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RESUMEN

El quitosano en un biopolimero natural, polielectrolito cationico, no
téxico y biodegradable. Se obtiene por desacetilacion alcalina de la quitina,
ésta ultima es el segundo polimero natural mas abundante después de la
celulosa. El quitosano difiere de la quitina por la presencia de grupos amino
(-NH2) en su cadena polimérica. En condiciones acidicas, el quitosano
adquiere caracter cationico el cual es responsable de su actividad floculante.

En la presente investigacion, se estudio la eficacia del quitosano como
agente coagulante y floculante en el tratamiento de aguas crudas para
consumo humano. Los andlisis se llevaron a cabo a nivel de laboratorio con
dos tipos de quitosano, uno obtenido a partir de quitina (GD: 80%, Mv: 2410
KDa.) y otro por desacetilacion directa de caparazones de camaron (GD:
84%, Mv: 700 KDa.).

Se estudiaron dos concentraciones de polimero (1 y 2% p/v en HCI
0.1M) a tres pH diferentes pH 3, pH 4 y pH 5. El rendimiento del proceso de
coagulacion/floculacion se determind a partir de los valores de turbiedad del
sobrenadante (NTU) al aplicar diferentes dosis de quitosano. Los resultados
obtenidos muestran que la capacidad del biopolimero fue mayor cuanto
mayor el grado de desacetilacion y menor el peso molecular. Dosis de entre
3-8 mg/L de quitosano fueron suficiente para que el proceso sea optimo. La
efectividad del quitosano como agente floculante esta altamente influenciada
por el pH de la disolucion y la concentracion del polimero.

Palabras clave: quitosano, coagulacion, floculacion, turbiedad.
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CAPITULO |

EL PROBLEMA DE INVESTIGACION

1.1 Tema de Investigacion

APLICACION DE QUITOSANO COMO MATERIAL BIOABSORBENTE EN
EL PROCESO DE COAGULACION-FLOCULACION DURANTE EL
TRATAMIENTO DE AGUA PARA CONSUMO HUMANO.

1.2 Planteamiento del problema

El agua potable limpia es una necesidad humana béasica. Cada
persona requiere al menos 20 a 50 litros de agua potable segura al dia para
beber, cocinar o simplemente mantenerse limpios. Las Naciones Unidas
considera el acceso al agua limpia como un derecho basico de la
humanidad, y como un paso esencial hacia la mejora de los estandares de
vida en todo el mundo (UNESCO, 2006).

La Organizacion Mundial de la Salud (OMS, 2011)y diversas agencias
de ambito nacional establecen normativas de calidad para el agua potable

que especifican las caracteristicas aceptables microbianas, quimicas y



radiolégicas para su uso seguro. Cantidades excesivas de microorganismos
o de sustancias quimicas derivadas de desechos humanos y animales,
escorrentia agricola, sustancias quimicas industriales, e incluso
contaminantes naturales, convierten en inseguras para beber algunas aguas
y causan enfermedades en la poblacion. Si no se protegen las fuentes de
agua, o si éstas se contaminan inesperadamente por cualquier motivo, se

afectara la calidad del agua potable.

Como una posible solucién al problema de contaminacion del agua,
se han empleado diversos agentes coagulantes, como sales metalicas
hidrolizables: cloruro férrico, sulfato de aluminio, policloruro de aluminio y
polimeros con cargas definidas a través de su estructura o polilelectrolitos. El
propdsito de los compuestos mencionados es el de reducir los niveles de
contaminacion en el agua durante su tratamiento. El inconveniente radica en
gue muchas de estas sustancias son consideradas toxicas a nivel de aguas

superficiales poniendo en peligro la vida vegetal y animal.

En este criterio, el quitosano, un carbohidrato biodegradable,
policationico de alto peso molecular, altamente versatil, no toxico,
biocompatible, antimicrobiano, y un efectivo agente coagulante y floculante,
constituye un buen candidato para el disefio de procesos de

coagulacion/floculaciéon o tratamiento de efluentes.

