mismo lago.

En el trabajo de Gomez-Tagle (Zirahuén 2013), los resultados de los andlisis fueron
comparados con la Norma Oficial Mexicana NOM-127-SSA1-1994. Ya que de
acuerdo con las entrevistas a los pobladores locales en la comunidad de Copandaro
se utiliza el agua del lago directamente para consumo. Se encontrd, en general, la
presencia de varios metales pesados en concentraciones por debajo de la Norma
Oficial Mexicana “Salud ambiental, agua para uso y consumo humano-limites
permisibles de calidad y tratamientos a que debe someterse el agua para su
potabilizacién (NOM-127-SSA1-1994)". Los limites permisibles de metales se refieren
a su concentracion total en el agua, la cual incluye los suspendidos y los disueltos.
Sin embargo, en algunas estaciones/sitios de muestreo se detectdé que algunos
metales se encuentran ligeramente por arriba de los valores umbrales indicados por
la norma (Tabla 1.1).
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Tabla 1.1. Concentracion de metales en el rio Silencio. (Gémez-Tagle, 2013)

Maximo NOM-127-SSA1-1004 _-iacion/sitio con

Elemento (mg/l) \r'fi]Ol"E s sobre la |C oncentracion (mg/1)
NOM
Minimo Promedio Maximo
Cu 2.0 Ninguno 0.0024 0.0216=0.0312 0.1767
As 0.005 Ninguno 0.002 0.002 =0.00 0.002

Arroyo seccidn
media. Lago,
punto de
deyeccidn del
arroyol y 2, zona
profunda

Cd 0.025 0.0008 0.0036=0.0017 0.0072

Arroyo seccidn
media. Lago, zona
Pb 0.01 profunda 0.0000 0.0135=0.0027 0.0157
deyeccidn del
arroyo

Hg 0.001 Todos los puntos

0.002
= de muestreo

Esta norma se compard con los criterios ecoldgicos para algunos metales pesados en ambientes
acuaticos

Curiosamente, los resultados indican que el cobre no rebasa el limite establecido por
la norma, asi como tampoco el arsénico. Por otro lado, el cadmio rebasa el limite de
la norma ligeramente, y alcanza valores de hasta 0.0072 (mg/L). En la parte media
de la columna de agua de la estacidon Zirahuén-Pueblo 0.0062 mg/L, asi como en los
sedimentos asi como en los sedimentos del rio Silencio en su seccion media (0.0072
mg/L). En cuanto al plomo se encontraron concentraciones reducidas, en las que la
mas alta (0.0143 mg/L) se detectd en el rio Silencio en su seccion media. Dentro del
lago, especificamente en la estacién Zona-Profunda en la parte media de la columna
de agua, se detectdé la mayor concentracion (0.0104 mL/L) de plomo; aunque
ninguno de estos valores rebasa el umbral establecido por la norma (0.05 mg/L),
deben ser tomados en cuenta.

Se recomienda caracterizar las descargas de las poblaciones. Y monitorear
las descargas de la planta de tratamiento en construccién cuando esta entre
en operacion (Gomez Tagle, 2013).

Actualmente hay estudios enfocados a la reduccion de metales con estados de
oxidacion altos, los cuales son altamente toxicos para los humanos. En cuanto a

tratamiento bioldgico, son muchos los microorganismos que pueden llevar a cabo la
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reduccion de metales en sus diferentes valencias, como As, Pb, Cu, Mo, U, Se, Bi,
Te, Va, Mn, Fe, Ag, Au, Hg y Cr. Mediante la reduccion convierten un alto estado de
oxidacion del elemento a un estado de oxidacion menor ejemplo: Hg (I) a Hg (0) o Cr
(VI) a Cr (lll). Los mecanismos de reduccion incluyen reacciones enzimaticas, o
excrecion de un compuesto reductor que convierte abiéticamente el ién de un alto
estado de oxidacion a uno menor. (Remosion de Metales Pesados en Aguas
Residuales, 2004)

En condiciones de laboratorio, el tratamiento se efectia en un bioreactor donde se
realiza el proceso en forma controlada, es decir, se suministran nutrientes, se inocula
con los microorganismos deseados, se dan las condiciones adecuadas de pH y
temperatura.

La Agencia de Proteccion Ambiental de los Estados Unidos de América (EPA, por
sus siglas en inglés) ha establecido que la exposicion a concentraciones de cadmio
de 0.04 mg/L en el agua potable por hasta 10 dias no causan efectos adversos en un
nifo, y que la exposicion de por vida a concentraciones de cadmio de hasta 0.005
mg/L no causa efectos adversos.

El plomo es un compuesto presente en el agua residual en la zona debido al
tratamiento de laqueado en los talleres de cobre mismos que generan sales como
nitrato de plomo y cloruro de plomo

El mercurio es un metal pesado y muy peligroso, debido a su alta solubilidad en agua
en forma de cloruro mercurico (HgClz2), siendo ademas una amenaza para vida
terrestre y marina. Por ello se espera que su presencia empobrezca el crecimiento de
los lodos a nivel planta y a nivel laboratorio, sin importar la cantidad de nutrientes que
se le alimenten o la cantidad de oxigeno en el agua (la cual favorece el desarrollo de
la misma, tema que se abordara mas adelante).

Existen diferentes compuestos que pueden ayudar o repercutir en el desarrollo de
ciertos cuerpos bacterianos tales como los nitratos (NOs3), sulfatos (SOa4), fosfatos
(PO4) que son muy buenos nutrientes para los mismos provocando el crecimiento de
las mismas sin embargo esta la posibilidad en el caso de los metales como se ha
demostrado con el cromo (Cr) que cuando se presenta de forma hexavalente (Cré*)
es mas destructivo para la materia organica y mucho mas reactivo que el cromo
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(Cr3%) que se presenta en un modo mas estable y que inclusive tiene un cierto nivel
de presencia permitido en la salida de las PTAR el cual se indica en la NOM-001-
SEMARNAT-1996 como 1.5 ppm por diay 1 ppm por mes.

Se hizo énfasis a los metales pesados que por su importancia toxicologica pudiesen
ser causantes de la sobreproduccion de algas observada, asi como de los problemas
de salud detectados en la poblacion. EI nimero de casos de Hepatitis B aumento
considerablemente en las comunidades circundantes al lago de Zirahuén, como lo
son Copandaro, Agua verde y Tepamio durante la primera década del siglo XXI,
especificamente entre los afios 2008-2010 (INEGI ,2010), asi como diarrea en la
temporada que el lago presente un decremento en su nivel debido a la falta de lluvia
provocando una mayor concentracion de coliformes fecales. (Gomez-Tagle, 2013)

Se realizaron dos tipos de analisis a cada una de las muestras tanto de agua como
de sedimentos de las distintas estaciones de muestreo. Inicialmente se llevo a cabo
un analisis de absorcion atdmica y posteriormente decidimos utilizar la técnica de
ICP de masas, ya que el primer método no tenia la sensibilidad para registrar
concentraciones muy bajas. (Gémez-Tagle, 2013)

I.1.4. Efecto de los metales sobre los microorganismos
Mercurio

Un efecto comun en el fitoplancton es la inhibicién del crecimiento, normalmente
relacionada con la reduccion de la fotosintesis. Sin embargo, muchos
microorganismos presentan ciertos mecanismos de proteccion bioquimica que

proporcionan al mercurio baja efectividad para afectar el normal desarrollo

bioguimico de la célula. (Gaona, 2004)Estos mecanismos son:

e Bombeado de fluidos, para eliminar el mercurio del interior de la célula.

e Reduccién enzimatica del mercurio oxidado a la menos toxica forma
elemental.

e Anclaje en la superficie de la célula.

e Precipitacion de compuestos inorganicos insolubles (normalmente sulfuros y
oxidos) en la superficie de la célula.

e FEtc.
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Plomo

En las guias de calidad de agua Canadiense (CCREM, 1987), los niveles de
plomo de 100 mg Pb/l para suelos &cidos y de 200 mg Pb/l para suelos
agricolas neutros y alcalinos son considerados como niveles seguros.
Ademas se ha comprobado que el plomo no se absorbe facilmente por algas,
plantas y microorganismos por lo que generalmente se deposita en el fondo
con el tiempo sin embargo los primeros 10 cm de suelo son considerados
como mas nutridos en este metal. (CRITERIOS DE CALIDAD DE SUELOS Y
DE AGUAS O EFLUENTES TRATADOS, s.f))

Cobre

Diversos investigadores han demostrado, utilizando los criterios exigidos por
la EPA (Environmental Protection Agency), que superficies de cobre o sus
aleaciones son capaces de eliminar en horas 99,9% de bacterias patdgenas y
algunas entero-bacterias. Similarmente, bajo las condiciones establecidas por
la EPA, se ha demostrado la efectividad del cobre en la eliminacién de
bacterias patégenas a temperatura ambiente. (Prado, 2012) Ademas cabe
notar que la forma bactericida del cobre es natural, principalmente en estado
metalico, y como cloruros y nitratos se puede ver reducido su efecto.

Cadmio

El cadmio es el metal pesado toxico mas conocido que existe. Sus efectos se
pueden resumir en que desnaturaliza las proteinas, interactla con el calcio y
el zinc en el metabolismo y produce dafios en la membrana celular. (Castro,
2004).
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[.2. Justificacion

Uno de los principales retos de los Ingenieros Quimicos es contribuir al mejor
aprovechamiento de los recursos naturales, y sobre todo hacer conciencia y trabajar
arduamente con los no renovables. El agua en su momento era un recurso al que no
se le daba mucha importancia, sin embargo con el paso del tiempo y el crecimiento
poblacional su cuidado, reuso y proteccion se han vuelto prioritarios.

Entre los factores principales a cuidar estan la presencia de lodos activados y el
mantenerlos sanos para que puedan degradar la materia organica, y por ende
mejorar la calidad del agua para que pueda ser descargada causando el menor
impacto ambiental posible. Debido a esto este tema en particular presenta bastante
relevancia desde un punto de vista sustentable, social e incluso econémico, ya que
se cuenta con apoyo de la CONAGUA para las PTAR que cumplen a cabalidad los
lineamientos planteados en la NOM-001-SEMARNAT-1996.

Asi, la justificacion del presente proyecto se basa en la necesidad de conocer el
efecto de los metales pesados presentes en las aguas residuales provenientes del
rio Silencio, sobre los microorganismos presentes en los lodos activados que realizan
el tratamiento aerobio de estas aguas, al estar presentes en los tanques de
tratamiento de la PTAR del municipio Salvador Escalante, a fin de garantizar que las
descargas de esta PTAR al lago Zirahuén cumplan con lo establecido en la NOM-
001-SEMARNAT-1996, y causen el menor impacto ambiental posible al lago.

|.3. Planteamiento del Problema

En base al trabajo realizado por Gomez Tagle (2013) en el rio Silencio, donde se
sefala que cadmio, plomo y mercurio se encuentran a concentraciones superiores a
las permitidas en la NOM-001-SEMARNAT-1996, y no asi el cobre, se requiere
conocer el efecto de la concentracion encontrada sobre la biomasa que conforma los
lodos activados de la PTAR del municipio Salvador Escalante. Esto permitira
establecer valores a los que no se perjudique el desarrollo de los microorganismos, y
con esto a la eficiencia en la degradacion de la materia organica en el agua residual.
Para ello se requiere realizar un disefilo experimental y evaluar, puntualmente, el
efecto de cada uno de los metales a diferentes concentraciones, en medios acuosos
similares a las aguas residuales que llegan a la PTAR en estudio.

18




Introduccion

|.4. Hipotesis

Si se conocen las concentraciones maximas de metales pesados, tales como
mercurio, plomo y cadmio, a las que crecimiento de los microorganismos presentes
en lodos activados de tratamiento aerobio de aguas residuales de la PTAR del
municipio Salvador Escalante se mantenga a niveles adecuados para garantizar que
las descargas acuosas cumpliran con la NOM-001-SEMARNAT-1996, entonces se
pueden proponer regiones de operacion reguladas mediante adicion de nutrientes o
dilucién/concentracion de las aguas residuales provenientes del rio Silencio, en las
cuales la planta tratadora cumplira con sus objetivos de limpieza y calidad de
descarga de sus efluentes; garantizando con ello provocar el menor impacto
ambiental posible al lago Zirahuén que recibira la descarga.

1.5. Objetivos

[.5.1. Objetivo General

Determinar regiones de operaciéon de la PTAR del municipio Salvador Escalante
reguladas mediante adicion de nutrientes o dilucion/concentracién de las aguas
residuales provenientes del rio Silencio, que contienen mercurio, plomo y cadmio, en
las que se garantice que las descargas acuosas al lago Zirahuén cumpliran con la
NOM-001-SEMARNAT-1996.

[.5.2. Objetivos Especificos

e Evaluar el efecto de la presencia de algunos metales en el agua residual sobre
los lodos activados de tratamiento aerobio de aguas residuales presentes en la
PTAR del municipio Salvador Escalante.

e Evaluar la influencia de cambios en la composicion del medio acuoso sobre
limpieza y calidad de descarga de los efluentes, en presencia de metales
pesados tales como mercurio, plomo y cadmio.

e Definir regiones de operacion, reguladas mediante adiciébn de nutrientes o
dilucion/concentracion de las aguas residuales, en las cuales la planta tratadora
cumplira con sus objetivos de limpieza y calidad de descarga de sus efluentes.
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II. Marco Teodrico

II.1. Constituyentes del agua residual

Los constituyentes de interés en el tratamiento de aguas residuales pueden ser
clasificados como fisicos, quimicos y biologicos (Tabla 2.1). Entre ellos, los sélidos
suspendidos, los compuestos organicos biodegradables y los organismos patdogenos
son de mayor importancia, y por ello la mayoria de las instalaciones de manejo de

aguas residuales son disefiadas para su remocion. Aunque los otros constituyentes
sean también de interés, la necesidad de su remocion debe ser estudiada caso por
caso. (Tchobanoglous, 2000)

Tabla 2.1. Constituyentes de interés en el tratamiento de aguas residuales.

