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RESUMEN
El cromo trivalente Cr** es utilizado en el proceso de curtido de pieles para evitar
qgue la piel se descomponga por accién de los microorganismos. Las industrias
curtidoras del sector de San Benito en Bogota descargan aproximadamente 200

kg de cromo Cr*® al rio Tunjuelito diariamente [1].

El presente trabajo fue realizado como parte del desarrollo del proyecto de
investigacion "Recuperacion y reutilizacion de cromo de las aguas residuales del
proceso de curtido en curtiembres de San Benito (Bogota)", en el marco del
convenio FODEIN - USTA.

Se precipité el cromo Cr*® de las aguas residuales del proceso de curtido de una
curtiembre en San Benito (Bogota), con hidroxido de sodio o soda caustica grado
industrial (98% de pureza) que se utilizé para producir la precipitacion del cromo
como hidroxido. Se realizé a nivel laboratorio un disefio experimental univariable
para evaluar el efecto de la concentracion de hidroxido de sodio 4mol/L (M),
5mol/L y solido sin disolver del 98% de pureza, como variable independiente,
sobre las variables dependientes concentracién final de cromo Cr* en el agua
residual y porcentaje en volumen de hidréxido de cromo Cr*® himedo obtenido. La
implementacion de esta tecnologia minimiza contaminacion de aguas con cromo y

disminuye costos de produccién por recuperacion del cromo y del agua.

Se redujo el contenido de cromo del agua residual del proceso de curtido desde
una concentracion promedio de 2.465 mg/L hasta niveles inferiores a 1,0 mg/L
(limite permisible segun Resolucion 1074 de 1997 para el Distrito capital),
utilizando hidréxido de sodio 4 M, permitiendo reutilizacion del agua para el
proceso de lavado de las pieles saladas que ingresan a la planta de produccion de

cuero.



INTRODUCCION

Uno de los sectores que produce mayor contaminacion por vertimientos es el de
las industrias de curtiembres. En el sector de San Benito (Bogota) la mayoria de
industrias presentan bajo nivel de tecnificacion y menor aun de implementacion de
tecnologias mas limpias, careciendo muchas de éstas, de plantas basicas de
tratamiento de aguas residuales. Aunque sus efluentes son vertidos a la red de
alcantarillado publico, se unen en un trayecto menor de 3 km a las aguas del rio
Tunjuelito que fluyen por el limite occidental del sector, alimentando a su vez al rio

Bogot4, uno de los principales afluentes del Rio Magdalena [2].

El cromo es utilizado en los procesos de curtido para evitar la descomposicion de
la piel por accién de los microorganismos, reaccionando con el colageno de la piel
por una interacciéon que envuelve el grupo hidrogenion (H") del colageno
protonado y el grupo hidroxilo (OH") de la sal basica de cromo, combinandose con
grupos funcionales del colageno que pertenezcan por lo menos a dos de las tres
cadenas peptidicas que constituyen a éste. Estos enlaces transversales entre las
cadenas peptidicas dan lugar a una reticulacién de la estructura en la que se han
roto los puentes de hidrégeno desplazando las moléculas de agua, que lo hace
resistente al ataque bacteriano y reduce su capacidad de hinchamiento y
encogimiento por poseer una estructura fija [1]. En la Figura 1 se puede observar
gue el proceso de piquelado es fundamental, ya que es el encargado de ajustar el
pH acido de la piel con el fin de que abrir los poros de ésta, con el fin de que el
cromo Cr"3 penetre en ella. El pH del proceso es muy importante ya que si no se
mantiene un pH acido antes de llegar al curtido se vera afectada la piel dejando
manchas muy notorias y en el proceso de terminado la piel quedara rigida, la
dosificacion de cromo sera la encargada de cubrir todo el colageno de la piel para
que ésta de alguna manera pueda quedar con las caracteristicas requeridas que
son, buena estabilidad quimica, alta resistencia a la tension, ligera, versatil, buena
8



permeabilidad, repelente al agua para que no se pudra y con la capacidad para
fijar los demas productos del terminado.

FIGURA 1. Reaccion del cromo con el colageno de la piel
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La concentracion méxima permisible de cromo en vertimientos industriales es de 1
mg/L [3] [4]. La mayoria de las industrias curtidoras del sector de San Benito no
cuentan con suficiente tratamiento de sus aguas residuales que son vertidas con
concentraciones de cromo trivalente entre 2.000 y 8.000 mg/L (rango determinado
por pre-experimentacion realizada en el trabajo global del que éste realiz6 soélo la
parte que en este trabajo se presenta) [1], contaminando las aguas y afectando la

vida acuatica del rio Tunjuelito [1].

En el presente trabajo se ensayaron tres concentraciones de hidroxido de sodio
(4M, 5M vy sin disolver) de grado industrial y a nivel laboratorio, con cada una de
las concentraciones se ajusta el PH a 9, ya que es el requerido para la
precipitacion del agua residual del curtido; las concentraciones de hidroxido de

sodio tienen tres repeticiones para obtener un total de 9 ensayos y se promedian



para determinar cual de las concentraciones es la que compacta mas el volumen
de cromo Cr*® en la sedimentacion del agua residual del curtido, todo lo anterior se
hace para precipitar el cromo Cr*® de los vertimientos de una industria curtidora
del sector de San Benito, para ser posteriormente reutilizado en el mismo proceso.
La reutilizacién del cromo Cr* no se incluye en este trabajo por corresponder a
otra parte del Proyecto total. Se evaluo si las diferentes concentraciones de soda
caustica inciden en la concentracion final de cromo en el agua y en el volumen de
precipitado obtenido, que busca obtenerse con la mayor compactacion, debido a
que en su posterior reutilizacion reemplazara al cromo Cr*® comercial que se
utiliza en forma pulverizada para curtir, adicionado al agua de un proceso anterior,
denominado piquelado, que consiste en dar suavidad a la piel y el pH acido de 3.3
a 3.5 requerido para su posterior curtido. Si el precipitado de cromo obtenido es
muy voluminoso, podria quedar muy diluido al adicionarlo al agua del piquelado y
no obtenerse el cuero con la calidad requerida que se determina en la prueba de
encogimiento, presentando insuficiente reaccion con el cromo en el proceso de

curtido.

El agua residual, después de la precipitacion del cromo con soda caustica, se le
realiza tratamiento primario, fue tratada con policloruro de aluminio como
floculante para que de esta manera se formen los fl6culos en el agua, se deja
sedimentar 1 hora, se retira el agua sobrenadante y se filtra el agua.
Posteriormente se adiciona hipoclorito de sodio, su funcién principal es oxidar la
materia organica y los microorganismos para su reutilizacion. La implementacion
de esta tecnologia mas limpia en los procesos de curtido, representaria un menor
impacto ambiental y una disminucion en los costos de produccion por reutilizacion

del cromo y del agua [1] [2].
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En el presente proyecto el concepto de tecnologias mas limpias es importante, en
donde se pretende estudiar mecanismos para disminuir el consumo del recurso
agua, por su posible reutilizaciéon al reducir su concentracion de cromo. En el
programa de Naciones Unidad el concepto de tecnologias limpias se refiere a “la
aplicacion continua de una estrategia amigable con el medio natural que sea
preventiva integrada y aplicada a procesos, productos, y servicios para mejorar la

ecoeficiencia y reducir los riesgos para los humanos y el medio natural”.

Lo que se busaca este proyecto con la cartilla y el video es poder dar a conocer a
los curtidores de San Benito (Bogota) que el proceso del curtido se puede llevar en
un margen del desarrollo sostenible, en donde el curtidor sepa la importancia de la
tecnologia mas limpia y que pueda ser implementada en la industria del curtido,
dando asi un paso mas para la evolucién y el desarrollo de Colombia en un marco
de sostenibilidad que implica produccién industrial conservando los resursos para

estas y las futuras generaciones.

OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL
e Evaluar el porcentaje de remocién de cromo de las aguas residuales del
proceso de curtido en las curtiembres de San Benito, (Bogota), por

precipitacion con hidroxido de sodio, y la posibilidad de redso del agua.

OBJETIVOS ESPECIFICOS
e Determinar los parametros fisicoquimicos iniciales de calidad del agua
residual del proceso de curtido, con base en los métodos normalizados para

el andlisis de aguas: cromo total, pH, DQO y DBOs E
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Evaluar el efecto de la concentracion de hidroxido de sodio (4M, 5M y sin
disolver) para ajustar pH constante de 9, sobre la concentracién de cromo
en el agua residual y el porcentaje en volumen de hidroxido de cromo
hiamedo obtenido, después de la precipitacibn de cromo de las aguas
residuales del proceso de curtido, buscando obtener la mayor compactacion
del precipitado.

Determinar los parametros fisicoquimicos del agua residual
descontaminada de cromo y tratada con policloruro de aluminio como
floculante e hipoclorito de sodio, para evaluar con base en su calidad si es
apta para su reutilizacién en el lavado de las pieles saladas que llegan a la
planta, donde la calidad del agua requerida no es tan exigente debido a la
elevada materia organica de las piles que ingresan a la empresa

Sugerir un sistema con mas tecnificacién respecto a la sedimentacion, que
requiere de 24 horas para separar el precipitado del agua con
compactacion de éste en un tiempo relativamente corto, considerando la
posibilidad de sugerir a nivel industrial el uso de un decantador centrifugo
continuo que separe el agua y el preicipitado de hidréxido de cromo de
manera continua.

Participar en la elaboracion de una cartilla y de un video, como materiales
de divulgacion de esta tecnologia mas limpia en el sector de las

curtiembres.

1. MARCO DE REFERENCIA

1.1 MARCO CONTEXTUAL

A continuacién, se describen brevemente las condiciones ambientales y
tecnoldgicas en las industrias de curtiembres del sector de San Benito y algunos
trabajos realizados respecto a tratamientos de aguas residuales de curtiembres

contaminadas con cromo.
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La contaminacion con cromo es una de las mas relevantes en el proceso de
curtido, donde el colageno de las pieles reacciona con parte del cromo adicionado,
siendo constituyentes de las aguas residuales del proceso, el exceso de cromo
que se usa para asegurar que el cuero no presentara encogimiento. Las pocas
plantas de tratamiento que se encuentran en el sector de San Benito, utilizan
floculantes como alumbre Al;(SO4); y policloruro de aluminio Al;(OH)sCl, que no
alcanzan a retirar el cromo por su elevada solubilidad al pH acido de los bafios de

curtido, que se encuentran entre 3,3y 3,5 [1].