Si bien los principios basicos de la coagulacion/floculacion son bien
conocidos y las aplicaciones de estas técnicas estan muy bien difundidas, la
optimizacién depende no solamente de estudios tedricos complejos, sino de
amplias pruebas experimentales que permitan mejorar el rendimiento de
este tipo de procesos. La prediccion del agente coagulante y la dosis optima
es un punto crucial por dos aspectos basicos: primero, una sobredosis de
coagulante involucra altos costos de operacion y riesgos en la salud de la
poblacién; segundo, una dosis baja provocaria insuficiente remocion de las
particulas suspendidas contraviniendo con las regulaciones actuales sobre

calidad del agua.



1.2.1 Contextualizacioén
Contexto Macro

Hoy en dia algunos paises ya estan dispuestos a pagar el elevado
costo de producir agua potable de agua de mar a través del proceso de
osmosis reversa (OMS, 2011). Sin embargo, las fuentes mas comunes para
el agua potable son agua subterranea y el agua superficial, como es el caso
de rios, lagos y presas artificiales. El proceso de coagulacion quimica es el
método mas eficiente para la remocion de impurezas del agua superficial
(Betancourt & Rose, 2004). Estas impurezas son formadas por pequefas
particulas de diferentes tamafios. Independientemente de las muy variadas
condiciones del agua cruda, las plantas de tratamiento de agua potable
tienen que estar operando, y suministrando sin interrupcion agua limpia,
segura y de buen sabor para la poblacién (Guigui, Rouch, Durand-Bourlier,
Bonnelye, & Aptel, 2002).

El tratamiento incluye una combinacion de tecnologias para asegurar
que el agua esté completamente descontaminada, una secuencia de
procesos que involucra después de filtrar, la adicion de coagulantes
quimicos, generalmente inorganicos, para lograr que las diminutas particulas
en suspension que enturbian el agua se atraigan entre si para formar
floculos (lves, Ladislav, Dipl, PhD, Ceng, & E, 2001).

La floculacién se logra por medio del agitado leve y constante del
agua para estimular a las particulas en la formacion del fléculo de mayor
tamafo. Cuando los floculos son lo suficientemente grandes y pesados para
sedimentarse, el agua se traslada a estanques de sedimentacion o
decantacion para su posterior filtracion ya sea por medio de arena o de
membranas. La desinfeccion es usualmente el siguiente paso. El intercambio

ibnico o carbon activado se puede usar durante algunas partes de este



proceso a fin de eliminar los contaminantes organicos o inorganicos (Fan,

Turro, & Somasundaran, 2000).

Contexto Meso

Los coagulantes y floculantes frecuentemente utilizados incluyen
sales metélicas como sulfato de aluminio, policloruro de aluminio, cloruro de
hierro (1), sulfato de hierro (ll) y polimeros sintéticos como la poliacrilamida.
Tradicionalmente el sulfato de aluminio (Alum) ha sido el quimico coagulante
disponible en todo el mundo con un costo razonable porque ha sido facil de
producir (Fig. 1), incluso en fabricas muy sencillas (French, Guest, Finch, &
Haas, 2000).

El policloruro de aluminio (PAC) surgié como un agente coagulante
versatil a diferente pH, posibilitando una floculacion muy rapida con una
dosis muy baja quimicamente (Huang, Chen, & Ruhsing Pan, 2000). Las
sales férricas han sido siempre conocidas como coagulantes. Estas no han
sido tan populares como los quimicos a base de aluminio por el hecho que el
color del hidroxido de hierro es oscuro. El proceso generalmente se ve mas
opaco y los problemas son mas visibles que cuando se usa el sulfato de

aluminio o el policloruro de aluminio (Will, 2010).