Constituyentes

Razones de Interés

Solidos
suspendidos

Formacion de depdsitos de lodos y condiciones anaerobias.

totales
Compuestos . i
. Agotamiento del oxigeno en fuentes naturales y desarrollo de

organicos - -

. condiciones sépticas.
biodegradables
Constituyentes Constituyentes inorganicos adicionados por el uso.
inorganicos Aplicaciones en el reciclaje y en la reutilizacion de aguas
disueltos residuales.

Metales pesados

Constituyentes metélicos adicionados por el uso. Muchos
metales se clasifican en pululantes de prioridad.

Crecimiento excesivo de la vida acuatica indeseable,

Nutrientes L, ., .
eutrofizacion, concentracion de nitratos en agua de consumo.
Patogenos Transmision de enfermedades.
Pululantes Sospechosos de ser cancerigenos, mutagénicos, teratogénicos
L. o de toxicidad aguda alta. Muchos pululantes prioritarios son
organicos _ i i )
. resistentes a los métodos de tratamiento convencionales
prioritarios

(conocidos como compuestos organicos refractarios).
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[1.2. Métodos de analisis

Los métodos cuantitativos de analisis son gravimétricos, volumétricos o fisico-
quimicos; en los métodos fisico-quimicos se miden propiedades diferentes a la masa
o el volumen. Los métodos instrumentales como turbidimetria, colorimetria,
potenciometria, polarografia, espectrometria de absorcion, espectroscopia y
radiacion nuclear son analisis fisico-quimicos representativos. En lo que concierne a
los diferentes analisis pueden encontrarse mayores informes en (APHA-AWWA-
WPCF, 1980) la cual es la referencia aceptada para la realizacién de andlisis tanto
de agua potable como de agua residual.

[1.3. Caracteristicas fisicas

Las principales caracteristicas fisicas de un agua residual, son contenido de sélidos,
distribucién de particulas por tamafio, turbiedad, color, transmitancia/absorbancia,
olor, temperatura, densidad y conductividad. (Tchobanoglous, 2000)

[1.3.1. Contenido de sélidos

El agua residual contiene materiales sélidos que varian desde hilachas hasta
materiales coloidales. En la caracterizacion de las aguas residuales, los materiales
gruesos son removidos generalmente antes de analizar sélidos presentes en la
muestra. La clasificacién de los diferentes tipos de sélidos identificados se muestra
en la (Tabla 2.2). (Tchobanoglous, 2000)

Se presume que los soélidos volétiles representan a la materia organica, a pesar de
que parte de la materia organica no se incinere, y de que algunos compuestos
inorganicos se descompongan a temperaturas altas. De manera que tanto los ST
como los SST poseen fracciones de solidos fijos y sélidos volatiles, y en forma similar
gue los sodlidos disueltos totales (SDT) también estan compuestos por sélidos fijos y
volatiles. La prueba estandarizada para determinar los soélidos sedimentables
consiste en colocar una muestra de agua residual en un cono Imhoff de 1L (Figura
2.1) y anotar el volumen de solidos en mililitros que sedimenta después de un
periodo de tiempo especifico (60 min). Generalmente, cerca del 60% del total de los
sélidos suspendidos en aguas residuales municipales son sedimentables. (Técnica
para la medicion de sdélidos sedimentables, 2013)
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Tabla 2.2. Definiciones para soélidos encontrados en aguas residuales.

Prueba

Descripcion

Solidos totales
(ST)

Residuo remanente después que la muestra ha sido evaporada
y secada a (104 + 1)° C.

Saolidos volatiles
totales (SVT)

Solidos que pueden ser volatilizados e incinerados cuando los
ST con calcinados (500 £ 50)° C.

Sdlidos fijos
totales (SFT)

Residuo que permanece después de incinerar los ST a (500 +
50)° C.

Solidos
suspendidos
totales (SST)

Fraccion de ST retenidos sobre un filtro con tamafio de poro
especifico, medido después que ha sido secado a temperatura
especifica. El filtro mas usado para la determinacién de SST es
el filtro Whatman de la fibra de vidrio, cuyo tamafio nominal de
poros aproximadamente 1.58 ym.

Solidos
suspendidos
volatiles (SSV)

Estos solidos pueden ser volatilizados e incinerados cuando los
SST son calcinados (500 £ 50)° C.

Solidos
suspendidos
fijos (SSF)

Residuo remanente después de calcinar los SST (500 + 50)° C.

Soélidos
disueltos totales
(SDT)

Sdlidos que pasan a través del filtro y luego son evaporados y
secados a temperatura especifica. La medida de SDT
comprende coloides y sélidos disueltos. El tamafio de los
coloides varia de 0.001 ym a 1 uym.

Solidos
disueltos
volatiles (SDV)

Solidos que pueden ser volatilizados e incinerados cuando los
SDT son calcinados (500 + 50)° C.

Solidos
disueltos fijos
(SDF)

Residuo remanente después de calcinar los SDT (500 + 50)° C.

Sélidos
sedimentables
(SS)

Solidos suspendidos, expresados como mililitros por litros, que
se sedimentaran por fuera de la suspension dentro de un
periodo especifico de tiempo.
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L W Y
= r2

—

Figura 2.1. Representacion modelo y uso de un cono tipo Imhoff para determinar SS.

Aunque los resultados de la prueba de SST son usados comUnmente como una
medida de desempefio y con propdésito de control de las unidades de tratamiento, es
importante notar que la prueba por si misma no tiene importancia significativa. Las
principales razones que indican porque esta prueba carece de bases son:

1. Los valores medidos de SST dependen del tipo de filtro usado en la
determinacion. Mayor cantidad de SST se medira si el tamafio de poro del filtro
€s menor.

2. Dependiendo del tamafio de muestra usada en la determinacién del SST, los
sélidos suspendidos que han sido interceptados por el filtro pueden también
servir como medio filtrante, como ocurre cuando se utliza el método de
autofiltracion. La autofiltracidbn causa un incremento evidente en el valor de la
medida de SST con respecto al valor actual.

3. SST es un parametro agrupado, ya que se desconoce el numero y la distribucion
de tamafos de particulas que componen el valor de la medida.

[1.3.2. Color

El color en las aguas residuales es causado por sélidos suspendidos (color
aparente), material coloidal y sustancias en solucién (color verdadero). El color
verdadero se obtiene sobre una muestra filtrada; dado que esta medida depende del
tamafio de poro del filtro, se debe especificar el tipo de filtro usado y el tamafio de
poro. El color de una muestra de agua residual se determina comparando el color de
la muestra y el color producido por soluciones a diferente concentracion de
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cloroplatinato de potasio (Kz2PtCls). Una unidad de color corresponde al color
generado por 1.0 ppm de platino; la prueba del color es mas utilizada para el agua
potable y para consumo humano segun lo establecido en la NOM-127-SSA-1994.

Las fuentes de color en aguas residuales incluyen la infiltracion y aportes de
conexiones erradas en sistemas de recoleccion, descargas industriales y la
descomposicion de compuestos organicos. Dependiendo de la época del afio, los
aportes por infiltracion y conexiones erradas en sistemas de recoleccién podran
contener diferentes sustancias hdmicas, por ejemplo, taninos, &cidos hdmicos y
humatos, provenientes de la descomposicion de la lignina encontrada en cortezas,
maderas, y otros materiales organicos de las plantas, las sustancias humicas
generalmente imparten color amarillo al agua. Las descargas industriales pueden
contener tintes organicos, asi como compuestos metalicos, los cuales imprimen gran
variedad de colores a las aguas residuales. (Tchobanoglous, 2000)

En forma cualitativa, el color puede ser usado para estimar la condicion general del
agua residual:

e Si el color es café claro, el agua lleva aproximadamente 6 horas de haber sido
descargada.

e Si el color es gris claro, los residuos que han sufrido algin grado de
descomposicion, o las aguas han permanecido poco tiempo en los sistemas de
recoleccion.

e Si el color es gris obscuro 0 negro, se trata en general de aguas sépticas, que
han sufrido fuerte descomposicién bacteriana bajo condiciones anaerobias. El
oscurecimiento de las aguas residuales se da con frecuencia debido a la
formacion de varios sulfuros, en particular el sulfuro ferroso (FeS). La formacion
de sulfuros ocurre cuando el &cido sulfhidrico, producido a partir de la reduccion
de sulfato bajo condiciones anaerobias, se combina con metales divalentes que
pueden estar presentes en las aguas residuales, comunmente el hierro.

[1.3.3. Olor

La determinacion del olor es cada vez mas importante, a consecuencia de que el
publico se ha interesado mas por la calidad del agua tratada. El olor de un agua
residual fresca es en general inofensivo, pero una variedad de compuestos mal
olientes son liberados cuando se produce degradacion biolégica bajo condiciones
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anaerobias en aguas residuales. El principal compuesto de olor indeseable es el
sulfuro de hidrogeno (H2S) que genera un olor a huevo podrido; otros compuestos
como el indol, eskatol y mercaptanos, formados bajo condiciones anaerobias,
pueden causar olores mucho més ofensivos. La concentracion umbral de produccion
de olores en aguas residuales es el parametro de andlisis (Tabla 2.3).
(Tchobanoglous, 2000)

Tabla 2.3. Umbral de olor de compuestos asociados con aguas residuales crudas.

Peso molecular Umbral de olor Olor
Compuesto .
(Da) (ppm volumen) caracteristico
Amoniaco 17 46.8 Amoniacal
Cloro 71 0314 | -
Crotilmercaptano 90 0.000029 Zorrillo
L Vegetales
Dimetilsulfuro 62 0.0001
descompuestos
Difenilsulfuro 186 0.0047 | e
Etilmercaptano 62 0.00019 Col descompuesta
Sulfuro de ,
o 34 0.00047 Huevo podrido
hidrogeno
Indol 117 0.0001 | e
Metilamina 31 21.0 | e
Metilmercaptano 48 0.0021 Col descompuesta
Eskatol 132 0.019 Materia fecal
Di6xido de azufre 64. 0.009 | e
Tiocresol 124 0.000062 Rancio

11.3.4. Temperatura

La temperatura del agua residual es por lo general mayor que la temperatura del
agua para abastecimiento, como consecuencia de la incorporacion de agua caliente
doméstica e industrial. La medicion de la temperatura es importante ya que muchos
de los sistemas de tratamiento de aguas residuales incluyen procesos bioldgicos que
dependen de la temperatura. La temperatura de un agua residual varia de estacién
en estacion, y también de la posiciébn geografica. En regiones frias la temperatura
varia de 7° C a 18° C, en regiones calidas la variacion es de 13° C a 30° C.
(Tchobanoglous, 2000)
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Un incremento en temperatura puede causar cambios en las especies de peces que
existan en un cuerpo de agua receptor. Las instalaciones industriales que usen
fuentes de agua superficial para los sistemas de enfriamiento tienen particular interés
en la temperatura del agua captada. Ademas, el oxigeno es menos soluble en agua
caliente que en fria. El aumento en la velocidad de las reacciones bioquimicas, como
consecuencia del aumento de la temperatura de las aguas superficiales, puede
ocasionar una drastica disminucion en la concentracion del oxigeno disuelto durante
los meses de verano.

La temperatura Optima para el desarrollo de la actividad bacteriana esta en el
intervalo de 25° C a 35° C. Los procesos de digestion aerobia y nitrificacion se
detienen cuando la temperatura alcanza valores del orden de 50° C. Cuando la
temperatura se acerca a los 15° C, las bacterias productoras de metano cesan su
actividad y alrededor de 5° C las bacterias autotréficas nitrificantes dejan de actuar.
Cuando la temperatura es 2° C, se alcanza incluso la inactivacion de bacterias
quimioheterotréficas que actian sobre materia organica carbonacea.
(Tchobanoglous, 2000)

[1.3.5. Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica (CE) es la medida de la capacidad de una solucion para
conducir la corriente eléctrica. Como la corriente eléctrica es transportada por iones
en solucién, el aumento en la concentracion de iones provoca el aumento de la
conductividad. Por tanto, el valor de medida de la CE es usado como un parametro
sustituto de la concentracion de solidos disueltos totales (SDT). En la actualidad, el
parametro mas importante para determinar la posibilidad de uso de un agua para
riego agricola es la CE; es asi como la salinidad de determinada agua residual
tratada que se pretende utilizar para riego se establece mediante la medicion de su
CE. La relacion entre los SDT y la CE se expresa mediante la ecuacion (2.1), la cual
no es aplicable a aguas residuales crudas o a aguas residuales industriales de alta
carga. (Tchobanoglous, 2000)

TDS (%) ~ CE (g) x(550 — 700) 2.1)
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II.4. Constituyentes quimicos inorganicos

Los constituyentes quimicos de las aguas residuales son con frecuencia clasificados
en inorganicos y organicos. Los inorganicos incluyen:

e Elementos individuales como el calcio (Ca%), cloruros (CI), hierro (Fe®), cromo
(Cr% y zinc (zZn°).

e Una amplia variedad de compuestos como nitratos (NO3z’) y sulfatos (SO4%). Los
constituyentes inorganicos agregados comprenden un numero de compuestos
que no pueden ser distinguidos en forma separada; de gran interés en
reutilizacion y vertimiento de aguas residuales.