Los siguientes articulos han sido publicados, en los que se han evaluado métodos
alternativos a la precipitacion alcalina del cromo contenido en vertimientos de

curtiembres:

Sotomayor [5] utilizé las plantas acuaticas Phragmites y Scirpus, presentes en la
ribera del rio Chili del sector de Arequipa en Per0, que recibe los vertimientos de
curtiembres, para el tratamiento de los mismos. El mecanismo de accion de las
plantas acuaticas es a través de formaciones de complejos entre el metal pesado
(cromo Cr™®) y los aminoacidos esenciales como Treonina, Valina, Metionina,
Isoleucina, Fenilalanina, Histidina, Lisina, Arginina, Triptofano y Cistina presentes
dentro de la célula, previa absorcién de estos metales a través de las raices. Otro
posible mecanismo sugiere que los microorganismos presentes en las raices
producen soélidos que en agua ionizan con formacién de cationes que actian como
agentes floculantes y posteriormente se produce la sedimentacion por gravedad.
Encontr6 que puede retenerse la totalidad del cromo de los vertimientos de

curtiembres.

Kanagaraj, Chandra y Mandeal [6] evaluaron un floculante biologico para
descontaminar de cromo las aguas residuales de curtiembres. Estos autores

utilizaron extracto de acacia ajustando diferentes valores de pH (7, 8 y 9) al agua;
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dejaron sedimentar durante 6 horas y el precipitado recuperado fue regenerado y

reutilizado para curtir.

En el estudio realizado por Mehmet [7], se oxidd el cromo Ill a cromo VI para
utilizarlo posteriormente en otros procesos que requieren cromatos. Los agentes
oxidantes evaluados fueron aire, oxigeno y peréxido de sodio, encontrando que la
eficiencia mas elevada de la oxidacion, de 99,45%, se obtiene con perdxido de
sodio.

Fabbricino, Naviglio Tortora y d”Antonio [8] estudiaron la eficiencia de las cascaras
de camaron como material adsorbente para la retencion de cromo de vertimientos
de curtiembres, encontrando una eficiencia mayor al 90% en la remocién de éste.

En cuanto a la diferencia de volumenes obtenidos por utilizacién de diversas
concentraciones en un material que se separa en dos fases. Garcia y Ardila
evaluaron la variacion del volumen celular bajo diferentes concentraciones de
solucién salina. Muestras de 20 mL de sangre fueron tomadas de personas, para
luego ser anticoaguladas con heparina. Se mezclaron muestras de 1 mL de
sangre con 1 mL de soluciones de sal, NaCl, de diferentes concentraciones, desde
0,9% hasta 11,7%. Las mezclas se centrifugaron por 10 minutos a 10.000 rpm. Se
midié el volumen globular que corresponde al precipitado y el volumen total de
cada muestra. Se obtuvo un importante incremento en el volumen globular para
las mayores concentraciones, desde 7,02% hasta la concentracion 11,7% de sal,
mas alla de los efectos osmoticos. Ademas la curva de concentracion volumétrica
de los gl6ébulos precipitados se torna plana para las mezclas con solucion salina
cada vez mayores, a partir de 5% a 6% de ésta. Por consiguiente, concluyen que
no es conveniente utilizar soluciones salinas mayores al rango de concentracion 5-
6%, si el fin es disminuir el volumen intracelular o rescatar liquido del espacio

intracelular [19].
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El presente trabajo utiliz6 como agente precipitante el hidroxido de sodio en
escamas grado industrial del 98% de pureza, adquirida por el proveedor
Guangzhou Tianyie Chemical Co. Ltd. para separar el cromo trivalente Cr* en
forma de hidroxido. La precipitacion alcalina presenta algunas ventajas como la
facilidad relativa de control del pH, operacién sencilla para implementacion
industrial, no requiere regeneracion de materiales de adsorcion, el inico metal que
precipita con la soda caustica a partir del agua residual del proceso de curtido es
el cromo, porgue no hay presentes otros metales que formen hidroxidos insolubles

en estos vertimientos y el costo de precipitante es relativamente bajo.

Los agentes precipitantes tales como Oxido de Magnesio (MgO), la cal (CaO), el
bicarbonato de sodio (NaHCO3) y la soda caustica o hidroxido de sodio (NaOH)
[19] [20] [21]. Son usualmente utilizados y ensayados para determinar la manera
mas adecuada de tratar las aguas residuales. Los 6xidos de magnesio y de calcio
no serian adecuados ya que contaminarian con magnesio y calcio las aguas
residuales provocando elevada dureza, el 6xido de magnesio es de los productos
guimicos con mayor costo en el mercado, la cal industria presenta baja pureza; el
bicarbonato de sodio ofrece una baja eficiencia como agente precipitante por lo
que forma diéxido de carbono (CO,) y que al entrar en contacto con el agua
produce acido carbdnico (H,CO3) obteniendo como resultado una disminucion de
iones hidroxilo (OH") para obtener una precipitacion del cromo como hidroxilo
(Cr(OH)s) [1].

1.2 MARCO TEORICO Y CONCEPTUAL

e Solubilidad del cromo

El cromo Cr* es anfétero, lo que significa que es soluble tanto en soluciones
acidas como basicas. Alcanza la solubilidad tedrica minima de 0,08 mg/L a pH 7,5,
como puede observarse en el grafico de la Figura 1. A valores de pH menores de
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que 6 y mayores de que 8, el cromo Cr*® es muy soluble formando iones simples
como Cr*® o iones complejos como Cr(OH)4".

Figura 1. Solubilidad de hidroxidos metélicos en agua en funcién del pH.
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Fuente: Ver [9]

Los resultados del estudio de la hidrolisis del cromo con el aumento del pH indican
que las especies mas importantes son Cr*3, CrOH*?, Cr(OH); y Cr(OH),. En el
diagrama potencial rédox en funcion del pH, Eh-pH, para las especies del cromo
en solucion acuosa de la Figura 2. Se observa que la forma predominante del
cromo trivalente a un pH menor que 3 es Cr*3, La especie Cr(OH)*™ se forma en
un intervalo muy estrecho de pH, entre 6.27 y 6.84. Entre pH 7 y 11, la forma
predominante es Cr(OH)s; y la solubilidad del hidroxido es minima. A mayores
valores de pH se forma Cr(OH), y aumenta la solubilidad del cromo. Los sulfuros
y los carbonatos del cromo son inestables a valores de pH entre 7 y 11 . Todo
esto indica que los reactivos precipitantes mas factibles para la remocion del
cromo trivalente son los hidroxidos de sodio y calcio , pero para la precipitacion
también pueden ser utilizados otros agentes alcalinos, como por ejemplo los
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carbonatos. Los hidréxidos que han encontrado mayor aplicacién en la préactica
son los de sodio NaOH vy calcio Ca(OH), respectivamente.

Figura 2. Compuestos predominantes del cromo en solucidn acuosa segun el Eh -
pH

Fuente: Ver [10]

Precipitantes alcalinos del cromo

Los reactivos basicos mas utilizados para formar hidréxido con el cromo son los
hidroxidos de sodio, calcio y magnesio.
En la Tabla 1 se pueden comparar las solubilidades de estos tres compuestos.

Tabla 1. Solubilidad de precipitantes alcalinos del cromo

Compuesto Férmula quimica Solubilidad (g/100 mL
agua) a 25 °C

Hidroxido de sodio NaOH 112

Hidréxido de calcio Ca(OH), 0,120

17




| Hidréxido de magnesio | Mg(OH) , | 0,0012

Fuente: Ver [11]

Se observa que la soda caustica tiene una solubilidad muy elevada, comparada
con las de los hidroxidos de calcio y de magnesio. Ademas el hidroxido de
magnesio es de menor accesibilidad comercial y por lo mismo, tiene mayor costo.
Por otra parte, se busca obtener el hidroxido de cromo libre de la presencia de
otros hidroxidos precipitados, lo que no podria lograrse al utilizar los de calcio con
una solubilidad de 0,120 g/mL y magnesio con una solubilidad de 0,0012 g/mL
teniendo asi una baja solubilidad en agua. Esto podria incidir en la calidad del
cuero curtido, obtenido mediante la posterior reutilizacion del cromo precipitado
gue quedaria contaminado con los hidréxidos de calcio y magnesio. Por estos
motivos se considera que el mas conveniente de estos tres agentes precipitantes,

es el hidroxido de sodio.

e Potencial Quimico

Es el cambio de energia de una sustancia debido al aumento del nimero de
particulas de una especie. Por consiguiente, estad asociado a la composicion
quimica de una solucién o mezcla. Puede compararse con el flujo de energia en
forma de calor, donde el motor para el flujo de energia es la diferencia de
temperatura, en el caso del potencial quimico, el motor para el flujo de un
componente es la diferencia en la composicion de la materia respecto a dicho
componente, teniendo incidencia en la reactividad, si hay posibilidades de ésta,

entre las especies que se encuentren [12].

El potencial quimico es la tendencia de un componente a escapar de una
determinada fase, de tal manera que si el potencial quimico es alto, el componente
tendera a salir mas rapidamente de la fase en que se encuentra; si por el

contrario, es bajo, tendera a permanecer en ésta fase [12].
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En un sistema cerrado en equilibrio termodindmico, el potencial quimico de
cualquier sustancia dada es el mismo en todas las fases en las que la sustancia

esta presente.

La materia tiende de estados de mayor energia hacia estados de mayor laxitud o
inactividad.  Por consiguiente, cuando es mayor la concentracion de un
componente, al ingresar inicialmente a una solucion o a un solvente, dicho
componente tiende a quedar distribuido en todo el volumen de la solucion si es

soluble o reacciona con ésta [12] [13].

La ecuacion del cambio en la energia libre de Gibbs, utilizada en termodinamica,

cuando hay diferencias en la composicion de los materiales o sustancias es:
dG = dH - SdT — TdS+ p,dng, + ppdng

donde:

G: energia libre de Gibbs en kJ

H: entalpia en kJ

S: entropia en kJ/(kg*°K)

T: temperatura en °K

Ua: potencial quimico del componente A en kJ/mol

Wg: potencial quimico del componente B en KJ/mol

na: Nimero de moles del componente A

ng: Nimero de moles del componente B
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A partir de esta ecuacion se puede estudiar la espontaneidad del flujo de
componentes desde zonas o fases de mayor concentracion o sea, de mayor

potencial quimico, hacia las de menor concentracion.

1.3 MARCO INSTITUCIONAL Y LEGAL

El Decreto 1594 de 1984 [3] para el territorio nacional, en materia de vertimientos,
fija el limite permisible para cromo total en 1 mg/L. Las resoluciones 1074 de 1997
para el Distrito Capital [4] y 3956 de 2009 para la Cuenca del rio Bogota [14]
también han fijado el mismo limite permisible de cromo total para vertimientos a la
red de alcantarillado publico, que aplica para el sector de San Benito, donde sus
aguas residuales no son vertidas directamente al rio; sin embargo, en un corto
tramo, menor de 3 km, alcanzan el cauce del rio Tunjuelito.