Estas sustancias quimicas presentan severas consecuencias
ambientales: i) aumento en la concentracion de metales en el agua lo que
tendria implicaciones sobre la salud humana, ii) produccién de altos
volimenes de lodos toxicos, iii) dispersion de oligomeros de acrilamida que
pueden también ser peligrosos para la salud. Por estas razones coagulantes
y floculantes alternativos pueden ser considerados con aplicaciones
ambientales; los biopolimeros son de gran interés en éste campo por ser
productos de bajo costo, naturales y con caracteristicas amigables con el
ambiente (Gauthier, Fortier et al. 2000).



Figura 1. Consumo mundial de polimeros sintéticos para tratamiento de

aguas crudas

Europa del Canadd prexico Centroy Sud

2% o América
Este ig/ientral —‘ 1% 19%

Fuente: Will, 2010.

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Contexto Micro

Los biopolimeros se recomiendan como una excelente alternativa
para el tratamiento de agua en paises en desarrollo no solo por
biodisponibilidad de fuentes naturales sino ademas por la facilidad de su
aplicacion en plantas de tratamiento convencionales (Pillai, Paul, & Sharma,
2009). En el afio 2009, la demanda de polimeros biodegradables para el
tratamiento de aguas tuvo un incremento considerable en el mundo no solo
por las legislaciones implantadas, especialmente en la comunidad Europea,
sino ademas porque tanto el gobierno como la industria promueven su uso
de cara al desarrollo sostenible y a la proteccion ambiental (Fig. 2) (Will,
2010).



Figura 2. Principales consumidores de polimeros biodegradables para
tratamiento de aguas crudas

Fuente:Will, 2010.
Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Los biopolimeros son bastante efectivos al actuar como agentes
coagulantes especialmente en el caso de aguas con alta turbidez, si ademas
es un polielectrolito organico representa una importante opcién para la
industria (Pritchard, Craven, Mkandawire, Edmondson, & O'Neill, 2011). El
quitosano, un polielectrolico con caracter anfolitico, favorece el proceso de
floculacion al reforzar interacciones electrostaticas entre las cadenas
poliméricas, ademas es biodegradable, no téxico, capaz de superar las
molestias de los coagulantes tradicionales y ademas es un recurso
renovable originado en la produccion de camardén que ha demostrado
efectividad en el tratamiento de agua con altos contenidos de acidos
hamicos (Yang, Gao, Yue, & Wang, 2010).

Floculantes organicos como el alginato de sodio, originado del acido

alginico extraido de algas marinas, se puede utilizar como sustituto al



tratamiento con cloruro de hierro y sulfato de aluminio. Los almidones
extraidos de la papa y yuca, polisacéridos, taninos, derivados de celulosa
podrian ser potencialmente utilizados en el tratamiento de aguas residuales
de procesos industriales especificos como hidrometalurgia, papel, teneria,

textiles, entre otros (Hempoonsert, Tansel, & Laha, 2010)

1.2.2 Anadlisis Critico
El arbol del problema:

Figura 3. Arbol del problema: Aplicacién de quitosano como material
bioabsorbente en el tratamiento de agua

Reduccién de la Disminucion de la carga
turbiedad del agua microbiana en el agua
Econdémico
Mayor empleo de
recursos.
@ gy
-
&
7\ 9
N APLICACION DE QUITOSANO COMO
MATERIAL BIOABSORBENTE EN EL
PROCESO DE COAGULACION-
FLOCULACION DURANTE EL
TRATAMIENTO DE AGUA PARA CONSUMO
) X HUMANO 4
Proceso no adaptado < < /\/ Coagulantes sintéticos
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del biopolimero

Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

1.2.3 Prognosis

De acuerdo al andlisis critico realizado en la presente investigacion,

en el caso de no desarrollar el trabajo, no se podra disponer de informacion



sobre el uso de quitosano, biopolimero natural, como agente coagulante en
el tratamiento de agua para consumo humano, se perderia la oportunidad de
aprovechar sus caracteristicas de biodegradabilidad, biocompatibilidad y no
toxicidad en el tratamiento de aguas crudas. Quedaran imposibilitadas las
futuras aplicaciones del polimero a nivel industrial asi como también el

aprovechamiento de desechos de la industria camaronera.