Los constituyentes quimicos inorganicos de gran interés comprenden nutrientes,
constituyentes no metalicos, metales y gases. Entre los nutrientes inorganicos estan
el amoniaco libre, nitrégeno organico (determinado como amoniaco por digestion de
la muestra), nitritos, nitratos, fosforo organico e inorganico. El nitrégeno y el fosforo
son de gran importancia, ya que han sido identificados como los principales
nutrientes causantes del crecimiento indeseable de plantas acuaticas. Otras pruebas,
como pH, alcalinidad, cloruros y sulfatos son realizadas para estimar la capacidad de
reutilizacion de aguas residuales tratadas, y también como pruebas para el control de
procesos de tratamiento. Las pruebas para metales y para otros constituyentes son
usadas para estimar la capacidad de digestiéon de biosoélidos, y el compostaje de
lodos en aplicaciones sobre el suelo. (Tchobanoglous, 2000)

1.4.1. pH

Debido a que la concentracion de las especies quimicas del nitrégeno y el fosforo
dependen de la concentracién del ion hidrégeno en solucion, el pH es considerado
una de las caracteristicas mas importantes. El intervalo adecuado de pH para la
existencia de la mayor parte de la vida bioldgica es relativamente estrecho, en
general entre 5 y 8. Las aguas con pH diferente a este son de dificil tratamiento
bioldgico. Si el pH del agua residual no es regulado antes de ser vertida, el pH de la
fuente receptora puede ser alterado; es por eso que la NOM-001-SEMARNAT-1996
establece un intervalo especifico de pH para la descarga de aguas residuales a
bienes nacionales. (Limites maximos permisibles en la descarga de contaminantes)
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[1.4.2. Nitrégeno

Dado que es uno de los elementos esenciales para el crecimiento biologico, sus
compuestos reciben el nombre de nutrientes o bioestimulantes. Cantidades tazas de
otros elementos, como el hierro, también son necesarios para el crecimiento
biolégico, pero el nitrégeno y el fosforo son en la mayoria de los casos los nutrientes
mas importantes. Debido a que el nitrdgeno es esencial para la sintesis de proteinas,
se necesitan datos sobre la presencia de este nutriente a la hora de evaluar la
tratabilidad del agua residual mediante procesos biolégicos. En casos en que la
concentracion del nitrégeno sea insuficiente sera necesario adicionarlo para lograr
qgue el agua residual sea tratable. El contenido total de nitrégeno esta determinado
por el nitrgeno amoniacal, nitritos, nitratos y nitrdgeno organico.

En aguas residuales con contenidos bajos de solidos suspendidos, el nitrdgeno
amoniacal puede medirse por métodos colorimétricos al adicionarse el reactivo de
Nessler, y posteriormente observarse la intensidad del color amarillo impartido a la
solucién por el coloide formado.

El nitrégeno en forma de nitritos, determinado por métodos colorimétricos, es
bastante inestable, y facilmente oxidado a la forma de nitrato. Es un indicador de
contaminacion previa al proceso de estabilizacion, y rara vez su concentracion
excede 1 mg/L en agua residual o 0.1 mg/L en agua superficial o subterranea. A
pesar de estar presentes en concentraciones tan bajas, los nitritos son de gran
importancia en estudios de aguas residuales porque son altamente téxicos para
muchos peces y varias especies acuaticas. Los nitritos presentes en aguas
residuales tratadas son oxidados por adicién de cloro, lo cual genera un aumento en
la demanda de cloro y en los costos de desinfeccién. (APHA-AWWA-WPCF, 1980)

El nitrdgeno en forma de nitrato, la especie quimica del nitrégeno mas oxidado que
se encuentra en aguas residuales, se determina comuUnmente por métodos
colorimétricos. Cuando un efluente secundario deba ser recuperado para la carga de
acuiferos, la concentracion de nitratos es importante. Debido a las normas que ha
fijado la EPA, la concentracion de nitratos en agua para consumo no debe de superar
45 mg/L como NOs. Los nitratos pueden reducirse a nitritos en el estbmago de los
nifios y, de esta forma, unirse a la hemoglobina ocasionando una reduccion en la
transferencia de oxigeno a nivel celular que se manifiesta en el color azulado en la
piel, condicion denominada “sindrome del bebé azul”’, o en términos médicos meta-
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hemoglobinemia. La concentracion de nitratos en aguas residuales tratadas puede
variar de 2 ppm a 30 ppm como N, dependiendo del grado de nitrificacion. (APHA-
AWWA-WPCF, 1980)

El nitrégeno organico total se determina por el método de Kjeldahl, en el cual una
muestra acuosa es primero hervida para eliminar el amoniaco y posteriormente se
realiza una digestion por ebullicion en acido sulfurico. (APHA-AWWA-WPCF, 1980)

11.4.3. Cloruros

La concentracion de cloruros en aguas residuales es un parametro importante
relacionado con su reutilizacion. Los cloruros en aguas naturales provienen de
lixiviados de rocas y de suelos con las que ellas hacen contacto. En areas costeras,
las concentraciones de cloruros pueden provenir de la intrusién de las aguas salinas
y salobres. Otras fuentes potenciales de cloruros son las descargas de aguas
residuales domésticas, industriales y agricolas en aguas superficiales. En las aguas
residuales, los cloruros son afiadidos como consecuencia de su uso. Por ejemplo, las
heces humanas aportan aproximadamente 6 g de cloruros/persona/dia. Debido a que
los métodos de tratamiento convencionales no eliminan cloruros en cantidades
significantes, concentraciones superiores a las nominales pueden tomarse como un
indicio de que la fuente de agua esta siendo usada para el vertido de aguas
residuales. (Tchobanoglous, 2000)

11.4.4. Metales

Los metales de interés en el tratamiento, reutilizacion, y vertimiento de efluentes y
lodos tratados se resumen en la Tabla 2.4. Todos los organismos vivos requieren
para su adecuado crecimiento elementos como hierro, cromo, cobre y zinc en
cantidades macro y micro; sin embargo, estos elementos pueden llegar a ser tdxicos
cuando se representa en cantidades mas elevadas. Cuanto mas se utilicen las aguas
residuales tratadas para riego agricola y de zonas verdes, se debe determinar el
contenido de diversos metales para estimar posibles efectos adversos. (Remosion de
Metales Pesados en Aguas Residuales, 2004)
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Tabla 2.4. Metales de importancia en el manejo de aguas residuales.

(Tchobanoglous, 2000)

Concentracion umbral | Usado para determinar

Metal de efecto inhibitorio en | si el lodo es apropiado

organismos para su aplicacion en

heterotroficos, ppm suelos

Arsénico 0.05 Si
Cadmio 1.0 Si
Calcio -- No
Cromo 10 No
Cobalto -- No
Cobre 1.0 Si
Hierro -- No
Plomo 0.1 Si
Magnesio -- No
Manganeso -- No
Mercurio 0.1 Si
Molibdeno -- Si
Niquel 1.0 Si
Potasio -- No
Selenio -- No
Sodio -- No
Tungsteno - No
Vanadio -- No
zZinc 1.0 Si

En lugares donde los lodos estabilizados se degradan por compostaje sobre suelos
agricolas, es conveniente determinar contenido de arsénico, cadmio, cobre, plomo,
mercurio, molibdeno, niquel, selenio y zinc. La determinacion de metales se puede
realizar por absorcion atomica, plasma acoplado por induccion, o colorimétricamente.
Los metales se clasifican por (APHA-AWWA-WPCF, 1980) en cuatro categorias:

1. Metales disueltos: aquellos presentes en muestras no acidificadas, que pasan a
través de un filtro de membrana de 0.45 pym.
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2. Metales suspendidos: aquellos presentes en muestras sin acidificar, que son
retenidas en un filtro de membrana de 0.45 pm.

3. Metales totales: corresponden a la suma de los metales disueltos y los metales
suspendidos; también se pueden estimar como la concentracion de metales
determinados en una muestra sin filtrar, después de su digestion acida.

4. Metales extractables en acido: son aquellos que permanecen en solucién
después de que una muestra sin filtrar se trata con un acido mineral diluido en
caliente.

II.5. Otros constituyentes inorganicos no metalicos

Ademas de los constituyentes descritos anteriormente, otros constituyentes
inorganicos no metalicos como boro, cloro y silice son importantes en tratamiento,
reciclaje, y vertimiento de aguas residuales. (Tchobanoglous, 2000)

11.5.1. Gases

La determinacion de gases disueltos tales como amoniaco, diéxido de carbono,
sulfuro de hidrégeno, metano y oxigeno, se realiza para ayudar en la operacion de
sistemas de tratamiento de aguas residuales. Las mediciones de oxigeno disuelto y
amoniaco se realizan para controlar y monitorear los procesos de tratamiento
bioldgico aerobios. La presencia de sulfuro de hidrogeno se determina no solo por
ser un gas toxico y de mal olor, sino porque su formacién puede causar corrosion en
alcantarillados de concreto. Las mediciones de metano, diéxido de carbono y
amoniaco se realizan junto con la operacion de digestores anaerobios.

II.6. Fases del proceso de transferencia de oxigeno

La explicacion mas simple del mecanismo de transferencia de gases a liquidos, es la
dada por la teoria de la doble pelicula. De acuerdo con esta teoria, en la interfase
gas-liquido existen dos peliculas estancadas, correspondientes a cada una de las
capas limite, una liquida y otra gaseosa. Ambas peliculas proporcionan resistencia al
paso de las moléculas de gas de la fase gaseosa a la liquida, o de la liquida a la
gaseosa; para gases altamente solubles en la fase liquida (p. ej. SOz en agua), la
mayor resistencia es la ofrecida por la pelicula gaseosa, mientras que para gases de
baja solubilidad en fase liquida (p. €j., oxigeno en agua residual), que es el caso a
considerar, la mayor resistencia esta en la pelicula liquida. Para gases de solubilidad

31




Marco Teodrico

intermedia, ambas peliculas pueden ofrecer una resistencia significativa. (Ramalho,
1983)

El proceso de transferencia de oxigeno de la fase gaseosa a la liquida se realiza en
dos pasos:

Paso 1. Saturacion de la interfase liquida entre las dos fases: ya que la
resistencia de la pelicula gaseosa es despreciable, la transferencia de oxigeno
tendra lugar hasta que la interfase se encuentre cerca de la concentracion de
saturacion.

Paso 2. Paso de las moléculas de oxigeno de la interfase liquida a la
masa de liquido: Como el gradiente potencial de transferencia de oxigeno es
alto en la pelicula liquida, se dara la difusion del oxigeno hacia la masa (bulk)
de fase liquida.

Cuando en el sistema no hay turbulencia (Re < 2,300), la resistencia a la difusién es
muy alta en la pelicula liquida. En régimenes de flujo de transicion (2,300 < Re <
10,000), la difusividad de oxigeno aumenta, pudiendo ser la resistencia de la pelicula
liquida la que gobierne el proceso. En sistemas turbulentos (Re > 10,000), se rompe
la pelicula de liquido y la transferencia de oxigeno se controla por el «factor de
renovacion superficial», que es la frecuencia con la cual gotas de liquido
provenientes del bulk reemplazan al liquido en la interfase, acelerando el proceso de
transferencia de oxigeno. (Ramalho, 1983)

[1.6.1. Requerimiento de oxigeno

Los microorganismos también se pueden clasificar metabolicamente por su habilidad
para crecer en la presencia o ausencia de oxigeno molecular, como aerobios o
anaerobios respectivamente. Aquellos que pueden sobrevivir en ambas condiciones
son llamados “facultativos”. (Definiciones Técnicas)

II.7. Caracteristicas quimicas de compuestos organicos

agregados

La materia organica en aguas residuales se constituye basicamente de proteinas (40
a 60%), carbohidratos (25% a 50%), y grasas y aceites (8% a 12%). La urea, el
mayor constituyente de la orina, es otro componente organico importante en aguas
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residuales frescas; dada su rapida descomposicion no es usual encontrarla en otro
tipo de aguas. Ademas de proteinas, carbohidratos, grasas y aceites, las aguas
residuales contienen pequefias cantidades de un gran numero de moléculas
organicas sintéticas. Para determinar el contenido de materia organica en aguas
residuales, se han desarrollado diferentes técnicas de andlisis. (Tchobanoglous,
2000)

[1.7.1. Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

Se basa en la oxidacion quimica de materia organica e inorganica, presente en las
muestras de agua, utilizando dicromato de potasio en acido sulfurico, a ebullicion
(digestion). La cantidad de materia oxidable se mide como oxigeno equivalente y es
proporcional al oxigeno consumido.

Volumenes pequefios (2 ml) de muestras de aguas son pipeteados dentro de tubos
de ensaye con rosca especiales que contienen reactivos premedidos (APHA-AWWA.-
WPCF, 1980), incluyendo catalizadores y compensadores de la interferencia de los
cloruros. Los tubos son incubados hasta que la digestion es completa y entonces
enfriados. La medicion de DQO es realizado con un espectrofotdmetro DR 5000
HACH a una longitud de onda de 600 nm.

[1.7.2. Grasas y aceites

La expresion “grasas y aceites” es muy usada para referirse a aceites, grasas, ceras
y otros constituyentes similares encontrados en aguas residuales. El contenido de
grasas y aceites en aguas residuales se determina por extraccion de la muestra de
residuos con trifluorocloroetano, solvente en el cual las grasas y aceites son solubles.
Otras sustancias pueden ser extraidas por este método, como algunos derivados del
petréleo, aceites lubricantes, etc. En términos quimicos, las grasas y aceites de
origen vegetal o animal son similares, pues basicamente son ésteres de acidos
grasos, alcohol y glicerol. De estos triglicéridos, aquellos que se encuentran en
estado liquido a temperatura ambiente se denominan aceites y los que permanecen
en estado solido se denominan grasas. (Tchobanoglous, 2000)

Debido a sus propiedades, la presencia de grasas y aceites en aguas residuales
puede causar problemas en tanques sépticos, en sistemas de recoleccion, y en
tratamiento de aguas residuales. La formacion de natas sobre la superficie de
tanques sépticos debe ser removida periddicamente; de no ser asi, el espacio
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comprendido entre la superficie y la zona de lodos se ve reducido, provocando el
arrastre de solidos al segundo compartimiento o a los sistemas de vertimiento como
campos de infiltracion, ocasionando colmatacion prematura. En sistemas de
tratamiento con tanques sépticos que emplean filtros de arena para mejorar la
calidad del efluente, la descarga de grasas y aceites es en particular desagradable
por su acumulacion en la superficie del filtro; ademas, el material acumulado dentro
del filtro limita la transferencia de oxigeno y puede causar, finalmente, falla del filtro.

Si las grasas y aceites no se remueven en los procesos de pretratamiento de aguas
residuales, tenderian a acumularse posteriormente en los procesos corriente abajo.
Si las grasas no se remueven antes de descargar las aguas residuales tratadas,
pueden interferir con la vida en la superficie de las fuentes receptoras, y pueden
crear peliculas desagradables a la vista.