La Secretaria Distrital de Ambiente, SDA, es el ente mas directo que debe velar
por el cumplimiento de la normatividad vigente en materia de vertimientos en el
Distrito Capital. Sin embargo, se observa en el sector de San Benito que a pesar
de los cierres de algunas curtiembres, que se imponen por falta de licencia, el
cumplimiento de la normatividad y la conciencia ambiental son muy bajas.
Comparando con las curtiembres La Maria en el departamento del Quindio, donde
se aprecia mayor tecnificacion, no sdélo en los procesos productivos del cuero, sino
en materia ambiental; alli cuentan con una planta de tratamiento comun para las
19 curtiembres asociadas del sector. Segun los curtidores, las diferencias se
deben principalmente a las mas efectivas presiones ejercidas por la CAR del
Quindio, en las curtiembres La Maria, que son un sector industrial representativo
de la regién, mientras que en Bogota es mayor el desarrollo industrial y la misma
entidad encargada, que es la SDA, debe atender a muchos gremios e industrias
conformados por pequefias y medianas empresas, que son las mas

contaminantes.
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2. METODOLOGIA

La experimentacion se realizd a nivel laboratorio y el mejor ensayo se replicé en
una planta piloto en la curtiembre Pieles del Sur, ubicada en el sector de San

Benito (Bogota).
El trabajo const6 de las siguientes etapas:

Por ser este un trabajo en modalidad de auxiliar de investigacion, que hace parte
de un proyecto de investigacion mas extenso, publicado por Ortiz en el articulo
“‘Recuperacion y reutilizacion de cromo de las aguas residuales de curtiembres de
San Benito (Bogota)” [1] y como la parte pre-experimental del trabajo publicado
por Ortiz [2], se presenta a continuacion el trabajo realizado por el autor del
presente trabajo, correspondiente al segmento del trabajo de investigacion
desarrollado con Ortiz. El trabajo completo publicado por Ortiz [1] [2] presento los
ensayos Yy analisis promedio tanto de los resultados del autor del presente trabajo
realizados en los laboratorios de la Universidad Santo Tomas como los resultados
reportados por laboratorios acreditados por el IDEAM (Quimia y Cian), por
consiguiente los valores numéricos del presente trabajo y los presentados por
Ortiz [1] [2] no son idénticos.

2.1 Determinacién de los parametros fisicoquimicos de las aguas residuales
del proceso de curtido
Se determind la concentracién de cromo Cr *3, demanda quimica de oxigeno

(DQO), demanda bioguimica de oxigeno (DBOs) y pH.

El andlisis de cromo se realizd por colorimetria, en el laboratorio de Quimica de la

Universidad Santo Tomas, con potenciometro Hach. En el laboratorio también se
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determiné pH con potencidmetro Hanna, DQO mediante reflujo abierto (5220 B,
SM[15]) y DBOs por el método de incubacion y electrodo de membrana (5210 B,
SM [15]). Se realiz6 un muestreo simple semanal, porque el curtido es un proceso
por lotes, no continuo, para los analisis de cada muestra de agua; en total se
tomaron 3 muestras de agua residual de cromo Cr™ de la curtiembre Pieles del
Sur y los andlisis se realizaron en la Universidad Santo Tomas.

La matriz experimental se muestra a continuacion:

Tabla 2. Matriz Determinacion de parametros fisicoquimicos iniciales del agua

residual del proceso de curtido.

LIMITE
) ) ) PERMISIBLE
PARAMETRO METODO [15] REPLICAS | PROMEDIO | (Resolucién 1074
de 1997) [4]
Cromo total 3500 D % | X X 1
(mg/L) (Espectrofotometria) X
5220 B
DQO (mg/L) (Reflujo abierto) X | x| X X 2.000
5210B
(Incubacion y
DBOs (mg/L) clectrodo de X | x | X X 1.000
membrana)
pH Potenciometria X | x| X X 5.9

2.2 Precipitacion de cromo de las aguas residuales del proceso de curtido,

variando la concentracion de hidroxido de sodio

Se ensayo0 a nivel laboratorio el proceso de recuperacion de cromo con hidroxido
de sodio como agente precipitante, de las aguas residuales del proceso de curtido

de la industria curtidora Pieles del Sur. Se realizé un disefio experimental
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univariable para evaluar el efecto de la variable independiente concentracion de
hidréxido de sodio (4 M, 5 M y soda sin disolver) para obtener pH inicial de 9,
sobre las variables dependientes concentracion final de cromo en el agua residual

y porcentaje en volumen de hidréxido de cromo precipitado.

Figura 3. Proceso experimental, con las tres diferentes concentraciones (4M, 5M y

sin disolver)

4am 5M SIN DISOLVER

| | | | | | | | | REPLICAS

‘ ‘ PROMEDIO

Fuente: Autor

De acuerdo a la figura 3 se puede visualizar que cada concentracion (4M, 5M y sin
disolver) tiene una repeticién de tres ensayos (Total 9 ensayos), con el fin de
determinar cual de las tres concentraciones anteriormente mencionadas, de
acuerdo al promedio, es la que compacta mas el volumen de cromo en la
sedimentacion, para el proceso de recuperacién de cromo Cr*® del agua residual

del curtido.

La reaccion quimica entre el Cr+3 del agua residual y de los iones hidroxilo

aportados por la soda caustica es la siguiente:
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Cr*3 +30H™ - Cr(0H);

Para preparar 100 mL de solucién de hidroxido de sodio 4M, se calcul6 la masa de

soda caustica del 98% de pureza, como se muestra en la siguiente ecuacion:

4moles 40g 100
* *
1000mL mol 98

100 mL * =163g

Para preparar 100 mL de solucion de hidréxido de sodio 5M, se calculé la masa de

soda caustica del 98% de pureza, como se muestra en la siguiente ecuacion:

5moles 40g 100

100mL * S0 * ol ¥ 98

=204g

El pH se ajust6 a 9 para todos los ensayos, debido a que a partir de pre-
experimentacion se encontré que a pH inicial menor de 9 se obtiene pH final,
después de precipitar el cromo, menor a 7, lo que indica que al obtenerse pH
acido, habra déficit de hidroxido de sodio para precipitar todo el cromo. Los niveles
de pH mayores a 10 no son adecuados, porque el cromo forma iones complejos
muy solubles en agua, impidiendo su precipitacion como hidroxido. El tiempo de

precipitacion para todos los ensayos fue de 24 horas.
Las matrices experimentales se muestran a continuacion:

Tabla 3. Matriz Concentracion de cromo (mg/L) en el agua residual, después de la
precipitacion con hidroxido de sodio

Concentracion de hidréxido de sodio (mg/L)

REPLICAS 4 M 5M Sin Disolver

1 X X X
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2 X X X

3 X X X

PROMEDIO X X X

Una vez precipitada y sedimentada el agua residual del curtido, con las tres
diferentes concentraciones (4M, 5M y sin disolver) se podra determinar cual de
ellas contiene mas volumen de cromo Cr*® sedimentado.

Tabla 4. Matriz Porcentaje en volumen de hidroxido de cromo humedo
precipitado con respecto al volumen total (agua sobrenadante y precipitado)

Porcentaje en volumen de hidréxido de cromo precipitado
REPLICAS 4 M 5M Sin Disolver
1 X X X
2 X X X
3 X X X

PROMEDIO X X X

2.3 Tratamiento del agua residual después de precipitar el cromo

Al agua sobrenadante obtenida después de 24 horas de sedimentacion se le
determinaron nuevamente los mismos parametros fisicoquimicos de calidad,
determinados al agua residual del proceso de curtido en los laboratorios de la
Universidad Santo Tomas, con el fin de evaluar el contenido final de cromo Cr*® en
el agua y las posibilidades para su reutilizacion; por diferencia se calculé el cromo

Cr*3 obtenido en la “torta” de sedimentacion.
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Esta agua residual con bajos niveles descentaminada de cromo Cr*3, fue sometida
a un tratamiento convencional con floculantes (alumbre y policloruro de aluminio)
mediante prueba de jarras, y con hipoclorito de sodio para oxidar materia organica
gue esta presente en el agua residual por los desprendimientos que la piel hace
mediante el proceso de curticion en el Bombo, y eliminar microorganismos del
agua después de la precipitacion del cromo, para evaluar su calidad y la
posibilidad de su reutilizacion industrial. Para la prueba de jarras, el agua se
colocd en agitacion a 100 rpm durante un minuto y posteriormente se redujo la
agitacion a 10 rpm durante 10 minutos para que las particulas a la mayor
velocidad de agitacion ensayada reaccionen con el floculante y a la menor
velocidad puedan formar los floculos para su posterior sedimentacion. Después de
sedimentar en reposo durante 20 minutos, se filtr6 y al agua filtrada se le

determiné la turbiedad para cada ensayo

La Tabla 5 muestra los resultados de los pardmetros fisicoquimicos del agua
residual de curtido, en la siguiente columna se pueden comparar con los
pardmetros fisicoquimicos del agua residual de curtido después de precipitar el
cromo y en la siguiente columna los del agua después de precipitar el cromo y de

ser tratada con floculante y con hipoclorito de sodio.

26



Tabla 5. Matriz Parametros Fisicoquimicos del agua residual de curtido, tratada
con soda de cromo Cr*® o0 agua sobrenadante y del agua tratada mediante

proceso convencional

PARAMETRO AGUA AGUA RESIDUAL AGUA RESIDUAL LIMITE
FISICOQUIMICO | RESIDUAL TRATADA CON TRATADA CON PERMISIBLE
DE SODAY SIN SODAY CON Drecreto
CURTIDO TRATAMIENTO TRATAMIENTO 1594 de
ADICIONAL ADICIONAL 1984,
Resolucion
1074 de 1997
[3] [4]
Cromo Total
(mag/L) X X X 1
DQO: Demanda
Quimica de
Oxigeno (mg/L X X X 2.000
0,)
DBOs : Demanda
Bioquimica de
Oxigeno disuelto X X X 1.000
(mg/L Oy)
pH X X X 5-9
Turbiedad (UNT)* X X X 50
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e UNT: unidades nefelométricas de turbidez, se determinan haciendo
pasar un rayo de luz a través de la muestra, se mide la luz reflejada
por las particulas en un angulo de 90° con respecto al rayo incidente. Las
lecturas se dan en UNT (Unidades Nefelométricas de Turbidez)

2.4 Tecnificacién del proceso de sedimentacion.

Para reducir el tiempo de sedimentacion de 24 horas, se busco a nivel industrial la
maquinaria requerida, en este caso un decantador centrifugo de flujo continuo que
su funcion principal es generar la fuerza centrifuga que produce la separacion de
los sélidos sobre la pared del rotor, y sera el encargado de reducir el tiempo de
sedimentacién a una operacion continua, en donde el flujo del agua residual
precipitada entrara al decantador centrifugo, separando el precipitado de hidréxido
de cromo del agua anteriormente nhombrada como agua sobrenadante. Se calculd
el requerimiento energético y el costo de energia eléctrica para tratar el agua

residual del proceso de curtido de un lote de 100 pieles.