1.2.4 Formulacion del Problema

El presente tema de investigacion trata de contribuir con el
conocimiento sobre el uso y aplicacion del biopolimero quitosano como
agente floculante en el tratamiento de aguas para consumo humano. Al ser
Ecuador un pais camaronero, la problematica generada por los desechos de
la industria piscicola, podrian constituirse en una via ecoldgica y alternativa
para la produccion de quitosano sustituyendo a los agentes floculantes
sintéticos utilizados hasta ahora en el tratamiento de aguas crudas y

residuales.

1.2.5 Preguntas directrices

5 ¢Como se realizara la aplicacion del quitosano?

5 ¢Como afectara la variacion de la concentracion del polimero durante
la coagulacién-floculacion del agua para consumo humano?

;¢ Como afectara el pH de la disolucién del biopolimero en la reduccién
de la turbiedad del agua?

1.2.6 Delimitacion

Campo : Ambiental

Area:  Produccion mas limpia

Aspecto: Medio ambiente

Delimitacion Espacial: El Estudio se desarrollara en los laboratorios de
Santa Rosa-EMAPA, Ambato-Ecuador .



Laboratorios de la Facultad de Ciencia e Ingenieria en Alimentos,
Universidad Técnica de Ambato, Ambato-Ecuador .
Laboratorios de Quimica Inorganica de la Universidad de Leipzig-Alemania

Delimitacion temporal:  Julio 2010 a Junio 2011

1.3 Justificacion

La contaminacion de las aguas aumenta constantemente, debido a la
polucién adicional atribuible al incesante desarrollo industrial y al crecimiento
acelerado de la poblacion. Para separar los materiales en suspension, los
procesos unitarios mas comunmente empleados son la sedimentacion,
eliminaciéon por coagulaciéon y precipitacion quimica. La coagulacion-
floculacion es el proceso que mas se emplea en la eliminacion de sustancias
qgue causan turbiedad en el agua, las cuales estan constituidas en su mayor
parte por minerales de diversos tamafios, los mas pequefios denominados
particulas coloidales, presentan propiedades de adsorcion que influyen en su

estabilidad, la cual depende de las condiciones del medio: pH y temperatura.

Las particulas suspendidas en un medio acuoso generalmente tienen
carga neta, cuando la superficie de estos soélidos esta en contacto con un
liquido electrolito en la interfase se genera una diferencia de potencial
eléctrico. Esto puede deberse a la adsorcion de iones por el sélido o a la

ionizacion de moléculas en la superficie sélida.

Como resultado de esta diferencia de potencial, los iones de carga
opuesta en la fase liquida son preferentemente atraidos hacia la interfase,
guedando los solidos suspendidos como particulas cargadas que se repelen
entre si, inhibiendo toda aglomeracion, lo cual representa un problema, ya
que le confieren turbidez y color al agua. La eficiencia de los polielectrolitos
ha sido utilizada extensivamente en la purificacién de agua debido a que
pueden neutralizar cargas opuestas y flocular en dosis bajas.



El aluminio ha sido el coagulante mas usado por su facil manejo, bajo
costo y facilidad para conseguirlo. Sin embargo, al utilizar sales de aluminio,
ademas de producirse grandes cantidades de sedimento, los altos niveles
remanentes en las aguas tratadas pueden poner en riesgo la salud publica
ya que grandes concentraciones de estas sales podrian ser causantes del
sindrome de Alzheimer (Rondeau & Commenges, 2001).

El quitosano, es un polimero natural de alto peso molecular, obtenido
por desacetilaciébn de la quitina (N-acetilglucosamina), insoluble en agua
pero soluble en soluciones acidas, comportandose en este medio como un
polielectrolito catiénico que por diversos métodos se puede extraer de los

caparazones de crustaceos.