[1.7.3. Tensoactivos

Los agentes tensoactivos o de actividad superficial son moléculas organicas de peso
molecular elevado, que se componen de un grupo fuertemente hidrofébico y otro
fuertemente hidrofilico. Su presencia en las aguas residuales proviene de la
descarga de detergentes domeésticos, lavanderias industriales y otras operaciones de
limpieza. Los tensoactivos tienden a acumularse en la interfase aire-agua y pueden
causar la aparicion de espumas en las plantas de tratamiento de aguas residuales y
en la superficie de los cuerpos receptores del agua residual tratada. Durante el
proceso de aireacion del agua residual, los tensoactivos se acumulan en la superficie
de las burbujas de aire creando una espuma muy estable. La determinacion de
elementos tensoactivos se realiza por el andlisis de cambio de color de una muestra
estandar de azul de metileno, por lo que los tensoactivos también son llamados
sustancias activas al azul de metileno (SAAM). (Tchobanoglous, 2000)

[1.7.4. Requerimientos ambientales

Las condiciones ambientales de temperatura y pH ejercen un efecto importante sobre
la supervivencia y el crecimiento de una amplia variedad de microorganismos (Tabla
2.5). En general, las mejores condiciones de crecimiento ocurren dentro de un
intervalo estrecho de pH y temperatura, sin embargo existen bacterias pueden
sobrevivir en intervalos mas amplios. (Tchobanoglous, 2000)
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Tabla2.5. Descripcion de microorganismos presentes en aguas naturales y

residuales (Tchobanoglous, 2000).

Organismo

Descripcion

Bacterias

Son organismos procariéticos (sin nucleo celular definido),
unicelulares, al interior de la célula contienen una suspension
coloidal de proteinas, carbohidratos y otros compuestos organicos
complejos, llamada citoplasma. La region citoplasmatica contiene
acido ribonucleico (ARN), cuya funcion principal es la sintesis de
proteinas. Dentro del citoplasma también se encuentra la regién
nucleolar que es rica en acido desoxirribonucleico (ADN), el cual
contiene la informacion genética necesaria para la reproduccion.

Hongos

Son organismos eucarioticos (con nucleo celular definido),
multicelulares, fotosintéticos o no, y heterotréficos. Los hongos
son aerobios estrictos y se reproducen de forma sexual o asexual,
por fusion binaria, gemacion, o por formacién de esporas. La
capacidad de sobrevivir bajo limitaciones de nitrégeno y pH bajo,
junto con su capacidad de degradar celulosa, hacen de los
hongos un grupo muy importante a la hora de compostar lodos.

Protozoos

Son microorganismos moviles, con estructura eucariota, Yy
generalmente unicelulares. La mayoria de los protozoos son
aerobios heteroétrofos, algunos anaerobios aerotolerantes y un
grupo reducido son anaerobios.

Rotiferos

Son animales eucaridticos aerobios, heterotroficos, vy
multicelulares. Estos son muy efectivos en el consumo de
bacterias floculadas y dispersas, y algunas particulas de materia
organica.

Algas

Son organismos eucarioticos, unicelulares o multicelulares. Son
importantes en los procesos de tratamiento biolégico de aguas
residuales con lagunas de estabilizacién, en donde su habilidad
de producir oxigeno por fotosintesis es vital para el ambiente
ecoldgico del agua.

Virus

Estan compuestos de un acido nucleico (ADN o ARN), ubicado en
su centro y rodeado por una capa externa de proteina llamada
capsid. Los virus son parasitos intracelulares obligados que se
multiplican dentro de una célula huésped.
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11.8. Disefio de Experimentos

En el presente proyecto se desarrollé un disefio de experimentos 2k (Montgomery, 2004) " apy
el cual se consideraron, como factores de influencia, concentraciones de cuatro
metales: cobre (Cu), mercurio (Hg), plomo (Pb) y cadmio (Cd). Los niveles maximos
de estos factores (Tabla 2.6), fueron determinados en base a la NOM-001-
SEMARNAT-1996 (véase apéndice A), y sus valores minimos (Tabla 2.7) en base al
indice de decaimiento 50 (DL50). (Indices de decaimiento DL50)

Tabla 2.6. Concentraciones de metales pesados para cada corrida experimental.

Experimento | Cd, ppm | Cu, ppm | Hg, ppm | Pb, ppm
1 0.10 4 0.008 2
2 0.10 4 0.008 2
3 0.15 5 0.010 3
4 0.05 3 0.010 3
5 0.05 3 0.006 1
6 0.15 3 0.010 1
7 0.15 3 0.006 1
8 0.15 5 0.010 1
9 0.05 5 0.006 3
10 0.15 3 0.006 3
11 0.10 4 0.008 2
12 0.05 5 0.010 3
13 0.05 3 0.006 3
14 0.05 3 0.010 1
15 0.15 5 0.006 1
16 0.15 5 0.006 3
17 0.05 5 0.010 1
18 0.10 4 0.008 2
19 0.10 4 0.008 2
20 0.05 5 0.006 1
21 0.15 3 0.010 3

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 2.7. indices de decaimiento 50 para metales especificos.

Metal DL50 (ppm)**
Cu* N.A*
Cd 0.024
Hg 0.0052
Pb 4.42

*El cobre es un metal que no cumple las caracteristicas necesarias para ser considerado como sumamente toxico.
** [ndices medidos en Daphnia Magna, también conocida como pulga de mar grande, para un tiempo de 48 h.
Fuente: Elaboracion propia
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lll. Resultados y Discusion

lII.1. Arranque del sistema

El modelo propuesto presenta una estabilizacion de lodos activados provenientes de
la PTAR del municipio de Salvador Escalante, mismos que estaran en una celda
Eckenfelder, la cual fue alimentada por lotes cada 48 h, con 7 L de agua residual de
rio. Para esta estabilizacion fue necesario monitorear parametros tales como solidos
sedimentables, los cuales al haber degradacion de la materia organica alimentada
por lotes se incrementaron (Figura 3.1). Cabe resaltar que el crecimiento de los lodos
se ve afectado de manera proporcional a los cambios de temperatura, es decir, a
menor temperatura sera menor el crecimiento bacteriano. Esta relacion se mantiene
si y solo si la temperatura del agua no supera los 35° C. (Tchobanoglous, 2000)

CRECIMIENTO BACTERIANO

400
350
300
250
200
150
100

50

Figura 3.1. Monitoreo de estabilizacion de lodos activados.

Otro de los parametros de importancia medidos durante la estabilizacion fue la
demanda quimica de oxigeno (DQO). Se realizaron 3 mediciones base: al inicio en la
alimentacion de nueva agua cruda a la celda; a las 19 h para medir el crecimiento
bacteriano; y a las 40 h para confirmar si el lote debe ser cambiado. La disminucion
de DQO siguié el comportamiento esperado, cuando los lodos estan activos y
funcionando (Figura 3.2). Se debe recordar que la DQO es una medida indirecta del
buen funcionamiento del lote bacteriano encargado de la limpieza del agua residual,
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por lo que un decaimiento pobre o nulo en el DQO a lo largo de los dias indicara
inhibicion o muerte de los microorganismos presentes.

DEGRADACION DE DQO CELDA

ECKENFELDER

800

— 600

2 400
(@)
o}

8 200

0

0 10 20 30 40 50
TIEMPO (MIN)

Figura 3.2. Perfil de decaimiento de la demanda quimica de oxigeno.

El consumo de oxigeno es uno de los parametros mas importantes; éste se estimo
cortando el suministro del mismo y midiendo la concentracion de oxigeno a
diferentes tiempos con el fin de obtener un perfil, el cual permitié inferir la actividad
microbiana de degradacion (Figura 3.3).

CONSUMO DE OXIiGENO

Figura 3.3. Decaimiento del oxigeno respecto del tiempo.
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111.2. Efecto de la presencia de metales pesados en el medio

aCcuoso

Una vez estabilizados los lodos se corrié el disefio de experimentos. El bioreactor
usado para estos experimentos tiene volumen de 3 L, pero solo se cargd hasta 2 L a
fin de no obstruir la aireacion. En todos los casos, se cargaron 1.5 L de agua cruda y
0.5 L de solucion de lodos estables provenientes de la celda Eckenfelder. Los
experimentos realizados fueron monitoreados a lo largo de 65 h cada uno, tiempo en
el cual se midieron los diferentes pardmetros de respuesta, los cuales son discutidos
a continuacion.

Los metales requeridos para el disefio experimental fueron administrados en forma
de cloruros y nitratos esto con el fin de emular las descargas de los talleres de Santa
Clara del Cobre

[11.2.1. Tendencias de los experimentos respecto al oxigeno disuelto

En base a lo observado (Figura 3.4), el experimento 15 es el que muestra una menor
disminucion del oxigeno disuelto en el agua al pasar el tiempo, lo que es un primer
indicador de que los microorganismos han sido inhibidos o que se encuentran en
procesos de adaptacion/muerte a los metales presentes. El experimento 15 cuenta
con la concentracion “maxima” establecida para cadmio (Cd) y cobre (Cu). Por otro
lado, el experimento 14 es el que trabaja de mejor manera, mismo que cuenta con
las concentraciones “minimas” de cobre, plomo y cadmio.
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COMPORTAMIENTO EXPERIMENTAL OD
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Figura 3.4. Perfil de decaimiento de oxigeno disuelto.

[11.2.2. Demanda quimica de oxigeno

Como primer parametro, la medida de oxigeno disuelto indica la supervivencia de los
microorganismos, sin embargo se debe corroborar su funcionamiento como
degradadores de contaminantes con parametros como la demanda quimica de
oxigeno (DQO). La DQO tiende a disminuir conforme pasa el tiempo de residencia en
el bioreactor y el perfil de decaimiento se mantiene siempre y cuando las condiciones
del agua sean adecuadas para la vida (Figura 3.5).
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PERFILES DQO EXPERIMENTAL
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Figura 3.5. Demanda quimica de oxigeno.

Se aprecian cambios notables en la DQO es en las primeras 20 h, para
posteriormente formar perfiles de degradacion gradual; esto comprueba inhibicion de
los microorganismos después de entrar cierto tiempo en contacto con los metales
presentes en el agua residual.

Sin embargo, la mediciébn de DQO puede exhibir incertidumbre, debido a que la
presencia de solidos al tomar la muestra provoca el aumento significativo en su valor.
Otro motivo a considerar, es que la prueba de DQO exhibe interferencia por cloruros;
y estos son una de las formas mas comunes presentes en el agua residual.
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[11.2.3. Sélidos sedimentables

De acuerdo a los resultados obtenidos de cambio en los sélidos sedimentables
(Figura 3.6), se puede observar que después del primer dia del contacto de los
microorganismos con el metal su crecimiento es poco y lento; e incluso en algunos
experimentos (2 y 3) se presenta destruccion de lodos, lo que hace que tarde mas la
sedimentacion o0 incluso que las particulas queden suspendidas. Este
comportamiento reafirma la informacién del indice de decaimiento DL50 (Ramalho,
1983; Tchobanoglous, 2000), el cual afirma que en un lapso de tiempo no mayor a 48
h los microorganismos se ven reducidos a la mitad.

COMPORTAMIENTO SOLIDOS SEDIMENTABLES
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Figura 3.6. Perfil de crecimiento en base a sélidos sedimentables.
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Un efecto negativo de la presencia de los metales en el cultivo acuoso fue la
inhibicion en el crecimiento de floculos, lo cual se nota en el incremento lento de
sélidos sedimentables (Figura 3.6); esto se aprecia principalmente en los
experimentos con concentracion de metales superior a la del punto central (Tabla
3.1). Sin embargo, después del primer dia del experimento, los microorganismos son
capaces de adaptarse y crecer lentamente. En algunos experimentos los
microorganismos se adaptan rapido, por ejemplo, en el experimento 20 a lo largo de
3 dias ya se cuenta con el doble de lodos. En contraste, los experimentos 7 y 8
muestran el crecimiento mas lento, mientras que los experimentos 9 y 10 presentan
un buen crecimiento el primer dia, posteriormente disminuyen y solo el experimento 9
logra permanecer sin cambio alguno entre las desde las 48 horas. Esto indica que los
microorganismos se ven afectados en su en su funcionamiento y reproduccién, por lo
que la calidad de agua tratada podria no ser la requerida.

Tabla 3.1 Resultados experimentales: Solidos Sedimentables.

: SS@t=0dias | SS@t=1dia | SS @ t=2 dias | SS @ t=3 dias
Experimento (milL) (milL) (milL) (miiL)
1 35 40 60 62
2 35 40 60 62
3 35 40 58 62
4 35 60 58 64
5 35 52 56 54
6 35 60 68 60
7 35 58 72 60
8 35 60 62 50
9 35 64 58 58
10 35 62 58 58
11 35 46 58 60
12 35 60 60 70
13 35 64 60 70
14 35 68 72 74
15 35 70 70 80
16 35 80 72 80
17 35 60 54 58
18 35 70 72 70
19 35 70 72 72
20 35 62 64 80
21 35 70 72 82

Fuente: Elaboracién propia
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[11.2.4. Cambios de pH
Un buen funcionamiento aerobio producira diéxido de carbono, como residuo a partir
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de la materia organica degradada, el cual al estar disuelto en el agua formara acido
carbonico que tendera a acidificar el medio (Figura 3.7).
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8.2

PH

7.8

7.6

7.4

7.2

CAMBIO EXPERIMENTAL

0.5 1 1.5 2 2.5 3
TIEMPO (DIAS)

Figura 3.7. Cambio del pH respecto del tiempo.
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Al tiempo cero se agregaron los metales como compuesto soluble, nitratos y cloruros,
esto provoca que al inicio el pH aumente drasticamente. A partir del segundo dia el
pH comienza a disminuir como se habia previsto, excepto para el experimento 7. Sin
embargo, y quiza por el tiempo tan corto de experimentacion, se podria afirmar que
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no es un parametro netamente concluyente a la hora de predecir el efecto de los
metales sobre los microorganismos.