2.5 Participacion en la elaboracion de una cartilla y de un video, como
material de divulgacion para socializar esta tecnologia mas limpia en el

sector de las curtiembres

Se produjo en el grupo de investigaciéon Agua y Sociedad, con los integrantes del
Grupo de Investigacion del proyecto “Recuperacion y reutilizacion de cromo de las
aguas residuales de curtiembres de San Benito (Bogota)”, los materiales de
divulgacion para socializacion en los sectores de San Benito, Villa Pinzén y en la
vereda La Maria municipio Calarca (Quindio), de esta tecnologia mas limpia en
donde ya es nombrada por el centro nacional del tecnologias mas limpias siendo
que se esta implementado la recuperacion del recurso hidrico y el cromo Cr* en el

sector de las curtiembres[18].
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Observacion del revisor.

La metodologia presentada por el autor no contienen los procedimientos de

medidas de parametros ni la descripcion detallada de los procedimientos

tecnoldgicos (de sedimentacion) realizados. Es necesario para este tipo de trabajo

escribir y detallar lo anterior en Capitulo 2.

residuales del proceso de curtido.

3. RESULTADOS Y ANALISIS

3.1Determinacion de los pardmetros fisicoquimicos de las aguas

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 6.

Tabla 6. Determinacion de parametros fisicoquimicos iniciales del agua residual

del proceso de curtido.

LIMITE
PERMISIBLE
PARAMETRO METODO [15] REPLICAS PROMEDIO (Rleosfl'ludc'eo”
1997)
Cromo total 3500 B
(Mgl (Espectrofotometria) | 2490 | 2510 | 2395 | 2.465 1
5220 B
DQO (mgL) (Reflujo ablerto) | 2950 | 3.080 | 2920 | 2.984 2.000
5210 B
DBOs (mg/L) (Incubacion y 1.710 | 1.780 | 1.730 |  1.740 1.000
electrodo de
membrana)
oH Potenciometria 4,0 4,0 3,9 4,0 5.9

Se observa en la Tabla 6 que el agua residual del proceso de curtido ereme

tiene una elevada concentracién de cromo y que la concentracion de la materia
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organica es también mayor que el limite permisible. Sin embargo, para un
tratamiento posterior de las aguas residuales, después de retirar el cromo, se
pueden sugerir métodos biologicos debido a que el agua es parcialmente
biodegradable, o que se deduce de la relacién entre DBOs/DQO que es de
0,58, que representa una biodegradabilidad del 58% de la demanda quimica de
oxigeno.

El pH esta por fuera del rango de limite permisible, siendo demasiado acido.

3.2 Precipitacion de cromo de las aguas residuales del proceso de curtido,

variando la concentracién de hidréxido de sodio

Tabla 7. Concentracion de cromo total (mg/L) en el agua residual, después de la
precipitacion con hidroxido de sodio

Concentracion de hidréxido de sodio (mg/L)
REPLICAS 4 M SM Sin Disolver
1 0,79 0,86 2,20
2 0,77 0,89 2,00
3 0,80 0,82 1,90
PROMEDIO 0,79 0,86 2,00

Los resultados de la Tabla 7 muestran que la disminucion de cromo en el agua
residual del proceso de curtido fue desde 2.465 mg/L en promedio hasta
niveles inferiores a 2,3 mg/L. Los resultados mas favorables se obtuvieron para
las concentraciones 4 M y 5 M, donde el contenido de cromo es menor que el
limite permisible de 1 mg/L. Para la soda sin disolver alcanza a quedar el

cromo por encima de la normatividad ya que el volumen sedimentado de cromo
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Cr'® se compacta menos que en las demas concentraciones, como puede

observarse en la Tabla 8.

Tabla 8. Porcentaje en volumen de hidréxido de cromo humedo precipitado
respecto al volumen total (agua sobrenadante y precipitado)

Porcentaje en volumen de hidroxido de cromo precipitado
REPLICAS 4M 5M Sin Disolver
1 26,7 35,8 51,6
2 26,4 36,3 49,9
3 27,3 36,0 52,3
PROMEDIO 26,8 36,0 51,3

El agua residual con la soda para cada ensayo se dejo sedimentar en probetas
de 100 mL; después de 24 horas se registraba el volumen del precipitado en la
probeta. Los resultados de la Tabla 8 muestran un comportamiento similar
para el porcentaje en volumen de hidroxido de cromo, que se desea mas
compacto para no diluir los bafos de curtido, teniendo en cuenta que la sal de

cromo  Cr*® comercial que se utiliza se dosifica pulverizada.
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Figura 4. Porcentaje en volumen de hidroxido de cromo precipitado

51,3
36,0
26,8 Ay
2
——
_______—_
4 M
5M
Sin Disolver

Fuente: Ver [1]

Los ensayos mas favorables se tienen para la concentracion de soda caustica
4 M, con los menores porcentajes en volumen de hidroxido de cromo. Se
observa que mientras mas concentrada es la soda caustica, es mas
voluminoso el precipitado obtenido y por consiguiente mas desfavorable para

su posterior reutilizacion.

Este comportamiento puede explicarse a partir del potencial quimico. Cuando
es mayor la concentracién de soda caustica, es mayor el potencial quimico o
fuerza impulsora que produce mayor difusién del precipitado de hidréxido de
cromo en el agua residual, produciendo el hidréxido de cromo obtenido
distribuido en mayor volumen. Por el contrario, cuando la concentracién de
soda caustica es menor, siendo también menor el potencial quimico y por
consiguiente la fuerza difusora del precipitado dentro de la solucion de las dos
fases conformadas por el hidréxido de cromo y por el agua, el hidroxido de
cromo producido se precipita compactandose en un menor volumen. Estos
resultados estan de acuerdo con los obtenidos por Garcia y Ardila [19] donde

evaluaron la influencia de diferentes concentraciones de soluciones salinas de
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cloruro de sodio en agua adicionadas a muestras de sangre y después de

centrifugar se obtuvieron

los mayores volumenes de material globular

precipitado para las mayores concentraciones de sal adicionadas. Entonces,

es el potencial quimico de los iones hidroxilo proporcionados por la soda

caustica, los que inciden en el porcentaje en volumen obtenido del precipitado

de hidréxido de cromo.

3.3 Tratamiento del agua residual después de precipitar el cromo

Tabla 9. Pardmetros Fisicoquimicos del agua residual de curtido, descontaminada
de cromo o agua sobrenadante y del agua tratada mediante proceso convencional

PARAMETRO AGUA AGUA RESIDUAL AGUA RESIDUAL MAXIMO
FISICOQUIMICO | RESIDUAL | DESCONTAMINADA | DESCONTAMINADA | PERMISIBLE
DE DE CROMO SIN DE CROMO Y
CURTIDO TRATAR TRATADA [3] [4]
Cromo Total 2.465 0,720 0,076 1
(mg/L)
DQO: Demanda
Quimica de 2.084 650 180 2.000
Oxigeno (mg/L
0,)
DBOs : Demanda
Bioquimica de 1.740 460 91 1.000
Oxigeno (mg/L
0,)
pH 4,0 7,1 7,0 5-9
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Turbiedad (UNT) 553 7,2 2,0 50

El pH inicial de 9 en el agua residual sobrenadante , proporciona exceso de iones
hidroxilo, OH", que reaccionan con los iones Cr** produciendo el precipitado de

hidroxido de cromo, mediante la reaccion:
Cr'*+30H - Cr(OH);

Después de 24 horas, se obtiene la sedimentacion del hidroxido de cromo y los
iones OH™ que estaban en exceso han sido agotados en la reaccién con el cromo.
Asi puede observarse que el cromo Cr™® disminuy6 a niveles inferiores a 1 mg/L y
a un nivel ain menor de 0,076 mg/L para el agua descontaminada de cromo y
tratada con policloruro de aluminio como floculante y del hipoclorito como oxidante

de materia organica.

El agua residual, después de precipitar el cromo Cr™, tiene los parametros
fisicoquimicos mostrados en la Tabla 9 en niveles inferiores al limite permisible y
el pH dentro del rango exigido, por consiguiente ésta puede ser reutilizada
después de tratamiento con policloruro de aluminio como floculante y con
hipoclorito de sodio que oxida materia organica y microorganismos, reduciendo
significativamente el elevado consumo de agua en las curtiembres en el proceso
de lavado de las pieles saladas que ingresan al proceso, que contienen elevados
contenidos de materia organica conformada por excrementos y grasas también
con microorganismos que llegan al proceso como con bacterias, hongos del
moho, sangre y en otros casos provenientes del aire y suelo cuando son
arrastradas; el agua residual con contenido de DBO mayor a 10.000 mg/L de O,
reduciendo el consumo de 12 m*® aproximadamente a 9 m®, por reutilizacién de 3
m?® de agua, lo que representa una disminucién de 25 % en el consumo de agua

en esta parte del proceso. El alumbre como floculante no presentd resultados
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favorables; el policloruro de aluminio presentd resultados de floculacion en corto
tiempo y con elevada eficiencia en concentracion de 30 ppm. La turbiedad se
redujo de 7,2 UNT a 2,0 UNT; ademas este fue el ensayo donde se observo mayor
formacion de fléculos. Esto se debe, posiblemente a la naturaleza organica de la
contaminacion que aun esta presente después de precipitar el cromo, donde el
alumbre es mas apto para flocular componentes mas polares y el policloruro al
presentar en su molécula una parte no polar, tiene mayor capacidad para flocular
componentes organicos que en general son poco polares. El hipoclorito de sodio
presentd buena eficiencia para oxidar materia organica, lo cual se refleja en la
reduccion de DQO, y ademas elimina microorganismos, se utilizé grado industrial
al 13% peso/volumen que equivale a 13 g/100 mL 6 13.000 mg/100 mL, que es lo
mismo que 130.000 mg/L se prepar6 a partir de este una concentracion de 130
mg/L con un factor de dilucion de 1000, o sea midiendo en pipeta aforada 1 mL y
completando a un volumen de 1000 mL o un litro con agua destilada en balon
aforado, ajustando su concentracion inicial a 50 ppm en el agua a tratar. El calculo
del volumen de solucion de hipoclorito de 130 mg/L necesarios para adicionar a
100 mL del agua a tratar para que su concentracion sea de 50 mg/L, se muestra

en la siguiente ecuacion:

100 mL * 50 mg/L
130 mg/L

= 38,5mL

Esto se realiz6 por determinacion de demanda de cloro. Se dejé en agitacion
durante 15 minutos a 50 rpm y posteriormente se determind el cloro residual que
debe quedar entre 0,1 y 1,0 mg/L. La principal funcidén del hipoclorito de sodio es
reducir o eliminar microorganismos; sin embargo, también es utilizado como
oxidante. En algunas aplicaciones se utiliza el hipoclorito de sodio como oxidante
para tratamiento de aguas. Uno de los mecanismos mediante los cuales actia el
hipoclorito de sodio para eliminar microorganismos, es por oxidacion de la pared
celular de éstos [8].
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Yague [17] ha estudiado cual tecnologia de oxidacién es mas eficiente en la
reduccion de color de las aguas residuales de curtiembres, obteniendo muestras
de una curtiembre y por siguiente a caracterizarla, ha procedido a aplicar los
tratamientos clasicos de oxidacion con hipoclorito de sodio, peroxido de hidrogeno
con ajuste de pH, peréxido de hidrogeno con hierro (Il) y reactivo fenton; por otra
parte aplica los nuevos tratamientos tales como: radiacion ultravioleta, radiacion
ultravioleta con peroxido de hidrogeno, ozono y ozono con peroxido de hidrogeno
al agua con el colorante. Al completar los ensayos Yague determina que la
manera mas adecuada de la eliminacion de color se logra con el tratamiento de
perdoxido de hidrogeno con hierro (II) y ozono, ya que por tiempos de reaccion el
ozono es el mas adecuado. En los procesos de oxidacion convencionales, en
muchos casos, no se usara una técnica sola, sino que suelen ir unidos a un
pretratamiento y, en algun caso, a un tratamiento posterior. A pesar de las
limitaciones, los procesos de oxidacion son una buena solucién para el
tratamiento de los efluentes contaminados, con la ventaja importante de que
destruyen los contaminantes y no transfieren el problema a otra fase del

tratamiento.