La industria camaronera en Ecuador produce gran cantidad de
desechos de caparazones que actualmente no tienen ningun tipo de
procesamiento ni utilidad de ahi que la obtenciébn de quitosano y su
aplicacion en el tratamiento de aguas podria ser un emprendimiento

potencial y una alternativa para disminuir el uso de sales inorganicas.

1.4 Objetivos

1.4.1 General

» Utilizar el polimero quitosano como biomaterial para el tratamiento de

aguas durante el proceso de coagulacién—floculacion.
1.4.2 Especificos

» Identificar la concentracidon Optima de quitosano para reducir la
turbidez de las aguas crudas.

* Determinar el pH optimo de la disolucion de quitosano en el proceso
de coagulacion-floculacion.

» [Establecer criterios adecuados para la aplicacion de biopolimeros

ayudantes de la floculacion.
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CAPITULO I

MARCO TEORICO

2.1 ANTECEDENTES INVESTIGATIVOS

El proceso de coagulacion-floculacion constituye una de las etapas
mas importantes, directa o indirectamente, en el control de particulas,
microorganismos, materia organica natural, iones metéalicos y ultimamente

en la calidad del agua para consumo humano (Betancourt & Rose, 2004).

En el proceso, coagulantes como aluminio o policloruro de aluminio,
son afladidos al agua para desestabilizar las particulas suspendidas y formar
floculos de mayor tamafio que finalmente seran removidos o separados. La
floculacion se realiza a través de una agitacion lenta que permite el contacto
entre las particulas desestabilizadas. Estas particulas se unen y forman un

floculo facilmente eliminable por decantacion.

Sin embargo, los agentes coagulantes particularmente los derivados
del aluminio, generan productos secundarios que pueden ser peligrosos y
estdn asociados a problemas de salud publica y medioambiental. Los

coagulantes amigables con el ambiente constituyen actualmente una



importante alternativa para el tratamiento de agua para consumo humano
(Guibal & Roussy, 2007).

El uso extensivo en los ultimos afios de materiales no degradables y
su acumulacion en el planeta ha sido motivo de una creciente preocupacion
no solo por el hecho de su toxicidad sino por la dificultad en su disposicién
final. En este sentido la quitina y sus derivados naturales como el quitosano,
han logrado posicionarse a nivel industrial especialmente por su bajo

impacto ambiental (Bratskaya, Shamov, Avramenko, & Chervonetskiy, 2001).

La quitina es el segundo biopolimero después de la celulosa
ampliamente distribuido en la naturaleza; especialmente en invertebrados
marinos, insectos, hongos y levaduras. El subproducto de su desacetilacién
denominado quitosano es soluble en disoluciones acidicas lo que lo hace

susceptible para amplias aplicaciones (Tokura & Tamura, 2007).

El quitosano es biodegradable, no téxico y un efectivo agente
coagulante de solidos suspendidos en aguas residuales de varios procesos
tecnolégicos. Ademas, el quitosano es biocompatible cualidad que ha sido
muy explotada en la industria biomédica. Su principal diferencia con la
quitina es la presencia de grupos amino (-NH,) que le confieren un caracter
cationico en medio acido con importantes implicaciones tecnolégicas (Tokura
& Tamura, 2007).

2.2 FUNDAMENTACION CIENTIFICO-TECNICA

Definicion de coagulacion

La coagulacién es la desestabilizacion eléctrica de algunas particulas
mediante la adicion de sustancias quimicas o agentes coagulantes que
neutralizan la carga eléctrica de los coloides los cuales después de una
rapida agitacion se aglomeran y floculan (Fig. 4). Esta operacion se favorece

con una agitacién lenta a fin de provocar la aglomeracién de las particulas
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en coagulos de mayor tamafio faciles de remover (Sinha, Yoon, Amy, &
Yoon, 2004).