[11.2.5. Conductividad eléctrica
La conductividad eléctrica indica la cantidad de iones presentes en el agua residual,
y ademas es una medida indirecta de los sélidos disueltos (Figura 3.8). A lo largo del
tiempo de experimentacion, se puede apreciar que el cambio de la conductividad
eléctrica del agua residual se ve reducido notablemente. Por ello se infiere que a
pesar de que la presencia de metales estd influyendo directamente sobre el
crecimiento de los microorganismos presentes en los lodos, si existe degradacion.
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Figura 3.8. Cambio de la conductividad eléctrica.
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[11.2.6. Presencia cualitativa de microorganismos

Una vez obtenidos los resultados de medicion indirecta de actividad microbiana, se
verificO cualitativamente la presencia de microorganismos en experimentos
especificos. Se eligieron: aquel con el contenido madximo de metales, el punto de
concentraciones minimas, el punto central, y finalmente el agua cruda donde se
espera exista la mayor cantidad de bacterias sanas. Para realizar esta prueba se
recurrié a la siembra de bacterias en dos medios de cultivo: Primero en agar nutritivo,
MIiSMo que Se caracteriza por ser rico y apto para el crecimiento de todo tipo de
bacterias. El segundo medio, llamado Mac Conkey, es selectivo para el crecimiento
de enterobacterias; de esta forma también se puede medir la resistencia de cada tipo
de bacteria a los metales.

En los cultivos provenientes de agua cruda en agar nutritivo (Figura 3.9a), se obtuvo
gran cantidad de bacterias, las cuales estan presentes en agua residual de tipo
doméstico. Los lodos activados que contuvieran esta poblacion bacteriana exhibirian
buen funcionamiento en la degradacion de materia organica. Al analizar el
crecimiento en agar Mac Conkey (Figura 3.9b) se nota abundancia de
enterobacterias, principalmente E. Coli y Salmonella; las cuales ayudarian al
funcionamiento de la planta de tratamiento de aguas, pero son altamente toxicas
para los humanos.

Figura 3.9. Cultivos bacteriolégicos del agua cruda.

a) Agar nutritivo; b) Agar Mac Conkey.
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La presencia de los metales a concentracion minima afecta de manera sensible al
crecimiento de colonias de bacterias dentro de los medios seleccionados (Figuras
3.10a, b); en ambos medios se observan menos de la mitad de las colonias que en
agua cruda; ademas las colonias presentes son mas pequefias, lo que significa que
el consumo de nutrientes es mas lento.

Figura 3.10. Cultivos bacteriol6gicos a concentracion minima de metales.
a) Agar nutritivo; b) Agar Mac Conkey.

Claramente se observa (Figura 3.11b) que las enterobacterias no son resistentes, o
lo son muy poco, a altas concentraciones de metales pesados, sin embargo aun
existen otros tipos de bacterias que prevalecen y proliferan en el agar nutritivo
(Figura 3.11a).
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(@)

Figura 3.11. Cultivo bacteriol6gico a cantidades maximas de metales.
a) Agar nutritivo; b) Agar Mac Conkey.

49




Resultados y Discusion

l11.3. Analisis estadistico de resultados experimentales

Se realizaron diagramas de Pareto a fin de conocer la significancia de los diferentes
niveles de metales y sus combinaciones. Para el diagrama de Pareto se uso
confianza del 95 %, y se considerd el parametro de DQO que fue uno de los més
cambiantes y significativos a lo largo del tiempo. Posteriormente, para corroborar que
los resultados experimentales no exhiben correlacion, y por tanto son aleatorios, se
realizaron diagramas de residuos. Finalmente, el modelo estadistico de la respuesta
analizada se utiliza para estimar la direccion del efecto, mejoradora o inhibitoria. En
las subsecciones siguientes se analizan los resultados obtenidos en los
experimentos pertenecientes al disefio, tomando como tiempo cero la preparacion de
los cultivos acuosos.

[11.3.1. Demanda Quimica de Oxigeno

11.3.1.1. DQO alas 6 h

Durante las primeras 6 horas de iniciado el experimento, se notan efectos
significativos sobre DQO por parte de cadmio, cobre y plomo (Figura 3.12).
Comparando la presencia cada metal solo, los que exhiben mayor impacto son
cadmio y plomo, y a nivel menor se ejerce el impacto del cobre. Sin embargo, y
sorpresivamente, el mercurio no afecta significativamente al sistema.

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es DQOG6, o = 0.05)

Término 257
AC : | Factor Nombre
N
ACD | c Hy
AD D Pb
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B
CD
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z i
1
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Efecto estandarizado

Figura 3.12. Comparacion del efecto de los metales en DQO a 6 h.
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Las combinaciones cadmio — mercurio, cadmio — cobre — mercurio, cadmio — plomo —
mercurio, y en menor proporcion la combinacion cadmio — plomo, también exhiben
gran efecto sobre DQO, por lo que se puede inferir que existe sinergia entre cadmio,
cobre y plomo. Por otra parte, las combinaciones cadmio — cobre, y cobre — mercurio,
no alcanzan a rebasar el nivel minimo de significancia; asi que se considera que no
afectan a estos experimentos.

Dentro de los reactivos utilizados para agregar a los metales a los diferentes
experimentos, se agrego el mercurio usando cloruro mercarico, mismo que se disocia
en agua. Al igual que el mercurio, el cobre fue alimentado como cloruro cuprico, que
también se disocia en agua. Es de recordar, que una de las mayores interferencias
en la determinacion de DQO es la presencia de cloruros causando una desviacion de
hasta el 7 % (APHA-AWWA-WPCF, 1980); sin embargo los resultados presentados
en el apartado 111.2 indican la tendencia esperada por la presencia de los metales.

La grafica de residuos (Figura 3.13) no muestra tendencia de estos resultados
experimentales, por lo que se considera que los experimentos no muestran
correlacion entre ellos y, por tanto, fueron realizados de manera completamente
aleatoria.

5.0 -
2.5

0.0

Residuo

-5.0

200 250 300 350 400
Valor ajustado

Figura 3.13. Correlacion de datos experimentales DQO a 6 h.

La ecuacion 3.1 muestra la relacion entre los efectos de los metales sobre la
determinacién experimental de DQO (Figuras 3.12 y 3.13). Se puede observar que
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cada metal individualmente llevaria a un efecto negativo, es decir inhibe la actividad
de los microorganismos. El mercurio es el metal que causa el mayor impacto
negativo, seguido por el cadmio. Ademas, la combinacion binaria que mas afecta a
los microorganismos es mercurio — cadmio, la cual experimenta sinergia tanto con
cobre (cadmio — mercurio — cobre) como con plomo (cadmio — mercurio — plomo).

DQO@6 = 1647.5 - 11565 Cd - 214.6 Cu — 193312 Hg - 196.1 Pb + 1607
Cd*Cu + 1653750 Cd*Hg + 947 Cd*Pb + 31625 Cu*Hg + 12.50 Cu*Pb +
38125 Hg*Pb — 237500 Cd*Cu*Hg + 135.0 Cd*Cu*Pb - 230000 Cd*Hg*Pb
— 4187 Cu*Hg*Pb - 65.05 Punto Central

(3.1)

111.3.1.2. DQO alas 18 h

Una vez que han pasado 18 h en los cultivos, se puede observar que el efecto de la
presencia de los metales se reduce notablemente, respecto a los resultados a 6 h.
Las combinaciones cadmio — cobre, cobre — mercurio, cadmio — plomo, y cadmio —
cobre — mercurio siguen afectando significativamente a la variable de respuesta
DQO; sin embargo la presencia de metales de manera individual, y las demas
combinaciones de metales, ya no ejercen efectos importantes (Figura 3.14).

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es DQO18, o = 0.05)
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Figura 3.14. Comparacion efecto de metales en DQO a 18 h.

La grafica de residuos (Figura 3.15) no muestra tendencia de estos resultados
experimentales, por lo que se considera que los experimentos no muestran
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correlacion entre ellos y, por tanto, fueron realizados de manera completamente
aleatoria.
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Figura 3.15. Correlacion de datos experimentales DQO a 18 h.

La ecuacion 3.2 muestra la relacion entre los efectos causados por los metales en la
determinaciéon del DQO a 18 h (Figuras 3.14, 3.15). Se puede observar que cada
metal individualmente provoca efecto negativo, mientras que las combinaciones
binarias que més afectarian, de acuerdo a la ecuacién, son mercurio — plomo y
cadmio — mercurio; aunque su efecto negativo ha disminuido notablemente, respecto
a las observaciones a 6 h; esta aseveracion se corrobora en la Figura 3.14.

DQO@18 =971 — 3805 Cd - 176.7 Cu — 63687 Hg — 238 Pb + 827 Cd*Cu —
20000 Cd*Hg + 1537 Cd*Pb + 12625 Cu*Hg + 55.9 Cu*Pb + 28125 Hg*Pb
+ 38750 Cd*Cu*Hg 330 Cd*Cu*Pb- 73750 Cd*Hg*Pb — 5562 Cu*Hg*Pb -
31.0 Punto Central

(3.2)

[11.3.1.3. DQO alas 40 h
Es de notar que al alcanzar 40 h de experimentacion, el efecto de la presencia de los
metales ya es nulo (Figura 3.16).
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Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es DQO40, a = 0.05)
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Figura 3.16. Comparacion efecto de metales en DQO a 40 h.
La grafica de residuos (Figura 3.17) no muestra tendencia de estos resultados
experimentales, por lo que se considera que los experimentos no muestran

correlacion entre ellos y, por tanto, fueron realizados de manera completamente
aleatoria.
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Figura 3.17 Correlacion de resultados experimentales DQO a 40 h.
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La ecuacion 3.3 muestra la relacion de los metales en el ajuste de los datos de DQO
(Figura 3.17). Se observa que tanto el cadmio como el mercurio contintan afectando
negativamente el ajuste de datos de DQO, sin embargo su significancia sobre los
valores de esta variable de respuesta ya es nula. Alcanzar este punto es importante,
ya que las aguas contaminadas con estos metales podran ser tratadas por estos
microorganismos.

DQO@40 =361 -Cd + 35 Cu—-79188 Hg + 178 Pb + 313 Cd*Cu + 541250
Cd*Hg + 433 Cd*Pb + 14750 Cu*Hg — 61 Cu*Pb — 1750 Hg*Pb — 97500
Cd*Cu*Hg + 55 Cd*Cu*Pb — 57500 Cd*Hg*Pb + 1688 Cu*Hg*Pb + 1.5
Punto Central

(3.3)

[11.3.1.4. DQO a tiempo infinito

Finalmente y para corroborar la tendencia obtenida a 40 h, se gener6 un diagrama de
Pareto para los resultados obtenidos a tiempo infinito (determinado como 96 h), los
cuales exhiben comportamiento similar al anterior (Figura 3.16). Cabe resaltar que la
presencia de cadmio, cobre y mercurio, tanto como metales individuales como
combinados ya no ejerce impacto alguno sobre el sistema..

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es DQO96, a = 0.05)
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Figura 3.18. Comparacion efecto de metales en DQO a 96 h.

55




Resultados y Discusion

[11.3.2. Conductividad eléctrica

A fin de evaluar el efecto de los metales sobre la conductividad eléctrica de los
cultivos acuosos, se realizo el analisis estadistico. A las 24 h de cultivo, el mercurio
exhibe el mayor efecto sobre la conductividad eléctrica del medio, tanto cuando es
adicionado solo como en las combinaciones mercurio — cobre y mercurio — cobre —
cadmio; a su vez la combinacion cadmio — cobre — plomo también afecta
significativamente (Figura 3.19). Se rectificd que no existe correlacion entre los datos
(Figura 3.20), por lo que se infiere que estos fueron completamente aleatorizados.

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es conducl, a = 0.05)
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Figura 3.19. Comparacion efecto de los metales en la conductividad a las 24 h.
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Figura 3.20. Correlacion de resultados experimentales conductividad a las 24 h.
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El mercurio es el de mayor significancia cuando se introduce individualmente,
provocando efecto negativo sobre la conductividad eléctrica (Ecuacion 3.4).
Similarmente, la combinaciones de mercurio con cadmio provoca efecto negativo
sobre la conductividad; sin embargo la combinacion con cobre provoca efecto
positivo. El efecto de individual de los metales es negativo, con excepcion del cadmio
gue provoca efecto positivo sobre la conductividad eléctrica. Cabe notar que el efecto
mas significativo es el de la combinacion cadmio — mercurio, el cual es negativo.

conductividad@24 = 1035 + 2726 Cd - 94.8 Cu — 19281 Hg - 371.6 Pb — 849
Cd*Cu — 591875 Cd*Hg+ 1466 Cd*Pb+ 719 Cu*Hg+ 89.9 Cu*Pb+ 26969
Hg*Pb+ 181875 Cd*Cu*Hg - 308.7 Cd*Cu*Pb — 49375 Cd*Hg*Pb — 5969
Cu*Hg*Pb - 13.99 Punto Central

(3.4)

Transcurridas 48 h, la Unica combinacion que mantiene efecto significativo sobre la
conductividad es cadmio — cobre — mercurio (Figura 3.21). Esto es consecuencia de
gque microorganismos se adaptan a las condiciones adversas, generando
compuestos nitrogenados, sulfatos, que contribuyen al aumento de la conductividad
eléctrica (Figura 3.8). Nuevamente, se rectificO no existe correlacion entre los datos
(Figura 3.22), por lo que se infiere que estos experimentos fueron completamente
aleatorizados.

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es conduc2, a = 0.05)
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Figura 3.21. Comparacion efecto de los metales en la conductividad a las 48 h.
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Figura 3.22 Correlacion de resultados experimentales conductividad a las 48 h.

En este punto, el efecto individual del cobre deja de ser relevante; quedando solo el
efecto de la combinacién cadmio — mercurio como significativo positivo sobre la
conductividad eléctrica (Ecuacion 3.5).

conductividad@48 = 1016 + 4945 Cd — 58 Cu — 27562 Hg - 502 Pb - 1730
Cd*Cu + 725000 Cd*Hg + 1905 Cd*Pb + 2313 Cu*Hg + 103.6 Cu*Pb +
45062 Hg*Pb + 265000 Cd*Cu*Hg — 250 Cd*Cu*Pb — 142500 Cd*Hg*Pb —
7937 Cu*Hg*Pb + 2.6 Punto Central

(3.5)

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es conduc3, a = 0.05)
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Figura 3.23 Comparacion efecto de los metales en la conductividad a las 72 h.