El hidréxido de sodio es un compuesto polar y por consiguiente no puede
reaccionar con la materia organica para precipitarla, debido a que ésta es no polar.
Sin embargo, la reduccion de DQO de 2.984 a 650 mg/L de O, por accion del
hidréxido de sodio, se debe a la capacidad oxidante del ion hidroxilo, que aparece
en los intermedios de reaccion de muchos procesos de oxidacion [8] [17].

Los procesos de oxidacién avanzada utilizan combinaciones de oxidantes u
oxidantes con luz ultravioleta. Algunos autores definen los procesos de oxidacién
avanzada como aquellos procesos que implican la formacion de radicales
hidroxilo, OH", de elevado potencial de oxidacion (2,6 Voltios). La gran reactividad

del radical hidroxilo hace que esta especie sea extremadamente inestable y
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reactiva. En estos procesos la velocidad de reaccion es lo suficientemente rapida
como para que con instalaciones no excesivamente grandes, se obtengan buenos

rendimientos de oxidacion [17].

Son muchos y diversos los compuestos organicos susceptibles de ser eliminados
o degradados por oxidacion con radicales hidroxilo generados en procesos de
oxidacion avanzada. El potencial de reduccion del ion hidroxilo es muy cercano al
del fldor (3,06 Voltios) y esta por encima del resto de los oxidantes empleados en
tratamientos quimicos convencionales: ozono (2,08 Voltios), peréxido de
hidrégeno (1,78 Voltios), acido hipocloroso (1,49 Voltios) y cloro (1,36 Voltios) [17].

El radical hidroxilo reacciona rapidamente y de forma no selectiva con muchos
compuestos organicos por la hidrogeno-abstraccion y adicion a los enlaces C-C

insaturados [17].
3.4 Tecnificacion del proceso de sedimentacién

Para la separacién continua del precipitado de hidroxido de cromo obtenido,
después de adicionar la soda caustica al agua residual del proceso de curtido, sin
necesidad de esperar 24 horas para la sedimentacion, se puede utilizar un

decantador centrifugo continuo, cuyo esquema se muestra en las Figuras 5y 6.

Figura 5. Dimensiones de un decantador centrifugo continto utilizado para

separacion de sélidos en tratamientos de aguas residuales.
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En la figura 5 se muestran las dimensiones del decantador centrifugo, en donde
nos indican largo, ancho, alto.

Este sistema presenta diversas ventajas como su operacion continua, sistema
compacto que ocupa relativamente poco espacio, obtencion del precipitado mas
compacto permitiendo mayor proporcion en su reutilizacion en el proceso de
curtido. Los catélogos indican que tiene bajo consumo energético gracias a su
baja potencia instalada, sin embrago es necesario evaluar la energia consumida

en funcion del caudal a operar y del tiempo de operacién continua que tendra.

Figura 6. Partes de un decantador centrifugo continuo.

Descarga de liquido
bajo presion

Entrada de
alimentacion

Descarga de
solidos
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#————— Alimentacion

\ l Tubo de alimentacion
Zona de
Caja de engranajes Tomillo trseil:zr;‘)ortador alimentacion s Salida de descarga
Liquido Pared del rotor

Extremo conico

Fuente: Ver [16]

La separacion se realiza en un rotor cilindrico horizontal provisto de un tornillo
sinfin. Se alimenta el fluido en el rotor por medio de un tubo de entrada fijo y se
acelera suavemente por medio de un distribuidor de entrada. La rotacion genera
la fuerza centrifuga que produce la separacién de los sélidos sobre la pared del

rotor.

El tornillo sinfin transportador gira a una velocidad menor que el rotor, para
desplazar los sélidos hacia el extremo del rotor que son evacuados por las
aberturas de descarga. La separacion tiene lugar a lo largo de todo el cuerpo del
rotor a partir de la zona de alimentacion. El liquido clarificado es separado a través
del rotor fluyendo por encima de lunetas de nivel ajustables.

Para el trabajo en estudio, se obtuvo que por cada lote de 100 pieles curtidas, se
deben tratar 4100 L de agua, de densidad 1.020 kg/m>. Teniendo en cuenta los
datos suministrados por el proveedor, que se muestran en la Figura 5, respecto al
diametro de 29 cm y a la longitud del rotor de 1,5 m, una velocidad de giro de
2.500 rpm y la masa del cilindro de acero inoxidable de densidad 7.850 kg/m3 y
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espesor 3 mm, mas la del fluido que serd tratado en la centrifuga, se calcula la

potencia requerida del motor del rotor, como sigue:

Masa acero rotor = volumen * densidad = 1 * espesor? = longitud * densidad

Masa rotor de acero = m * (0,003m)? x 1,50m * 7.850% = 0,333kg
Los caudales méximos de los decantadores centrifugos comerciales son de 120
m?/h. Considerando que el caudal a tratar es muy bajo, porque por cada lote de
100 pieles curtidas, se tiene un volumen de 4100 L de agua con densidad 1.020
kg/ m®, que corresponde a una masa de 4.182 kg para ser tratada en un tiempo
gue se puede considerar prudente de 10 minutos, se obtiene el siguiente caudal:

4.182kg kg

Caudal masico de agua residual a tratar = 6005 —

) Trabajo Fuerza * distancia Masa * gravedad * distancia
Potencia = — = - = -
tiempo tiempo tiempo

Potencia = (Masa) * (gravedad) * (distancia) * (frecuencia)
Distancia que recorre el rotor = su propio perimetro = m * Didmetro

Potencia tedrica motor rotor

rev min

m
= (6,97 + 0,33)kg + (9,8 5_2) « (7 0,29m) * (2500 —* =)
27157W «—P_ — 3.64n
/N ) ¥ o——— =0,
746W P

Tomando una eficiencia tipica de los motores eléctricos del 70%, se calcula la

potencia real consumida:
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2.715,7W

P [ =——=3.879,6W =15,2
otencia real motor rotor 0.7 3.879,6W x TAGW 5,2hp
) _ 2.715,7W
Costo energia consumida por el motor del rotor = 07
Joule KWH K] $650

* 600s *

= 3.879,6 = $420,3 Pesos

3600K]  1.000joule 1KWH

La Tabla 10 presenta los datos técnicos de decantadores centrifugos, donde
puede apreciarse que en el presente caso de estudio, la potencia requerida es
muy baja para tratar el agua residual de un lote de 100 pieles en un tiempo de 10
minutos, y por esto mismo, el costo es relativamente bajo. Se observa en la Tabla
10 que el motor del tornillo sinfin transportador requiere una potencia
aproximadamente igual a la mitad de la potencia del rotor. Asi el costo de energia
para tratar el agua residual de un lote de 100 pieles seria de $630 pesos

aproximadamente, teniendo en cuenta el consumo de los dos motores.

Tabla 10. Datos técnicos de decantadores centrifugos continuos

Datos técnicos
Denominacion Peso maximo Material Material para otras piezas Capacidad habitual Meétodo
en kg (libras) del rotor  en contacto con el lodo del accionamiento de arranque
principal KW (HP)

ALDEC 10 A75 kg (B0 |bs) AlS] 316 AlSI 316 7.5 KW (10 HP) 3 KW 4 HP) Star-delta, VFD
ALIDEC 20  1125kg(24850hs)  AISI 316 AISI 316 11 KW (15 HP) 7.5 KW (10 HE) Star-dalta, VFD
ALDEC 30 1200kg (2660lbs)  AISI 316 AlS1 316 11 KW (15 HP) 7.5 KW (10 HF) Star-dalta, VFD
ALDEC 45  2200kg (4850 1bs)  AISI 316 AISI 316 22 KW (30 HP) 5.5 KW (7 HEY Star-dalta, VFD
ALDEC 75 4560 kg (T840 lbs)  DUPLEX AlSI 316 A7 KW (50 HP)  550r 11 KN (7-15HF)  Star-delta, VFD
ALDEC 85 4500 kg (9000 lbs) DUPLEX AISl 316 55 KW (75 HF) 11 KW 15 HF Star-delta, VFD

Fuente: Ver [16]
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3.5 Participacion en la elaboracion de una cartilla y de un video como
material de divulgacion para socializar esta tecnologia mas limpia en el

sector de las curtiembres
e Cartilla

En la elaboracion de la cartilla se resalta principalmente el estudio de los
vertimientos que diariamente las empresas curtidoras estan contaminando el
ambiente, el impacto ambiental que se esta generando a la poblacién humana y a
los recursos naturales, es importante que el curtidor pueda entender que el
proceso del cuero puede encontrarse en un marco de desarrollo sostenible, La
cartilla mostrara el disefio de la planta piloto, que es en donde los curtidores
podran realizar el paso a paso del proceso del tratamiento del agua residual y el
de la recuperacion del cromo después del precipitado.