Figura 4. Efecto de la adicién de un agente coagulante.
Dispersion
\' ceo OO

Floculos Con agente dispersante

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Generalmente las particulas suspendidas que en conjunto contribuyen
a la turbiedad y al color de las aguas naturales, poseen cargas eléctricas que
normalmente son negativas, pero como ademas existen cargas eléctricas
positivas, se puede afirmar que el agua y las soluciones son eléctricamente
neutras. Las cargas eléctricas de las particulas generan fuerzas de repulsién
entre ellas, por lo cual se mantienen suspendidas y separadas en el agua.
Es por esto que dichas particulas no sedimentan (Lin, Huang, Chin, & Pan,
2008).

El conjunto de particulas constituye un sistema coloidal, formado por
una doble capa de iones, el cual es sometido a un potencial en la superficie
inferior de la doble capa, denominado potencial Z (Fig. 5). Este potencial
tiene un valor critico, por encima del cual los coloides son estables, y por
debajo de él, la repulsion en las particulas se reduce a un grado tal que

chocando con cierta velocidad pueden unirse y flocular.
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Figura 5. Variacion del potencial Z al afiadir un agente coagulante

Paniculalcon superficie
de carga negativa

Plano de deslizamiento

|
|
|
| Zeta potential

my

]
Distancia desde la superficie

Fuente: Pallier, Feuillade-Cathalifaud, Serpaud, & Bollinger, 2010.
Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

El problema en la coagulacion consiste en disminuir el potencial Z por
uno de los siguientes métodos(Pallier, Feuillade-Cathalifaud, Serpaud, &
Bollinger, 2010):

Coagulacion por neutralizacion de la carga : Esta se realiza cuando
coloides de diferente signo se mezclan en el agua. Esto es lo que sucede
cuando se agrega sales de aluminio o de hierro al agua.

Coagulacion por disminucion del espesor de la doble capa
(distancia d): Al incrementarse la concentracion de iones en el agua la
“distancia d” disminuye, hasta hacer el valor del potencial Z inferior al punto

critico (Fan, Turro, & Somasundaran, 2000).

El fendmeno de la desestabilizacion se efectia mediante una serie de
reacciones quimicas bastante complejas que ademas son afectadas por
parametros que limitan las condiciones de coagulacion como se detallan a

continuacion:
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Valencia: Entre mayor sea la valencia del ion, mas efectivo resulta

como coagulante(Yan, Wang, Yu, Ni, Edwards, & Qu, 2008).

Capacidad de cambio : Es una medida de la tendencia a remplazar
cationes de baja valencia por otros de mayor valencia, provocando la
desestabilizacién y aglomeracion de particulas en forma muy rapida (Yan,
Wang, Yu, Ni, Edwards, & Qu, 2008).

Tamafio de las particulas : Las particulas deben poseer el diametro
inferior a una micra. Las particulas con didmetro entre una y cinco micras,
sirven como nucleos de floculacion, en cambio de diametro superior a cinco
micras, son demasiado grandes para ser incorporadas en el fléculo (Yu &

Somasundaran, 1993).

Temperatura: La temperatura cambia el tiempo de formacion del
floculo, entre mas fria el agua, la reaccidbn es mas lenta y el tiempo de
formacion del floculo es mayor, disminuye la solubilidad del coagulante,
aumenta la viscosidad del agua (Hempoonsert, Tansel, & Laha, 2010).

Alcalinidad, pH: esta caracteristica esta referida a la capacidad
tampon del agua. Los coagulantes metalicos son acidicos y la adicion de
estos coagulantes disminuye la alcalinidad (J.-J. Qin, Oo, Kekre, Knops, &
Miller, 2006). Para aguas poco alcalinas, la adicién de coagulante consume
toda la alcalinidad disponible dificultando el tratamiento posterior(Yan, Wang,
Yu, Ni, Edwards, & Qu, 2008). Aguas demasiado alcalinas requieren la
adicibn de grandes cantidades de coagulantes para alcanzar un pH
adecuado. Para cada coagulante hay por lo menos una zona de pH 6Optima,
en la cual una buena floculacién ocurre en el tiempo mas corto y con la

misma dosis de coagulante (Yang, Gao, Yue, & Wang, 2010).