58




Resultados y Discusion

Finalmente, pasadas 72 h solo la combinacion cadmio — cobre — mercurio exhibe
efecto significativo (Figura 3.23); confirmando que hay adaptacion de los
microorganismos a la presencia de metales en los cultivos acuosos.

111.3.3. pH

Al finalizar el analisis de los experimentos, se noto el tiempo de experimentacion es
corto para utilizar al pH como significativo en la determinacion del efecto de los
metales. Esto es corroborado en el diagrama de Pareto (Figura 3.24), donde se
aprecia que ninguna combinacién de metales afecta significativamente al pH. Sin
embargo, esta variable debe seguirse en la operacion normal de las PTAR.

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es pH1, o = 0.05)
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Figura 3.24. Comparacion efecto de los metales sobre el pH.

Ill.4. Regiones de operacion

De acuerdo con el andlisis de los experimentos, se puede concluir que cuando los
metales entran en contacto con el sistema, afectan rapidamente y causan gran
impacto durante un lapso mayor a 18 horas y menor a 40; por lo que inhibicién o
muerte de los microorganismos ocurren en este lapso de tiempo. Sin embargo, como
se muestra en los cultivos bacteriologicos (Figuras 3.9 - 3.11), algunos
microorganismos sobreviven aun a la concentracion maxima de metales, por lo que
se puede inferir que estos microorganismos son adaptables y pueden seguir siendo
Gtiles para el tratamiento de las aguas residuales en estudio.
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Por lo tanto, se considera a los puntos centrales del disefio de experimentos como
niveles maximos de concentracion de metales, a los que los microorganismos son
capaces de adaptarse y disminuir adecuadamente los niveles de DQO, pH y
conductividad, a valores que garantizan que el que el tratamiento de aguas de este
sistema es exitoso.

Dentro de los resultados obtenidos en la experimentacion concuerda la informacion
presentada por (Gaona, 2004) con lo mostrado en los diagramas de Pareto mismos
qgue indican que el metal que menor efecto causa en el sistema es el mercurio sobre
todo en el parametro de respuesta DQO donde solo las combinaciones con mercurio
presente parecen hacerse de importancia durante las primeras 18 horas y siendo uno
de los metales de menor impacto a lo largo de la experimentacién. Es de resaltar
gue por otro lado en el parametro de la conductividad tiene mayor importancia, esto
debido a la conductividad eléctrica del cloruro mercurico que es la forma en la que

fue alimentada al sistema.

Es debido a esto que el efecto del plomo se ve disminuido en el sistema experimental
propuesto pues aun cuando la aireacion es continua la absorcién y efecto en los
microorganismos no es significativo, tal como muestran los diagramas de Pareto
presentados, se puede ubicar al plomo como un metal con valor significativo en la
destruccién y/o inhibicion de los microorganismos durante las primeras 6 horas para
pasar después de este tiempo al Gltimo peldafio en importancia dentro de los metales

discutidos en este trabajo.

El alto impacto del cobre sobre las entero-bacterias (Prado, 2012), especificamente
en el agar Mac Conkey, se nota que a cierta concentracién estas tienden a
desaparecer por completo; y no asi otros microorganismos remanentes en el cultivo
agar-agar (Figs. 3.9-3.11) .Por otro lado los diagramas de Pareto muestran horas
criticas sobre el sistema, especificamente en la demanda quimica de oxigeno, donde

el cobre prevalece como el segundo metal en importancia aun a 96 horas.
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El efecto que se noto6 por presencia de cadmio en los cultivos fue el esperado, debido
a su comprobada toxicidad (Castro, 2004). Estadisticamente se nota que la
presencia de este metal, tanto solo como en combinacion con los otros metales
estudiados, es significativa y de larga duracion sobre DQO (Figs. 3.12-3.15) y
conductividad (Figs. 3.16-3.18).
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Conclusiones

La presencia de metales provoca disminucién en la cantidad de lodos, inferidos por
los sélidos sedimentables; esto al menos entre las 24 — 48 horas de iniciado el
experimento. Posteriormente, al adaptarse a la presencia de estos metales, los
microorganismos remanentes continlan degradando contaminantes, segun se infiere
por el decaimiento de DQO.

Los cambios en cuanto a la concentracion de metales en el medio acuoso llevaron a
un funcionamiento inadecuado en algunos de los experimentos. Se comprobd que
existen combinaciones de metales que afectan mas significativamente a los
microorganismos, provocando indirectamente inhibicion en la disminucion de la
demanda quimica de oxigeno, el cual como ya se ha dicho es uno de los principales
pardmetros de la calidad del agua de descarga medidos en la NOM-001-
SEMARNAT-1996.

Finalmente se acoto la regién de funcionamiento, en funcién de las concentraciones
de metales, las cuales pueden ser iguales o menores a las elegidas como punto
central del disefio de experimentos. En esta regién de operacion se demostré la
conservacion de algunos microorganismos, y se observl la degradacion de los
contaminantes, medidos como DQO, durante el tratamiento de las aguas residuales.

Sugerencias para Trabajo a Futuro

1. La presencia de compuestos como los nitratos (NOs), sulfatos (SO4)? y fosfatos
(PO4)*, asi como la cantidad de metales disueltos remanentes en el agua deben
ser removidos al maximo para reducir el margen de contaminacion alin mas si es
posible. Por lo que se sugiere para la remocion de estos compuestos se
cologuen unos humedales controlados de lirio metros antes de la descarga del
rio Silencio al lago Zirahuén, el lirio actuara como receptor de estos compuestos
que sirven como nutrientes y favorecen el crecimiento de las plantas; ayudando a
que el crecimiento de la flora acuatica se mantenga a un ritmo constante y no
aparezcan crecimientos con picos pronunciados durante algunas temporadas del
afno.
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2. En cuanto a la cantidad de metales, se tendria que hacer toda una gestion en el
municipio con recurso federal en la CONAGUA con el objetivo de planear,
disefiar y construir a futuro una planta de tratamiento de aguas residuales de
caracter “terciario” cuyo costo dependera de la calidad del agua que se requiera
alcanzar, esto pudiera ser, de membrana que generaria la mayor pureza pero el
costo mas elevado o bien el uso de floculantes para que los metales mas
pesados como los mencionados en este trabajo se agrupen dentro del floculo
provocado, para lo cual seria factible realizar diversas pruebas de sedimentacion,
conocidas coloquialmente como “prueba de las jarras” (APHA-AWWA-WPCF,
1980) la cual consiste en probar diversos floculantes en la misma cantidad de
agua generando primero una fuerza centrifuga la cual provoque una correcta
homogenizacién y disolucién en su caso del floculante en el agua mismo que se
habra de afiadir a las particulas por sedimentar y obviamente con esto disminuir
los metales pesados.

3. Es de mencionar que los lodos obtenidos en una planta terciaria no pasarian la
prueba CRETIB que se le debe hacer de rigor a cada sustancia que se pretenda
desechar. Esto generaria un alto costo en el desecho de los lodos mediante el
uso de una empresa certificada en este campo, sin embargo, la calidad del agua
es una medida invaluable en la actualidad.
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Apéndice A: Limites méximos de descarga de contaminantes en agua de rios.
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Apéndice B: Técnicas utilizadas en los analisis experimentales.
B.1. Nitrogeno de Nitratos.- N — NOs

B.1.1. Introduccién

El nitrato representa la fase mas altamente oxidada en el ciclo del nitrégeno y alcanza
normalmente, concentraciones importantes en las etapas finales de la oxidacion biologica.
Por lo general se presenta en trazas en aguas superficiales, pero puede alcanzar
concentraciones elevadas en algunas aguas subterrdneas. El nitrato es encontrado solo en
pequefias cantidades en aguas residuales domesticas recientes, pero en efluentes
nitrificados de plantas de tratamiento biolégico, el nitrato puede ser encontrado en
concentraciones de hasta 30 ppm como nitr6geno. Es un nutriente esencial para muchos
organismos autoétrofos fotosintéticos y en algunos casos ha sido identificado como el
nutriente limitante del crecimiento. En cantidades excesivas contribuye a la enfermedad
conocida como metahemoglobinemia infantil; 10 ppm de N-NOs ha sido sefialado como limite
en aguas potables para prevenir esta enfermedad.

B.1.1l. Métodos de analisis
Para la determinacion de nitrdgeno de nitratos existen los siguientes métodos:

Método por filtracion y espectrofotometria ultravioleta.
Método del electrodo de nitrato.

Método de reduccion con cadmio (tentativo).

Método del acido cromotropico (tentativo).

Método de reduccion con aleacion devarda.

Método automatizado de reduccion con cadmio (tentativo).
Método de la brucina (tentativo).

Método del &cido fenoldisulfénico (tentativo).

Método de reduccién con zinc (tentativo).

© o N gk wbdE

B.1.11l. Método de aplicacion

Como se observa en el punto anterior, varios métodos son representados para la
determinacion de N-NOs, de los cuales unos son de procedimiento muy complejo y otros son
de procedimiento tentativo. Esto se debe a la determinacion de N-NOs en agua residual
(domestica e industrial) es mucho mas dificil que en agua natural, debido a la presencia de
concentraciones altas de numerosas sustancias interferentes, tales como cloruros y materia
organica. Cada uno de los métodos elimina ciertas interferencias pero esta sujeto a otras.
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Varios de los métodos tentativos cubren intervalos amplios de concentracion de N-NOs; por
consiguiente el analista debe seleccionar principalmente el método mas adecuado para los
tipos de muestra a analizar.

Para cuestiones rutinarias y por lo sencillo de su procedimiento se seleccioné el método
colorimétrico de la brucina. EI método es recomendado para el intervalo aproximado de
concentracion de 0.1 a 2 ppm N-NOs. El método esté sujeto a la elaboracion de una curva de
calibracion.

1. Fundamento
En medio 4cido y en presencia de calor, la brucina reacciona con el ion nitrato para
producir una coloracion amarilla que es medida espectrofotométricamente.

2. Campo de aplicacién
El método es aplicable para aguas residuales, aguas naturales y efluentes tratados.

3. Interferencias
Todos los agentes oxidantes y reductores fuertes interfieren. La presencia de agentes
oxidantes puede ser determinada por la adicion de orto-toluidina, como en la medicién
usada en cloro residual. En aguas residuales crudas no diluidas por lo general interfieren
las altas concentraciones de materia organica.

La interferencia por cloro residual puede ser eliminada por la adicibn de arsenito de
sodio, con la condicién de que el cloro residual no exceda de 5 ppm. Un exceso ligero de
arsenito de sodio no afecta la determinacién. Fierro ferroso y férrico, y manganeso
tetravalente, provocan ligeras interferencias positivas, pero en concentraciones menores
de 1 ppm, estas son insignificantes. La interferencia debida a nitritos hasta 0.5 ppm de
N-NO: es eliminada por el uso de &cido sulfanilico. La interferencia por cloruro es
enmascarada por la adicién de un exceso de cloruro de sodio.

4. Material y equipo
4.1  Material comun de laboratorio.
4.2  Matraces Erlenmeyer de 250 mL.
4.3  Pipetas graduadas de 10 mL.
4.4  Pipetas volumétricas de 10 mL.
4.5  Embudos para filtracion.
4.6  Rejilla de alambre para tubos de reaccion.
4.7  Tubos de reaccion con tapon de rosca de baquelita (25 a 30) mL.
4.8  Papel filtro Whatman.
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4.9  Bafio para agua fria (0-10)° C.

4,10 Bafo para agua caliente (90-100)° C.

4.11 Espectrofotometro.

4.12 Celdas para lectura espectrofotométrica.

Reactivos

5.1 Agua destilada.

5.2  Solucién de arsenito de sodio. Disolver 5 g de NaAsO; y diluir a 1000 mL con
agua destilada.

5.3  Suspensién de hidroxido de aluminio. Disolver 125 g de sulfato de aluminio y
potasio o sulfato de aluminio y amonio en 1000 mL de agua destilada. Calentar a
60° C y adicionar 55 mL de NH.OH concentrado lentamente y con agitacion.
Dejar la mezcla reposar unas 3 horas y decantar. Lavar el precipitado por
adiciones sucesivas de agua destilada con mezclado manual y decantaciones,
hasta que se encuentre libre de olores amoniacales.

5.4  Solucién de cloruro de sodio. Disolver 300 g de NaCl y diluir a 2000 mL con agua
destilada.

5.5 Solucion de acido sulfurico. Cuidadosamente adicionar 500 mL de H»SO4
concentrado a 125 mL de agua destilada, enfriar a temperatura ambiente.

5.6  Solucién de brucina- acido sulfanilico. Disolver 1 g de sulfato de brucinay 0.1 g

de &cido sulfanilico en aproximadamente 70 mL de agua destilada caliente,
adicionar 3 mL de HCI concentrado enfriar y aforar a 100 mL.

Procedimiento

El procedimiento requiere que la muestra se encuentre libre de color y turbiedad; lo cual
se logra adicionando 25 mL de suspension de hidréxido de aluminio a aproximadamente
50 mL de muestra y filtrando a través de papel filtro. Cumplida esta condicién continuar
con los siguientes pasos:

6.1

6.2

6.3

6.4
6.5

Si la muestra contiene cloro residual adicionar 1 mL de arsenito de sodio.

Montar el nimero de tubos de reaccion requerido en la rejilla de alambre,
colocandolos de tal forma que cada tubo esté rodeado de espacios vacios. Incluir
un tubo de reaccion como testigo.

En un tubo de reaccion tomar 10 mL de muestra o parte alicuota aforada a 10 mL
con agua destilada.

Colocar la rejilla de tubos en un bafio con agua a baja temperatura.

Adicionar 10 mL de solucion de &cido sulfarico y agitar varias veces invirtiendo el
tubo.
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6.6  Adicionar 10 mL de solucién de &cido sulfdrico y agitar varias veces invirtiendo el
tubo.

6.7  Adicionar 0.5 mL de solucién de brucina-acido sulfanilico y agitar varias veces
invirtiendo el tubo.

6.8  Colocar la rejilla de tubos en un bafio con agua caliente (90-100° C) y dar un
tiempo de reaccién de 20 min.
La presencia de N-NO; estd dada por la formacién de un complejo de color
amarillo.