El contenido con el que contara la cartilla serdn cinco partes fundamentales en

donde se despliegan cada uno de sus procedimientos, los cuales son:

o Parte 1 “precipitaciéon de cromo de las aguas residuales del proceso del
curtido con soda caustica.
1. Preparacion de soda caustica 4M grado industrial o hidréxido de sodio
(98% de pureza)
2. Filtracién de agua residual del proceso del curtido.
3. Adicion de soda caustica al agua filtrada del proceso del curtido para
precipitar cromo.
e Parte 2 “separacion del agua sobrenadante del precipitado de hidroxido de
cromo obtenido”
4. Proceso en laboratorio para separar y tratar el agua sobrenadante

descontaminada de cromo.
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e Parte 3 “regeneracion de la sal de cromo para ser reutilizada en el mismo
proceso de curtido”
5. Regeneracion de la sal de cromo.

e Parte 4 “calculo de la mezcla de sal de cromo recuperada y sal de cromo
comercial para curtir pieles sin pelo”
6. Curtir con mezcla de sal de cromo regenerado y comercial.
7. Prueba de encogimiento del cuero

e Parte 5 “comparacion de la calidad del agua residual antes y después de
precipitar el cromo”
8. Parametros fisicoquimicos del agua residual.
9. Andlisis econdmico costo/beneficio por la implementacion del proceso.

e Conclusiones y recomendaciones

La cartilla “Guia para el fomento de la implementacion de tecnologias mas limpias
y el desarrollo sostenible en el sector de las industrias curtidoras” liderada por la
investigadora principal Nidia Elena Ortiz Penagos, con ISBN 978-958-631-838-9,
fue editada por la Universidad Santo Tomas y se ha realizado la labor continua de

entregarla a los curtidores de los tres sectores mencionados.
e Video

El video ilustrara de una manera mas dinamica el paso a paso de los
procedimientos del tratamiento del agua residual del cromo y la reutilizacion del

precipitado, todo esto a partir del material plasmado en la catrtilla.

El video “Tecnologia para reutilizar cromo y agua de los vertimientos de las
curtiembres” liderado por la investigadora principal Nidia Elena Ortiz Penagos, fue
producido por el departamento de Comunicaciones y Mercadeo de la Universidad
Santo Tomas. También ha sido presentado en las reuniones de socializacion que

se han programado con los curtidores.
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El video esta disponible en el siguiente link:
http://www.youtube.com/watch?v=8scejokLS-c

La entrega de este trabajo de grado en modalidad de auxiliar de investigacion
incluye el video y la catrtilla, donde en cada uno figura el nombre del autor de este

proyecto en el Grupo de Autores.

4. CONCLUSIONES

Puede disminuirse la concentracién de cromo de las aguas residuales del
proceso de curtido, desde concentraciones promedio de 2.465 mg/L hasta
niveles inferiores a 1 mg/L por adicién de hidréxido de sodio grado industrial
siendo la concentracion 4 M la mas favorable, por presentar las menores

concentraciones finales de cromo en el agua.

El menor porcentaje en volumen de precipitado de hidréxido de cromo
correspondiente a 26,8 % (Ver Tabla 8), se obtuvo adicionando soda
caustica 4 M. No es conveniente utilizar concentraciones mayores de
hidroxido de sodio, debido a que se obtiene el precipitado mas voluminoso
pudiendo afectar la calidad del cuero obtenido en su posterior reutilizacion,
por dillucion de los bafios de curtido.
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El agua descontaminada de cromo y tratada con policloruro de aluminio
como floculante y con hipoclorito de sodio, puede ser reutilizada para lavar
las pieles saladas que ingresan a la planta. El policloruro presenté buenos
resultados en cuanto a floculacion en dosificacion de 30 ppm y el hipoclorito
de sodio presento los mejores resultados en cuanto a demanda de cloro en

dosificacion de 50 ppm.

La tecnificacion del proceso de separacion del precipitado de hidroxido de
cromo del agua residual, en operacion continua, puede realizarse en un
decantador centrifugo continuo, que requiere dos motores de potencia
aproximada de 5 hp para el rotor y 2,5 hp para el tornillo sinfin, para tratar
durante 10 minutos el agua residual con hidroxido de cromo de un lote de
100 pieles. El costo de la energia consumida por los dos motores es
aproximadamente de $630 pesos para el agua tratada por cada lote de 100
pieles.
5. RECOMENDACIONES

La principal recomendacion en trabajos sobre implementacion de
tecnologias mas limpias en sectores industriales de baja tecnificacion, es la
divulgacion mediante material de soporte para socializar las tecnologias
mas limpias, como videos y cartillas de facil comprensién, para apoyar
principalmente a las pequefias industrias en el desarrollo sostenible, en
donde cada una de ellas pueda entender que para implementar una
tecnologia mas limpia, no se necesita de mucho aporte econémico y que
por el contrario se adquirird muchos beneficios tanto en recurso como en la

materia prima que se emplea para el proceso del curtido.
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ANEXOS

ANEXO 1. SM 5210B: PRUEBA ROB-5 DIAS (DEMANDA BIOLOGICA DE

OXIGENO):

Principio: El método consiste en llenar con muestra, hasta rebosar, un frasco
hermético del tamafio especificado, incubarlo a la temperatura establecida durante
5 dias. El oxigeno disuelto se mide antes y después de la incubacion, y el ROB se
calcula mediante la diferencia entre OD inicial y el final. Debido a que el OD se
determina inmediatamente después de hacer la dilucion, toda la captacion de
oxigeno, incluida la que ocurre durante los primeros 15 minutos, se incluye en la

determinacion del ROB.

Materiales y reactivos:

VVVVVVVVVVYVYVVYY

Botellas de incubacion.
Papel aluminio.

Incubador de aire o bafio de agua.
Solucion de fosfato.

Agua destilada.

Sulfato de magnesio.
Cloruro de calcio.

Cloruro férrico.

Acido sulfurico.

Hidréxido de sodio.

Sulfito sédico.

Inhibidor de la nitrificacion.
Acido glutamico.

Cloruro de amonio.
Fosfato disodico.

Procedimiento:

a). Preparacion de agua para dilucion.

b). Control del agua de dilucién.

c). Control de glucosa (acido glutamico).
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d). Siembra.

e). Pre tratamiento de la muestra.
f). Técnica de dilucion.

g). Determinacion del OD inicial.
h). Blanco del agua de dilucion.
i). Incubacion.

j). Determinacion del OD final.
Calculo:

Cuando el agua de dilucion no esta sembrada

ROBS mg/l - Dl - DZ/P

Cuando el agua de dilucion esta sembrada:

ROBSmg/l= (D1 —Dy) — (B, — Bz)*f/P

Donde:

D;= OD de la muestra diluida inmediatamente después de su preparacion, mg/l.
D,= OD de la muestra diluida después de 5 dias de la incubacién a 20°C, mg/I
P= fraccion volumétrica decimal de la muestra utilizada.

B,= OD del control de simiente antes de la incubacion, mg/l

B,= OD del control de simiente des en la muestra diluida con respecto a la de
control de simiente= (% de simiente en la muestra diluida)/((% simiente en el

control de simiente).pues de la incubacion, mg/l
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ANEXO 2.DETERMINACION DE CROMO 3500 D [15]

3500-Cr D. Método colorimétrico

1. Discusion general

) Principio: Este procedimiento mldc
(inicamente ¢l cromo hexavalente (Cr° *).
Por tanto, para determinar el cromo to-
tal hay que convertir todo el cromo a la
forma hexavalente oxidando con per-
manganato potasico. El cromo hexava-
lente se determina colorimétricamente
por una reaccion con difenilcarbazida en
solucion acida. Se produce un color rojo-
violeta de composicion desconocida. La
reaccion es muy sensible, siendo la capa-
cidad de absorcion molar, basada en cI
cromo, de aproximadamente 40.000 1 g *
¢m”" a 540 nm. Para determinar el cro-
mo total, digiérase la muestra con una
mezcla acida sulfirico-nitrico y oxidese
después con permanganato potasico an-
tes de la reaccion con la difenilcarbazida.

b) Interferencias: La reaccion con la
difenilcarbazida es practicamente especi-
fica para el cromo. Las sales de molibde-
no hexavalente y de mercurio reacciona-
ran para formar color con el reactivo,

pero las intensidades son mucho més ba-

jas que para el cromo al pH especificado.
Se pueden tolerar concentraciones de
hasta 200 mg Mo o Hg/l. El vanadio
interfiere fuertemente, pero las concen-
traciones hasta 10 veces las del cromo no
causardn problemas. La interferencia po-
tencial de permanganato se elimina por
reduccion previa con azida. El hierro, a
concentraciones superiores a | mg/l, pue-
de producir un color amanllo pero el
color de ion férrico (Fe' * ) no es fuerte, y
normalmente no se encuentran dificulta-
des si se mide la absorbancia fotomeétri-
camente a la longitud de onda apropia-
da. Las cantidades de molibdeno, vana-
dio, hierro y cobre que interfieren pueden
eliminarse por extraccion de los cupfe-
rratos de estos metales con cloroformo
(CHC1;). Existe un método de extrac-
cion, pero no se debe utilizar a menos
que sea necesario, pues el cupferron y
CHCI3 residuales en la solucion acuosa
complican la posterior oxidacion. Por
tanto, sigase la extraccion por tratamien-
to adicional de acido fumante para des-
componer estos compuestos.



2. Instrumental

a)  Eqguipo de colovimerria: Se requicre
uno de los siguientes:

1) Espectrofotdmetro, para utilizarlo
a 340 nm con un trayecto luminoso de
I cm o més largo.

2) Fotdmerro de filtro, con un trayec-
1o luminoso de | cm o mas largo y equi-
pado con un filtro amarillo verdoso que
ticne una transmitancia mixima pedxima
4 540 nm.

by Embudos de separacidn, 125 ml,
forma Squibb, con espita v tapdén de vi-
drio o TFE.

3. Reactivos

Utilicese agua redestilada para prepa-
rar los reactivos.

a) Solucion de cromo de reserva: Di-
suélvanse 1414 mg de K:Cr:O: en agua
y diliyase hasta 1000 ml; 100 ml =
500 ug Cr.

b)) Solucidn de cromo paredn: Dilu-
yvamse 10,0 ml de solucion de cromo
de reserva hasta 100 ml;
5.00 ug Cr.

¢)  Acido nitrico, HNO, cone.

d)  Ackdo sulfirico, H:SO, | + L.

¢) Solucion de indicador naranja de
metilo.

N Perdxido de hidrigeno, H;0: al
30 por 100,

#) Agua redestilada; Destilese ¢l agua
que se¢ vuelve a destilar en un aparato
hecho completamente de vidrio.

) Hidrdxido aminico, NHPH conc.

) Soluctin de permanganato potdsico.
Disuélvanse 4 g de KMnQOy en 100 ml de
agua.

4 Solwcion de weida sidica: Disuél-
vanse 0.5 g de NaN, en 100 ml de agua

k) Solucion de fentlcarixeida: Disuél-
vanse 230 mg de 1.5-difenilcarbazida
(1,5-difenilcarbohidrazida) en 50 ml de
acetona. Consérvese en frasco topacio.

100 ml =
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Descantese  cuando  la  solucidon  se
decolora.

N Cloroformo, CHC1y: Evitese, o re-
destilese, ¢l material que viene en reci-
pientes metdlicos o con tapones de forro
metilico.

m) Solucion de cupfervan: Disuélvan-
se 5 g de CHN(NOJONH, en 95 ml de
agua. |

n) Acldo fosforico, HPO, conc.
o) Acido sulfirico, H:SO4 02N Di-
layanse 17 ml de H,SO, 6V hasta 500 ml

con agua.