Relacién cantidad-tempo : La cantidad de coagulante es
inversamente proporcional al tiempo de formacion del fléculo (Pallier,
Feuillade-Cathalifaud, Serpaud, & Bollinger, 2010).
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La evaluacion de la coagulaciéon depende de las caracteristicas fisicas
y quimicas del agua, la dosis del coagulante, la concentracion del
coagulante, el punto de aplicacion del coagulante, la intensidad y el tiempo

de mezcla y el tipo de dispositivo de mezcla (Ray & Hogg, 1987).

Floculacién

La floculacién es la aglomeracion, mediante la agitacion moderada del
agua, de las particulas que se desestabilizaron durante la coagulacién,
formando otras de mayor tamafio y densidad denominados fléculos (Hogg,
2000; Klimpel & Hogg, 1986).

Los objetivos basicos de la floculacién son formar particulas con peso
especifico superior al del agua y compactar el fléculo disminuyendo su grado
de hidratacion para producir baja concentracion volumétrica, lo cual produce
una alta eficiencia en los procesos posteriores como sedimentacion y
filtracion (Brostow, Pal, & Singh, 2007; Pallier, Feuillade-Cathalifaud,
Serpaud, & Bollinger, 2010).

Tan pronto como se agregan coagulantes a una suspension coloidal,
se inician una serie de reacciones hidroliticas que adhieren iones a la
superficie de las particulas presentes en la suspension, las cuales se unen
por sucesivas colisiones hasta formar floculos que crecen con el tiempo
(Somasundaran & Yu, 1994).

La rapidez de este proceso depende del tamafio de las particulas con
relacion al estado de agitacion del liquido, la concentracion de las mismas y
su grado de desestabilizacidon, que es el que permite que las colisiones sean
efectivas para producir adherencia. Esta etapa puede llevarse a cabo de dos

maneras.:
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Floculacion Pericinética: Contactos por el movimiento de las
moléculas del liquido (movimiento browniano) que sélo influye en particulas
de tamafios menores a un micron. Se produce al inicio del proceso, en los
primeros 6 a 10 s y es independiente del tamafio de la particula(Han, Lee,
Lawler, & Choi, 1997).

Floculacion Ortocinética:  Contactos por turbulencia del liquido, esta
turbulencia causa el movimiento de las particulas a diferentes velocidades y
direcciones, lo cual aumenta notablemente la probabilidad de colision.
Efectivo s6lo con particulas mayores a un micrén. Actla durante el resto del
proceso, de 20 a 30 min (lves, Ladislav, Dipl, PhD, Ceng, & E, 2001).

La velocidad de formacion del floculo es proporcional a la
concentracion de particulas en el agua y del tamafo inicial de estas. La
velocidad de aglomeracion de las particulas es proporcional al tiempo de
detencion. Debe estar lo mas cerca posible al 6ptimo determinado por medio
de ensayos de jarras, esto se puede lograr dividiendo la unidad de
floculacion en camaras. Se puede decir que una eficiencia dada, se obtiene
en tiempos cada vez menores a medida que se aumenta el numero de
camaras de floculacion en serie(Hogg, 2000; Sinha, Yoon, Amy, & Yoon,
2004). Por razones de orden practico el nUmero de camaras no puede ser

muy grande, estableciéndose un minimo de tres unidades.

El gradiente de velocidad es un factor proporcional a la velocidad de
aglomeracion de las particulas. Existe un limite maximo de gradiente que no
puede ser sobrepasado, para evitar el rompimiento del fléculo. El gradiente a
través de las camaras debe ser decreciente y no se deben tener camaras

intermedias con gradientes elevados(Hogg, 2000).