6.9 Leer en el espectrofotometro la absorbancia de la muestra a una longitud de
onda de 410 nm. Usar el testigo para ajustar el aparato.

7. Calculos
7.1  Obtener de la curva de calibracién los ug de N-NO; mediante la absorbancia
leida.

7.2  Calcular la concentracion de N-NO3 con la siguiente férmula:
ppm (N —NO3) = %
Aqui:
A = ug de N-NOgleidos en la curva de calibracion.
V; = mL de muestra utilizados para el analisis.
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B.2. Nitrégeno de nitritos.- N-NO,

B.2.1. Introduccion

El nitrito, considerado como una etapa intermedia en el ciclo del nitrégeno, puede estar
presente en el agua como resultado de la descomposicién biol6gica de materiales protéicos.
En aguas superficiales crudas, las huellas de nitrito indican contaminacion. También se
puede producir nitrito en plantas de tratamiento o en sistemas de distribucion de agua, como
resultado de la accion de bacterias sobre el nitrégeno amoniacal que se dosifica a altas
temperaturas en el tratamiento del agua residual, para obtener un cloro residual combinado.

El nitrito puede entrar en un sistema de abastecimiento a través de su uso como inhibidor de
corrosién en agua de proceso industrial. El nitrito es el agente etiol6gico causante de
metahemoglobinemia. El acido nitroso, el cual es formado a partir de nitrito en solucién
acida, puede reaccionar con aminas secundarias (RR’'NH) para formar nitrosaminas (RR’N-
NO), muchas de las cuales son conocidas por ser potentes agentes cancerigenos.

B.2.1l. Métodos de analisis

El nitrégeno de nitritos rara vez aparece en concentraciones mas grandes a 1 ppm, aln en
efluentes de plantas de tratamiento municipales. Su concentracién en aguas superficiales y
subterrdneas es normalmente mucho mas baja de 0.1 ppm; por esta razdén se necesitan
métodos colorimétricos para su cuantificacion. Los métodos mas conocidos son:

1. Método de Griess-llosvay.

2. Método modificado de Griess-llosvay.

3. Meétodo colorimétrico del dihidrocloruro de N- (1-naftil)-Etilendiamina.
Los métodos pueden ser aplicados por procedimientos de comparacion visual o por
procedimientos espectrofotométricos.

Método colorimétrico del dihidrocloruro de N-(1-naftil)-Etilendiamina.
Es un método adecuado para la determinacion de N-NO- en el intervalo de 0.001 ppm a 0.25
ppm. Como todo método colorimétrico, requiere la elaboracién de una curva de calibracion.

4. Fundamento

El principio del método consiste en que los nitritos presentes reaccionan en medio acido
(pH=2-2.5) por diazotacion con la sulfanilamida para formar una sal de diazonio, la cual por
acoplamiento con el dihidrocloruro de N-(1-naftil)-Etilendiamina forma un colorante azoico,
color purpura rojizo, el cual puede ser medido espectrofotométricamente.

5. Campo de aplicacion
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El método es aplicado en la mayoria de los tipos de aguas, tales como naturales, residuales,
potables, superficiales y efluentes residuales.

6. Interferencias

Por su caracteristica de incompatibilidad quimica, es poco probable que en una muestra de
agua coexistan nitrito, cloro libre disponible y tricloruro de nitrégeno. El tricloruro de nitrégeno
produce un falso color rojo cuando se sigue el orden normal de adicién de los reactivos;
aungue este efecto se puede hacer minimo agregando primero, el reactivo dihidrocloruro de
N-(1-naftil)-Etilendiamina y, a continuacion la sulfanilamida; aun asi, se puede producir una
coloracién anaranjada cuando se tiene exceso de tricloruro de nitrdgeno; en tales
circunstancias es recomendable comprobar el cloro libre disponible y los residuos de
tricloruro de nitrégeno.

Por su propiedad de precipitacion en las condiciones de la prueba, interfieren los iones
siguientes: férrico, mercuroso, plata, bismuto, antimonioso, plomo, adrico, cloroplatinato y
metavanadato, el ibn cuprico conduce a resultados bajos al catalizar la descomposicion del
producto diazotado. Por lo tanto, se debe eliminar la turbiedad por adicién de hidroxido de
aluminio y filtracion previamente a la realizacion del analisis.

7. Material y equipo

7.1 Material comdn de laboratorio.
7.2 Tubos de Nessler de 50 mL.

7.3 Matraces Erlenmeyer de 250 mL.
7.4 Pipetas graduadas de 10 mL.

7.5 Pipetas volumétricas de 50 mL.
7.6 Embudos para filtracion.

7.7 Papel filtro whatman (no. 4 o 40).
7.8  Espectrofotometro.

7.9 Celdas para lectura.

8. Reactivos y soluciones.

8.1  Agua destilada.

8.2 Suspensidn clarificada de hidréxido de aluminio. Disolver 125 g de sulfato de aluminio
y amonio en 1000 mL de agua destilada. Calentar a 60° C y adicionar 55 mL de
hidréxido de amonio concentrado lentamente y con agitacion. Dejar que la mezcla
repose unas 3 horas y decantar. Lavar el precipitado por adiciones sucesivas de agua
destilada con mezclado manual y decantaciones hasta que se encuentre exento de
olores amoniacales.
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8.3

8.4

8.5
8.6
8.7

Solucion de sulfanilamida. Disolver 5 g de sulfanilamida en una mezcla de 50 mL de
HCI concentrado y alrededor de 300 mL de agua destilada. Diluir a 500 mL con agua
destilada.

Solucién de dihidrocloruro de N-(1-naftil)-Etilendiamina. Disolver 500 mg de
dihidrocloruro de N-(1-naftil)-Etilendiamina en 500 mL de agua destilada.

Solucion de NaOH 1N.

Solucion de H>SO4 1N.

Solucién de fenolftaleina. Disolver 5 g de sal de fenolftaleina en 500 mL de alcohol
etilico o isopropilico del 95% y aforar a 1000 mL con agua destilada.

8. Procedimiento

El procedimiento requiere que la muestra se encuentre libre de color y turbiedad, lo cual se
logra adicionando aproximadamente 100 mL de muestra, unos 25 mL de la suspension de
hidréxido de aluminio y filtrandola a través de papel filtro. Cumplida esta condicion pasar a
los siguientes puntos:

8.1 En un tubo de Nessler tomar 50 mL de muestra o parte alicuota aforada a 50 mL
con agua destilada. Correr ajuste testigo con agua destilada para ajustar el aparato.

8.2 Neutralizar a un pH aproximado de 7.0 con las soluciones de fenolftaleina, NaOH
IN y H2SO4 1IN.

8.3 Adicionar 1 mL de solucién de sulfanilamida y agitar varias veces invirtiendo el tubo
de Nessler.

8.4 Permitir que el reactivo reaccione por mas de 2 min. Pero no mas de 8 min.

8.5 Adicionar 1 mL de la solucion de dihidrocloruro de N-(1-naftil)-Etilendiamina y agitar
varias veces invirtiendo el tubo de Nessler.

8.6 Dejar reposar por lo menos 10 minutos pero no mas de 2 horas. La presencia de N-
NO: le da una coloracién purpura rojizo.

8.7 Leer en el espectrofotometro la absorbancia de la muestra a una longitud de onda
de 543 nm.

9. Célculos

9.1 Obtener los pg de N-NO; mediante la curva de calibracion usando la absorbancia
leida.

9.2 Calcular la concentracion utilizando la siguiente formula:

pPM(N-NO,) = 7~

Aqui:
A = ug de N-NO:; leidos en la curva de calibracion.
V1 = Volumen de muestra utilizado.
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B.3. Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

B.3.1. Introduccion

A través de este parametro se mide el oxigeno equivalente del contenido de materia
organica en una muestra de agua, que es susceptible de oxidarse mediante la presencia de
un agente quimico oxidante fuerte. Para muestras de una fuente especifica la DQOs puede
ser relacionada empiricamente a la DBO, al carb6n organico o contenido de materia
organica. Por otra parte, un resultado de DQOs puede tomarse como guia para determinar
los porcientos de disolucion en la prueba de la DBO. Este criterio se emplea por ejemplo en
las plantas de tratamiento de aguas negras para controlar las pérdidas en las tuberias de
desechos y para el control de las diferentes etapas del proceso.

B.3.ll.Métodos de analisis

Para esta determinacién solo existe el método volumétrico de reflujo con dicromato de
potasio, como agente oxidante. Este método es considerado en la norma Mexicana NMX-
AA-30/1 SCFI-2012 y un método con menores cantidades de reactivo es presentado en la
norma NMX-AA-30/2-2012.

1. Fundamento

El método se basa en una oxidacion enérgica de la materia organica y la inorganica oxidable
gue se encuentra en el agua, en un medio fuertemente acido, utilizando una cantidad
conocida de dicromato de potasio usando en un sistema de reflujo. El remanente de agente
oxidante se determina por titulacién con solucion valorada de sulfato ferroso amoniacal en
presencia de un indicador. La cantidad de materia organica oxidable, medida como oxigeno
equivalente es proporcional al dicromato consumido.

2. Campo de aplicacién

El método es aplicable para estudios de corrientes y desechos industriales, asi como para el
control de plantas de tratamiento de desechos, ya que es de medicion rapida. Los niveles de
concentracion esperados en las muestras de agua, son menores de 5 ppm y mayores de 50
ppm de DQO, por lo tanto las concentraciones de dicromato de potasio y sulfato ferroso
amoniacal estaran en funcién del tipo de muestra.

3. Interferencias

Mejores resultados de la DQO se logran cuando se adicionan sulfato de plata como
catalizador al oxidar compuestos alifaticos de cadena lineal, alcoholes de cadena lineal y
acidos. Para esta prueba es importante conocer la concentracion de cloruros ya que la
principal interferencia se debe a los iones cloruros, los cuales se inhiben por la adicion de
sulfato mercurico a la muestra antes del reflujo. Por otro lado, las sustancias inorganicas
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como los iones ferroso, sulfuros, sulfitos y tiosulfato se oxidan bajo ciertas condiciones y
crean una DQO inorgénica la cual interfiere cuando se requiere estimar el contenido orgénico
del agua residual. La interferencia por nitritos se inhibe por adicién de acido sulfamico.

4. Material y equipo

4.1
4.2

4.3
4.4
45

Equipo de vidrio para reflujo.

Parrilla de calentamiento para mantener en ebullicion el contenido del matraz de
reflujo.

Bureta graduada de 50 mL para titular.

Pipetas graduadas de 10 mL de punta alargada.

Perlas de vidrio.

5. Reactivos y soluciones

5.1
5.2

5.3

5.4
55

5.6

Cristales o polvo de sulfato mercurico HgSO,-

Solucién valorada de dicromato de potasio 0.25 N. Disolver 12.259 g de K>Cr.O; de
grado estandar primario previamente secado a 103° C por 2 horas; en agua
destilada y diluir a 2000 mL.

Solucién de 4cido sulfurico concentrado-sulfato de plata. Pesar 9.51 g de Ag,SO. y
disolverlos en 1000 mL de H.SO4 concentrado, dejar reposar de 1 a 2 dias para
obtener una completa disolucién del Ag2SO..

Acido sulfarico concentrado grado analitico.

Solucién valorada de sulfato ferroso amoniacal 0.25 N. Disolver 98 g de
Fe(NH4)2(S0.4).6H.0 en agua destilada, adicionar 20 mL de H,SO. concentrado,
enfriar y diluir a 1000 mL.

Esta solucién se valora diariamente con solucién de K>Cr,O7; 0.25 N de la forma
siguiente:

Diluir 10 mL de la solucion de K:Cr.O; aproximadamente a 100 mL con agua
destilada, adicionar 30 mL de H,SO4 concentrado y enfriar. Titular con la solucién de

sulfato ferroso amoniacal, usando como indicador de 2 a 3 gotas de ferroin.

Vo,
N, =
1 V1

Aqui:
N:= Normalidad del sulfato ferroso amoniacal.
V1= Volumen gastado de sulfato ferroso amoniacal.
V,= Volumen usado de dicromato de potasio.
N2= Normalidad del dicromato de potasio.

Solucién indicadora de ferroin.
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Disolver 1.485 g de 1,10-Fenantrolina monohidratada y 695 mg de FeSO47H.O en
agua destilada y diluir a 100 mL.

6. Procedimiento
La muestra debe analizarse inmediatamente después de su muestreo, de lo contrario, debe
conservarse en refrigeracién a 4° C. El andlisis requiere de los siguientes pasos:

6.1 Tomar 20 mL de muestra o de una alicuota diluida a 20 mL con agua destilada y
colocarlos en el matraz de reflujo.

6.2 Adicionar una pizca de sulfato mercurico (aproximadamente 0.4 g y mezclar).

6.3 Adicionar 10 mL dela solucion de dicromato de potasio 0.25 N y algunas perlas de
vidrio.

6.4 Adicionar 30 mL de la solucion de &cido sulfurico concentrado — sulfato de plata en
forma lenta ayudandose de un recipiente con agua fria para evitar proyecciones.

6.5 Conectar el matraz al condensador y encender la parrilla de calentamiento para dar
un tiempo de reflujo de 2 h con una temperatura aproximada de 145° C.

6.6 Enfriar y lavar el condensador con aproximadamente 200 mL de agua destilada
auxilidndose en una pizeta de tal modo que el agua de lavado descienda hacia el
matraz.

6.7 Proceder a titular el contenido del matraz como solucion valorada de sulfato ferroso
amoniacal 0.25 N, usando como indicador unas 3 gotas de ferroin. El punto final de
la titulacion es el vire de azul verde a café rojizo.

6.8 Debe de correrse un testigo para hacer el ajuste en los calculos.

7. Célculos

La concentracion de DQO se calcula con la siguiente ecuacion.

(V1 —V,)xNxEqx1000

ppm(DQO) = 7

Aqui:

V1 = Volumen de la solucién de sulfato ferroso amoniacal gastado en la titulacién del
testigo (mL).

V2 = Volumen de la solucién de sulfato ferroso amoniacal gastado en la titulacion de
la muestra (mL).

V3 = Volumen tomado de la muestra (mL).

N = Normalidad de la solucién de sulfato ferroso amoniacal (0.25).