4. Procedimiento

a)  Preparacion de fa curva de calibra-
cion: Para compensar posibles péndidas
ligeras de cromo durante la digestion u
otrs operaciones analiticas, tritense los
patrones de cromo por el mismo procedi-
miento que la muestra. Pars ello, llévense
con la pipeta vohimenes medidos de so-
lucién de cromo pawdn (5 pgml) que
vartan entre 2,00 y 200 ml, para obtener
patrones de 10 a 100 gg Cr, a vasos o
matraces crlenmeyer de 250 ml. Segin ¢l
tratamiento  previo empleado en ol si-
guiente apartado b, procédase con el sub-
siguiente  tratamiento de patrones  como
si fueran muestrss, realizindose el mata-
micnto de cupfermin de los patrones si ha
sido requenido para las muestras.

Desarrdliese ¢l color como en ¢l caso
de las muestras, piasese una porcion ade-
cuada de cada solucién colorcada a una
¢élula de absorcion de | em y midase la
absorbancia a 540 nm. Utilicese agua
destilada como referencia. Corrijanse las
lecturas de absorbancia de los patrones
restando la absorbancia de un blanco de
reactivo que ha sido trabajado con ¢l
mismo método.

Tricese una curva de calibracion lle-
vando valores de absorbancia corregidos
frente a microgramos de cromo en un
volumen final de 102 ml.

b)  Tratamiento de la muesira: Si la
muestra se ha filuado y acidulado y sdlo



s¢ desea determinar el cromo hexavalen-
e, sigase ¢l apartado 4e. Si se desea de-
terminar ¢l cromo disuelto total y hay
cantidades de molibdeno, vanadio. cobre
o hierro que interfieren, sigase el aparta-
do 4¢. Si no existen interferencias, sigase
¢l apanado 44, Si la muestra estd sin
filtrar y s¢ desea determinar ¢l cromo to-
1al, digi¢rase con HNO, vy H:SOs como
s¢ indica en la seccion 3030G. Si exis-
ten interferencias, siganse los apartados
de, 4d y 4e. Sino hay interferencias, pro-
cédase como en los aparnados 4d y de.

<) Eliminacion de molibdeno, vanadio,
fierva v cobire con cupferrdn: LIévese con
la pipeta una porcion de muestra digeri-
da que contenga entre 10y 100 pgCra
un embudo de separacion de 125 ml. Di-
layase a aproximadamente 40 ml con
agua destilada v enfriese en bano de hie-
lo. Afddanse 5 mi de solucion de cupfe-
mon enfriada con hiclo, sactdase bien y
déjese reposar en el bano de hiclo duran-
te | minuto. Extrdigase en ¢l embudo
separador con tres porciones sucesivas
de 3 ml de CHCI,: sacddase cuidadosa-
mente cada porcidon con la solucion
acuosa, déjense separar las capas y retire-
se y descéntese ¢l extracto de CHCI .. Pa-
sese la solucion acuoss extraida a un er-
lenmeyer de 125 ml. Lavese ¢l embudo
de separacion con una pequeda cantidad
de agua destilada y anddase ¢l agua
del lavado al matraz. Llévese a cbulli-
cion durante aproximadamente 3 minu-
tos para volatizar CHCI, y enfriese. Add-
danse 3 ml de HNO; vy ¢l H;SO: su-
ficiente para que haya aproximadamen-
te 3 ml. Hiérvanse las muestras hasta
la aparicién de humos de SO,. Enfrie-
se ligeramente, aniddanse cuidadosamen-
te 5 ml de HNO, y Iévese de nuevo a chu-
licién hasta ¢l desprendimiento de humos
para completar la descomposicion de
materia orgdnica. Enfricse, ldvense las
paredes laterales del matraz y llévese
otra vez a chbullicion hasta desprendi-
miento de humos de SO, para eliminar

todo ¢l HNO. Enfriese y anddanse 235 ml
de agua.

d)  Oxidacion de cromo trivalente!
Llévese con la pipeta a un erlenmeyer de
125 ml una porcidon de muestra digerida,
con o sin las interferencias eliminadas, y
que contenga entee 10 y 100 4z Cr. Em-
pleando indicador naranja de metilo,
anadase NH,OH conc. hasta que la so-
lucion sea justo biasica al naranja de me-
tilo. Anddase H.SO, | + |, gota a gota,
hasta que sc¢ vuelva acida, mias | ml
(20 gotas) adicional. Ajistese ef volumen a
aproximadamente 40 ml, anddase un pe-
dacito de plato poroso y caliéntese a cbu-
Hicion. Anddanse dos gotas de solucion
de KMnO, para obtener un color rojo
oscuro. Si se  empalidece, anfddase
KMnO,, gota a gota, hasta mantener un
exceso de aproximadamente dos gotas.
Hi¢rvase 2 minutos mas. Afiddase | ml de
solucion de NaN, y continiese una suave
cbullicion. Si el color rojo no desaparece
por compieto después de una ebullicida de
aproximadamente 30 segundos, anadase
otro ml de solucion de NaN,. Continge-
s¢ la ebullicion un minuto més despuds
de desaparecido ¢l color por completo, y
enfriese a continuacidn. Anddanse 0,25 ml
(cinco gowas) de H,PO,.

¢  Desarrolio del color y medida: Uni-
licese H. SO, 02N y un pHmewro para
ajustar la solucion a pH 1,0 = 0.3 Pisec-
s¢ la solucion a un matraz volumétrico,
diliyase hasta 100 ml y mézclese. Ané-
danse 2,0 ml de soluciéon de difenicar-
bazida, mézclese y déjese reposar 5 a
10 minutos para ¢l total desarrolio de
color. Pdscse una porcidn apropiada a
una célula de absorcion de | ecm y midase
su absorbancia a 540 nm. Utilicese agua
destilada como referencia. Corrijase la
lectura de la absorbancia restando la ab-
sorbancia de un blanco tratado con ¢l
mismo método (véase la nota a continua-
cion). Determinense los microgramos de
cromo presentes a partir de la absorban-
cia comregida por referencia a la curva de
calibracida.
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ANEXO 3. CURVA DE CALIBRACION DQO

En la elaboracion de la curva de calibracion de demanda quimica de oxigeno
(DQO) se tomd en cuenta el parametro de linealidad y las lecturas de DQO se
realizaron por medio del equipo SMART SPECTRO (ver figura 1), el

procedimiento empleado se describe a continuacion:

= Medir el volumen de la muestra 2.5 ml

= Adicionar la solucion digestora K,Cr,O7; 1.5 ml

» Adicionar la solucion catalizadora H,SO4 3,5 ml

= Se calienta el reactor previamente a una temperatura de 150 °C antes de
introducir las muestras.

= Una vez el reactor llega a la temperatura correspondiente se colocan las
muestras en este por dos horas.

» Pasadas las dos horas se dejan enfriar las muestras y se realiza la lectura
en el espectrofotometro a 600 nm y se lee la absorbancia seguidamente a
esto se determina la concentracion de DQO de la muestra con la curva de

calibracion.

llustracion 1. Espectrofotometro SMART SPECTRO
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Linealidad

Tabla 1. Concentracion y Absorbancia para cada blanco preparado para la

curva de calibracién.

Blanco Concentracion  Absorbancia

(mg/L)
B 500 1,1108
C 200 0,5129
D 100 0,3312
E 50 0,2373

Fuente: Elaboracion propia de los autores.

Grafico 1. Curva de calibracion DQO

Curva de calibracion DQO
1,2 -
A
1 - -
/’,
S 08 -
2 Pid
< Pid
2 0,6 - i k
8 /.’ @® Absorbancia
204 ," y=0,0019x+0,1346 ____. Lineal (Absorbancia)
P R?=0,9996
0,2 -
0 T T 1
0 200 400 600
DQO (ppm)

Fuente: Elaboracién propia de los autores.

La linealidad se acepta en este rango debido a que el coeficiente de

correlacion R? es mayor a 0,99 [15].
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ANEXO 4. 4500 B CLORO RESIDUAL [15]

DETERMIFMACIS DE CONSTITUYEMTES INORGAMMCOS RO METALICOHES

4500-Cl B.

1. [ewacus=sidn general

ek Principices El clorg liberara yvodo a
praartir de las soluciones de vodura de po-
tagio (K1} a pH 8 o inferior. El yodo libre
s valora con wna solucidn patrdn de tio-
sulfate de sodie (Ma:5:0000 con almiddn
como indicador. Hagase la valoracidn a
pH 3-4, va que la reaccion no os osiao-
quicmiétrica a pH newtro debido a la oxi-
dacidn parcial del tiosulfate a sulfaio.

Bl farerferencias Interfieren las for-
mas oxidadas del manganeso vy olros
agentes oxidanies, Aungue la titulacion
neuira reduce al minimo el efecto inter-
ferente de los iones Férrico v nitrico, es
preferible la acida porque algunas fior-
mas de clore combinadae no reacciosnan
a pH 7. Lilicess solamente Acido acdticon
para la tiulackin acida; el dcido sulfilrico
CHLS O, aumeentaria bas mterfercncias; aon
warilizar oo dofdhn clorbifdeios (FAOTE
WiEase en la seccidn A 3 la discasidn de
ciiras interforencias.

ol Cowcentracider detecialle mdeione:
La concemtracion detectable minima se
aproxima a 0 wg de Ol como Cly'l s se
udiliza Ma,S00, 001N com wna mmuees-
tra de 1AMy mil. Las concentraciomes infe-
riores a | me/d e se pueden determiinar
exactamentz con el punie final almidon-
woduro utilizado en este método. Las
oconcenirackones inforiores se pucden me-
dir con el punto final amperomdtres cn
las métading O v D1

Z. Reacbwvos

b Acido eedrion, conc. (glacial).

hp Foduro de peosesio, K, cristales.

o Tiosaffato de sodie pateds, 01 W
Diisudlvanae 235 g de MaxS:00m - SHAD en
I | de agua destilada recién hervida v
estamndaricese frente a bivodato de poia-
sio @ dicromaie de potasio tras, oo
mdnimo, 2 semanas de comservacidn. Este

Meétodo yodométrico |

almacenado inicial es necesario prara eer-
mitir la oxidacidon de cualquier ion hisul-
fite presente. Ultilicese agua  destilada
hervida v afiddanse wnoes mililitros  de
cloroformo (CHOCLy para reducir al miini-
mio la descomposicidn bacteriana.

Estandaricese Ma,5.00; L1N medianmie
uno de bos méiodos siguientes:

17 Méwodo del yodato: Disuélvanse
3249 g de hivodars de potasio anhidro,
EH{ I by, calidad estdndar primario, o
3,547 g de KOs secado a 103 +£ 2 20
durante | hora, en agua destilada v dil -
wase a 1000 ml para obiener una solo-
ik O, 10008 Consdrvese en frasco com
tapdn de vidrio.

Advidase a B oml de agua destilada,
con agitacion constante, | oml de H.S0,
cone. 1O mil de KH{B e OO TOEHS 5
I g de KI. Tinbless inmediatamenie con ti-
tulamiz de MaxSA05 0, 1N hasia que casi
desaparesca ¢l color amarille del vodo
likerado., Adddase | ml de solucidn indi-
cadora de almiddn v contindese la valo-
raciin hasta la desaparicidn total del co-
lor amuwl.

X Mlétodo del dicromato: Disuélvan-
sz 4 904 2 de dicromate de potasio anhi-
dro, B ACrA0y, de calidad esidndar pri-
meario, en agwa destilada v dilhyase a
L0l para obwener una  soelucidan
O, 100N Consdrvese en frascos con ta-
pon de vidrio.

Procédase como en el métado del wo-
dato, con las siguienies exocopoionss: SUsS-
titwir DO mal de KoOCr01, O LN paor
wodaio y dejar reposar la mezcla en la
oscuridad antes de valorar con MNa,5.000,
0,1 A dmslante.

Meoarmabkdad MNe, 5.0, =

1
ml de MNa 5.0, cormushdos
) Tinelaare de riosaliore de sodio ex-
rander, 008 o O,O0Z50 Mejdrexe la esta-
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4-86

bilidad del Mas,00 DTN o O0253N por
dilscion de una solucidn 001N madura,
preparada como s¢ ha  indicado  antes,
con agua destilada recién hervida, Afd-
danse 4 ¢ de borate de sodic v 10 g de
solucidn  de voduro  merctricol.  Para
mayor exactitud, estandaricese es@a solu-
ciin diarizmente de acwerdo con las ins-
rucciomnes  anterioned,  utilizando  vodabo
ool & o 025N o KArdk. Utilicense
woaliimenes suficienies de catas solwciones
patrdn de medo que su dilucidn fimal oo
supere  |+4. Para acelerar la operscitn
cuando hava que valorar muchas mues-
iras, wtilicese wna bureta ausomdtica de
un tfipe cn que b poma no entre en con-
tzcto con la solucidn. Los tiwlanies pa-
irin, ORI v U02500, son eguiva-
lemtes, respectivamente, a 335 wpg oy
Ee 3 pp de O como O 060 mil

e Sedpcain indivadore de eiecdviag
Sobre 5 g de almiddn (patata, arrurmiz o
scluble), afddase un poco de agua firda v
tritirese en un moders hasta  obiener
una pasta . Abddase dsta a 1] de
agua destilada hirviendo, agitese v déjese
cn reposo durante una noche. Utilicese el
sobwenadante  transparcnic. Consérvese
con 1,25 2 de dcido salicllico, 4 g de clo-
e de zine, o una combinacidn de 4 2
de propromabe de sodio v 2 g de azida de
sodind] de solecion de almiddén. Algunos
sucedaneass comerciales del almiddn son
satisfaciorios.

N ¥odo potrda, 01 8 Viéase O 54

2 Foulo paedee dilfaidfn, O02EIN: Via-
sg U3k

3. Procedimiento

wl Foliween de muaestre Seloccidnese
wit voluimeen de micestra que s precise
mis de 20 ml de MayS:0; 0001 N, ni me-
nod de 002 ml para el punto final de almi-
ddn-yodura. Para un rangs de clorn de
I a 10 g, otilicese una muoestra de
S0 ml; por encima de 10 mgd, wtilicese
Wik LA pEroforcionalmente  nemor,

METODOS MORMALIZADDS

Con el punie fnal amperomdirics, utili-
#ar muestras v volimenes menores de -
ulantes.

fd Preperacidn pora pielacidn: Cold-
quense 5 ml de dcido acético, o cantidad
suficicnte para reducie ¢l pH hasta un
valor comprendide entre 3,0 v 4.0, en un
mmatraz o caFucla de porcelana blanca.
Adiddase alrededor de | g de KL cabeula-
do sobre una esparula. Vidnase B moes-
tra ¥ mdzclese con una vanlla de agita-
cidim.

cf Tiwlacen: Tinlese fucra de la luz
solar directa,  Adidase Ma,500, 0L
o O0Z5N com  bureia, hasta gqoe casi
desaparezca el color amarille del yodo
liee, Afiddase | ml de solucion de alimi-
déim v walfirese hasta la desaparicion del
codor azul.

51 ba rialacion se hace con Mass:Ch
002558 en lupar de 001N, con una mues-
tra de 1L, | gota equivale a unod 530 ggl
Mo oes postble distinguir ¢l punto final
COHL TNEYOE Precisiin,

A Tiawdacion del Blawen: Corrljase el
reauliade de valoracidn de la muesira,
detcrminando la contribucion del blaneo
por las impureras oxidantes o reductoras
del reacivie. El blanco compensa tam-
bién la concentraciin del yodo ligado al
alimiddn en el punto final.

Témicae un volumen de agua deatilada
correapoidicnte a la mucatra wsada para
titubacion en los aparados Sa-c, afdadan-
ge 3 ml de dcido acdtico, | g de KLy | ml
de solucidn de almidén Realicese la va-
boracion del blanco igual gue en 1) & 2)
siguicnies, el que sea aplicable.

I}y Si aparcee un color azul, tinilesc
con Ma,S0, 001N o 00238 hasta
desaparicidn del color azul ¥ reglatress ¢l
resulizde. B (vésse el aparado 4. mis
adelanie) o3 negativo.

2y 51 mo aparcce color azul, binilesc
con scluckin de yvodo (WOXE2N hasia apa-
reciin del color azul. Tindlese por retro-
cean con MNa,S.0n DOIN & 025N v pe-
giatrese la diferencia. & es positio.
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DETERMINACION DE CONSTITUYENTES INORGAMICOS MO METALICOS

Antes de caleular la concentracion de
clore, réstese la titulacion del blanco del
apartado 1) de la de la muestra o, si fuera
necesario, aftddase el equivalenie neto de
la titulacidn del blanco del apartado 2).

4. Caleulos

Para estandarizar la soluckin de cloro
para estindares provisionales:

(A% B = N ox 3545
mg Cl como Tyl =

m! muesira

Para determinar 2l cloro residual total
disponible en la muestra de agua:

A N o= 35450
m;CInu-mElz,l'lz'—i-mt - —_

mil mussirs

donde:

A = titulackdn en ml pars Lo nsuestrn,

& = vinalocidn en ml para el blanco (positi-
v o negalival, y

N o= mormsalidod de Nas 5.0,

5 Prectsion y seago

Los estudios publicados * dan los re-
sultados de nueve métodos utilizados
para analizar muestras sintéticas de agua
sin interferencias; las variaciones de algu-
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nos métodos aparecen en esta edicidn,
Actualmente, no se dispone de mids da-
tos.
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12ANEXO 5. REFLUJO CERRADO METODO COLORIMETRICO 5220D [15]

DETERMIMACION DE COMPONENTES ORGAMICOS

8220 D.

1.  DOiscuskon general

af  Primcipdo: YWiéase  la secciGn
5XMIB.la. Los wvasos de reaccidn cologi-
meétrica son ampollas de cristal selladas o
tubkos de cultivo tapados. El consumo de
oxigene s mide a & nm con un cspec-
trofotémetre frende los estdimdares.

iy Jaterferencias v ffslieciones: WViase
la seecidn 5220 18

2 Instrumental

af  Weéase seccidn 3X30C_Z,

frp Eapecirafirdeierre:  Para uwsar a
600 nm con adapador de apermura de
accese para ampellas o tubos de 16, 20 o
25 mm.

3. Reacbvos

b Seducide ae digesiider: Adddanse a
unos 200 ml de agua destilada, 10,216 g
de B Cr:0rl, de calidad para reactivos
eatdndar primaria, previamente secado a
103 =C dwrante 2 horas, 167 ml de
H:S400y cone. vy 333 g de HgS0k, Disadl-
vase, enfriese a iemperatura ambiente v
dildyase hasta 1.000 ml

by Meaciive  doldo sulfiieioo:
seccidn 3XI0E. 30

o Acido  swlfieica:
220837

dl  Fralara de hidedgeno e poresio
puerrder ! Wiage seccion 32208 Sg

Wéage

Wiase  seccidn

4. Procedimisnto

al Traramicnio de o moesrass bi-
dazse ¢l volumen apropiado de muesira y
reactivos en un uwbo o en una ampolla
como ¢ indica en la tabla 5220:0. Prepa-
rense, digiéranse vy enfricnse las mwesiras,

&14

Reflujo cerrado, metodo colorimeétrico

el blanco v uno o més patrones como 56
cspecifica en la seccidn 32200 4.

Bl ererminacidnr de To rediocion de
dicromrein: Invidrtanse las mucstras en-
friadas, ¢l blanco vy los patrones varias
vieces y diéjose que los sdlidos se deposi-
ten anfes de medir la abgorbancia. Chui-
tenge los sdlidos que se adhieren a la
parcd del envase mediante golpes suaves.
Ingértese el tubo o la ampolla cerrada a
través de la puerna de acceso en la trayec-
taria de Ia luz del espectrofordmetro
ajustado a 600 nm. Léase la absorbancia
y comparese con la curva de calibracibn.
Litilicense ubos o ampollas de cultivo
dpticamente sgquiparables para conscguir
mayer sensibilidad; deséchese el material
de widrio manchado o rayvado.

o Prepareciin de la carva de calibrer-
cidhe: Prepdrense al menes cinco patrones
de la solucidén fialate hidrdgeno de psoa-
gi0 con RO cquivalentes que aoscilen
cotre 20 v O pe Chfl Complétese el
yvalumen con agua destilada; atilicense
los mismaes volimenes de reactivas, los
mismes tubos, o amatos de ampolla, v
cl misme procedimicnto de digestidn que
para las mucsiras. Propirese la curva de
calibracidn para cada nuevo lote de to-
Bos o ampollas o cuando los patroncs
preparados en el apamado 4a difieran en
= ¢l 5 por 100 de la curva de calibra-
cidin.

5. Calkculo

ROy en mg Chpl =
mg O, en el volumen fnal = 1.IKKP

il do enuesta
6. Precsidny sesgo

Cinco  laboratorios  ensayaron 48
miscsiras sintédticas que combenian fialato



5=20

hidrogeno de potasio y MaCl A un RO
promedio de 193 mg 021 en ausencia de
cloruro, la desviacion estindar era de
+ 1T mg O 21 (coeficiente de variacidn
8.7 por 1), A un RO promedio de
212 mg Oy 100 mg C1 /1, la desvia-
cidn estindar era £20 mg O (coefi-
ciente de variacién, 9.6 por 100},

METODOS MORMALIZADOS
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