Eq = Equivalente quimico del oxigeno (8).

1000 = factor de conversion.
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B.4. Oxigeno Disuelto

B.4.1. Introduccion

La ingenieria sanitaria se interesa en las condiciones atmosféricas en relacién al hombre,
pero principalmente de las condiciones atmosféricas que existen en el agua que es el
elemento mas importante e indispensable para la vida. El oxigeno disuelto (OD) es necesario
en cantidades adecuadas para la vida de los peces y de otros organismos acuéticos; la
concentracion de OD en las aguas puede relacionarse también con la corrosividad de las
aguas, con la actividad fotosintética, y con el grado de septicidad.

Cuando el agua se encuentra saturada por oxigeno, la concentracion de este es llamada
concentracion en equilibrio, su valor depende de la presién parcial de oxigeno en la fase
gaseosa, de la temperatura del agua y de la concentracién de sales. La concentracion real
de oxigeno puede diferir de la concentraciébn en equilibrio a causa de condiciones o
actividades fisicas, quimicas y bioquimicas; cambios repentinos de temperatura o produccion
de oxigeno por la actividad fotosintética entre otros factores.

B.4.1l. Métodos de analisis

Existen 2 métodos para la determinacién de oxigeno disuelto (OD).
1. El método de Winkler o Yodométrico con sus modificaciones.
2. El método electrométrico que usa electrodos de membrana.

Il. Método Winkler
El método de Winkler con modificacidon de la azida de sodio es considerado Norma
Mexicana NMX-AA-012-SCFI-2001 y se describe a continuacion.

1. Fundamento

1.1  La oxidacién por medio de oxigeno disuelto en medio fuertemente alcalino del ion
manganoso a ion manganico.

Da como resultado un precipitado de color café, lo que indica la presencia de
oxigeno.

1.2  Posteriormente al acidificar en presencia de un yoduro, el ibn manganico lo oxida y lo
libera como yodo en una cantidad equivalente al oxigeno que existia originalmente en
la muestra.

1.3  El yodo libre se cuantifica con una solucion valorada de tiosulfato de sodio utilizando
como indicador una solucion de almidon.

1.4  La modificacion del método por adicion de azida de sodio consiste en que este
compuesto inhibe las interferencias por nitritos que son las mas comunes.

Este ciclo de NO; arroja resultados erréneamente altos.
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2.

4.
4.1
4.2
4.3
4.4
4.5
4.6
4.7

5.1

5.2

5.3

5.4
5.5

Para evitar el error anterior se utiliza azida de sodio.

Campo de aplicacion

El método es aplicable para mediciones de oxigeno disuelto cuyas concentraciones son
vitales para mantener las condiciones aerdbicas en aguas naturales que reciben materia
contaminante y en procesos de tratamiento aerdbicos destinados a purificar aguas
residuales domesticas e industriales.

Interferencias

Existen varias modificaciones del método yodométrico que deben aplicarse para
minimizar el efecto de materiales interferentes. Entre los procedimientos mas
comunmente usados estd el de la modificacion con azida de sodio ya descrito
anteriormente. Ciertas sustancias organicas interfieren, pues evitan la precipitacion del
compuesto manganico y obscurecen parcialmente el punto final de la titulacién, lo que
hace dificil el uso del almidon como indicador. El método no es aplicable a muestras que
contengan sulfitos, tiosulfatos, politionatos, cantidades apreciables de cloro o hipoclorito
y elevado contenido de sélidos en suspension. No es aplicable para muestras coloridas.

Material y equipo
Bureta graduada 50 mL.
Pipetas volumétricas de 100 mL o probetas de 100 mL.
Pipetas de Mohr de 10 mL.
Matraces Erlenmeyer de 250 mL.
Frascos Winkler de 300 mL.
Balanza analitica.
Muestreador Winkler con cable.

Reactivos
Agua destilada exenta de CO..
Soluciéon de sulfato manganoso. Disolver 480 g de MnSO0.4H.O o 400 g de
MnS042H-0 en agua destilada y diluir a 2000 mL.
Solucién de alcali yoduro azida. Disolver 500 g de NaOH (o 700 g de KOH) y 135 g
de Nal (o 150 g de KIl) en agua destilada y diluir a 1000 mL. A esta solucién adicionar
10 g de NaNs3 disueltos en 40 mL de agua.
Acido sulfurico concentrado.
Solucion indicadora de almidén. En un vaso de precipitados preparar una solucion
acuosa; pesando 10 g de almidén soluble y adicionando agua fria. Adicionar esta
emulsion a aproximadamente 800 mL de agua en ebullicién y agitar. Continuar la
ebullicion por 3 0 4 minutos y diluir a 1000 mL, dejar sedimentar una noche. Usar el
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5.6

5.6.1

5.6.2

5.7

liquido claro sobrenadante y preservar con unas gotas de tolueno o con 1.25 g de
acido salicilico por litro de solucion de almidén preparado. Cuando no se use
indicador, mantenerlo en refrigeracion.

Solucién valorada de tiosulfato de sodio 0.025 N. Disolver 6.205 g de Na:S0:.5H,0
en agua destilada y diluir a 1000 mL, preservar por adicién de 0.4 g de NaOH o 5 mL
de cloroformo.

Solucion valorada de biyodato de potasio 0.025 N. Disolver 812.4 mg de KH(IO3)2 en
agua destilada y diluir a 1000 mL.

Valoracion de la solucion de tiosulfato de sodio 0.025 N.

Disolver 2 g de KI, exento de yodato en un matraz Erlenmeyer con 100-150 mL de
agua destilada, adicionar 1 mL de H.SOs4 concentrado y 20 mL de la solucion de
biyodato de potasio. Diluir a 200 mL con agua destilada v titular el yodo liberado con
la solucion de tiosulfato de sodio, adicionando unas gotas de almidén hacia el final de
la titulacion, cuando se alcance un color paja palido. Se deben necesitar exactamente
20 mL de la solucion de tiosulfato 0.025 N, cuando las soluciones que se comparan
son de igual concentracion.

Solucion preservadora de fluoruro de potasio.

Disolver 40 g de KF.2H,0O en agua destilada y diluir a 100 mL.

Nota: Es recomendable realizar la fijacion del oxigeno disuelto en el lugar de
muestreo y titular al llegar al laboratorio.

La muestra puede conservarse hasta 8 horas fijjando el oxigeno mediante la adicion
de 1 mL de solucién de fluoruro de potasio, 2 mL de sulfato manganoso, 2 mL de
solucién de élcali yoduro azida y 2 mL de &cido sulfarico concentrado. Estos 3 ultimos
reactivos de acuerdo al procedimiento siguiente.

6. Procedimiento

6.1

6.2
6.3

6.4

6.5

6.6

6.7

Adicionar al frasco Winkler que contiene la muestra, 2 mL de sulfato manganoso,
procurando que la punta de la pipeta penetre en el agua.

Adicionar 2 mL de alcali — yoduro — azida del mismo modo que en el paso 6.1

Si hay ausencia de oxigeno disuelto en el agua se forma un precipitado blanco
(Mn(OH),). Si existe oxigeno se formara un precipitado café (MnO(OH),).

Tapar el frasco Winkler cuidadosamente evitando la inclusién de burbujas de aire y
mezclar completamente el contenido por inversion y rotacion del frasco, varias veces.
Dejar sedimentar el precipitado café aproximadamente 2 minutos hasta tener mas o
menos 100 mL de liquido sobrenadante.

Adicionar 2 mL de acido sulftrico concentrado y agitar hasta total disolucion del
precipitado.

Proceder de inmediato a titular el yodo liberado, con la solucion valorada de tiosulfato
de sodio 0.025 N usando como indicador unas gotas de la solucion de almidén.
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Para la titulacion tomar 100 mL del contenido del frasco Winkler, en un matraz
Erlenmeyer de 250 mL; adicionar tiosulfato hasta un color amarillo paja; agregar unas
gotas de almidoén, con lo cual se formard una coloracién azul, continuar titulando con
tiosulfato hasta la primera desaparicién del color azul formado. Anotar los mL de
tiosulfato usado.

7. Caélculos
La concentracion de OD se calcula con la siguiente ecuacion:

VixNxEqx1000

0D) =
ppm(0D) 7,

Aqui:

V1 = Volumen gastado de tiosulfato de sodio (mL).
N = Normalidad del tiosulfato de sodio (0.025).

Eq = Equivalente quimico del oxigeno (8).

V2 = Volumen de muestra (mL).

1000 = Factor de conversion.

Correccién de V; por adicion de reactivos

1. El volumen de muestra inicial son 300 mL.

2. El volumen después de adicionar 2 mL de sulfato manganoso y 2 mL de yoduro azida
sera 296 mL.

3. Altomar 100 mL de muestra de Winkler para titular tendremos que V. = 98.7 mL real.

Sustituyendo todos los valores en la ecuacion previamente descrita se obtiene:

V1x0.025x8x1000
98.7

ppm(0OD) = = V;x2.03
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B.5. Conductividad Eléctrica

B.5.1. Introduccion

La determinacion de la conductividad eléctrica del agua proporciona un medio rapido y
conveniente de estimar la concentracion de electrolitos. Esta propiedad depende de la fuerza
idnica del agua; relaciona las diversas sustancias disueltas, sus concentraciones reales y
relativas, y la temperatura a la cual se hace medicion.

Algunas aplicaciones practicas de la conductividad eléctrica son: verificacion de la pureza del
agua destilada, informacién rapida sobre las variaciones en la concentracion del mineral
disuelto en aguas naturales o aguas residuales, determinacién de la cantidad de reactivo
ibnico necesario para ciertas reacciones de precipitacion y neutralizacién, punto final
marcado por un cambio en la pendiente de la curva de conductividad; y estimacion
aproximada de la alicuota que puede ser usada para las determinaciones quimicas
comunes.

La unidad estandar de la conductividad eléctrica es el siemens/metro (s/m = Ohm/m).

Para evitar la expresion de resultados en pequefias fracciones decimales, se usa
generalmente una unidad mas pequefia milisiemens/metro; por otro lado, la conductividad
generalmente es reportada en yohms/cm.

B.5.1l. Método de analisis por medio de un conductimetro

1. Fundamento
El método se basa en la teoria de la disociacion electrolitica. Esta teoria establece que
cuando se disuelve algin acido, una base o una sal en agua, una porcién considerable
de la misma se disocia espontdneamente en iones positivos y negativos. Estos iones se
pueden mover independientemente y son guiados a los electrodos del signo opuesto
aplicando un campo eléctrico.

2. Campo de aplicacion
El método es aplicable en aguas de cuerpos receptores, superficiales y subterraneos,
asi como para descargas residuales.

3. Interferencias
La temperatura afecta la conductividad, varia alrededor de 2% por cada ° C. El diéxido
de carbono disuelto aumenta la conductividad sin incrementar el contenido de sales, sin
embargo, el efecto no es grande y no podrd removerse de aguas duras sin el riesgo de
precipitar carbonato de calcio. Por lo tanto es comun ignorarlo en andlisis corriente: no
obstante, y no solamente para este proposito las muestras deben ser almacenadas bajo
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4,
4.1
4.2
4.3
4.4
4.5
4.6
4.7

5.

condiciones que no favorezcan la perdida de dioxido de carbono y el andlisis debe
realizarse, dentro de las 24 hrs siguientes a su recoleccibn. No se permite la
preservacion quimica de las muestras.

No es conveniente usar agua que contenga mucha materia en suspensién; antes de la
medicion debe ser asentada o filtrada.

Muestras que contienen grasa, sebo, aceite, alquitran, etc., pueden contaminar los
electrodos, causando resultados erraticos. Estos componentes se eliminan por filtracion.
Los electrodos contaminados deben limpiarse inmediatamente después de usarlos.

Material y equipo
Conductimetro.
Celda de conductividad de k=1.
Celda de conductividad de k=0.1.
Termdmetro.
Probeta de 500 mL.
Probeta de 250 mL.
Grafica con factores para correccion por temperatura a 25° C.

Reactivos y soluciones

Solucién estandar de cloruro de potasio 0.01N. Disolver 0.7456 g de KCI anhidro
(previamente secados a 105° C por 2 horas). En agua bidestilada y aforar a 1000 mL a
temperatura de 25° C. Esta solucion es utilizada para la calibracion de la celda
(determinacion de la constante k de la celda).

6.

Procedimiento

A continuacion se da el procedimiento para la medicién de conductividad en las muestras de
agua a tratar, asi como para la determinacién de la constante de la celda, en caso que esta
se desee calibrar.

Medicion de la conductividad para la muestra:

a)

b)

c)

d)

Vaciar a una probeta de 500 mL aproximadamente 400 mL de muestra previamente
agitada.

Tomar la temperatura de la muestra y con dicho valor obtener de la tabla el valor del
factor para correccion por temperatura 25° C.

Introducir cuidadosamente la celda asegurandose que no se adhieran burbujas de aire a
los electrodos.

Seguir las instrucciones del fabricante para la manipulacion del Conductimetro.

Tomar la lectura directamente en pohms/cm.

Calculos
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C=LxfxK

Aqui:
L = lectura del Conductimetro en ypohms/cm.
f = factor de correccién por temperatura a 25° C.
K = Constante de la celda.

Calculo de la constante de la celda:

a) La solucién de KCI 0.01 N ya enunciada a 25° C tiene un valor teérico de conductividad
de 1413 pohms/cm designado por C;.

b) Obtener el valor practico de conductividad, de la solucion de KCI 0.01 N para designarlo
por Cy.

c) Obtener el valor de la conductividad del agua bidestilada usada en la preparacion de la
solucién de KCI 0.01 N y designarlo por Ca.

d) Calcular la constante de la celda por la siguiente ecuacion:

C;+C
K = 1 2
Cx

Aqui:
C; = Conductividad tedrica de la solucion de KCI 0.01 N.
C, = Conductividad del agua bidestilada.
C, = Conductividad practica de la solucion de KCI 0.01 N.

Nota: Existen actualmente en el mercado conductimetros en los cuales no es necesario

efectuar los pasos descritos anteriormente; sin embargo es conveniente efectuar la
calibracion de las celdas para efectos de control de calidad.
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