Coagulantes y Floculantes

La adicion de ciertos quimicos en el tratamiento de aguas causa la

desestabilizacion de las particulas, la consiguiente aglomeracion vy
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finalmente la floculacion. En términos generales los quimicos utilizados para
este propésito son:

Coagulantes , que asisten la desestabilizacion de las particulas.

Floculantes , también conocidos como ayudantes de la coagulacion porque

unen y envuelven a las particulas.

Las plantas de tratamiento de agua generalmente utilizan coagulantes
a base de aluminio como el sulfato de aluminio (Alum), el policloruro de
aluminio (PACI) o el clorhidrato de aluminio (ACH) este ultimo tiene limitada
aplicacidon especialmente en filtracibn por membranas (Yan, Wang, Qu, He,
& Chow, 2007). Un numero pequefio de plantas de tratamiento utiliza
coagulantes a base de hierro como el cloruro férrico o el sulfato férrico
(Sinha, Yoon, Amy, & Yoon, 2004).

El desempefio de las sales de aluminio es bien conocido y apreciado
tanto por su bajo costo como por su disponibilidad. Sin embargo, estas
producen grandes cantidades de sedimentos dificiles de deshidratar y su
eficiencia depende enteramente del pH. Cuando los fl6culos se forman a
temperaturas bajas no son mecanicamente resistentes (Renault, Sancey,
Badot, & Crini, 2009).

Los agentes coagulantes tienen una dependencia muy alta con el pH
lo que los convierte en una fuente de contaminacion al momento de ser
descartados como material secundario al tratamiento del agua y por estar
asociados con la generacion de poliacrilamida que como es bien sabido
puede provocar desordenes neurales en los seres humanos (Lombi,
Stevens, & McLaughlin, 2010).

El avance tecnoldgico en quimica de polimeros ha permitido el
desarrollo de la tecnologia de la floculacibn proveyendo de polimeros
organicos y polielectrolitos con alta eficiencia durante la purificacion de agua.

La ventaja de los floculantes poliméricos es su habilidad para producir
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floculos grandes, densos y compactos con bajo contenido de agua lo que
facilita la manipulacion de los lodos residuales (Bolto & Gregory, 2007).

El uso de polielectrolitos organicos en el tratamiento de aguas (Tabla
1) ha sido documentado por muchos investigadores, con énfasis en el tipo
de polimeros disponibles y el tipo de impurezas removidas.

Tabla 1. Ejemplos de floculantes poliméricos usados en el tratamiento de

agua para consumo humano

Polielectrolitos cationicos

Poly(dialildimetil cloruro de amonio)

Epicloridrin/polimeros de dimetilamina

Poliacrilamida cationica

Poli(alquilaminas) [poli(etilenimina), poli(vinilamina)]

Derivados de poliestireno

lonenos (Polimeros cuaternarios de amonio)

Polimeros de sulfonio

Polimeros catiénicos naturales (quitosano, almidones catiénicos)

Polielectrolitos aniénicos

Poliacrilamidas aniénicas

Polimeros del acido carboxilico

Polimeros del acido fosférico

Polimeros del acido sulfénico

Polimeros anidnicos naturales (polisacaridos sulfatados, sulfato de lignina
modificada)

Polimeros no iénicos

Poliacrilamida

Polimeros naturales no iénicos (almidén, derivados de celulosa)

Fuente: Renault, Sancey, Badot, & Crini, 2009
Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Existen dos clases de materiales usados en el proceso de

coagulacion-floculacion:

1) Coagulantes inorganicos y organicos que incluyen aditivos
minerales como sales de calcio; sales metélicas como cloruro
férrico o sulfato de aluminio; metales pre-hidrolizados como

policloruro de aluminio y polielectrolitos o coagulantes per se.

2) Floculantes organicos que incluyen polielectrolitos catidnicos y
aniénicos, polimeros no i6nicos, polimeros anfotéricos e
hidrofébicamente modificados y floculantes naturales como

almidon, goma guar, taninos, alginatos entre otros.

Los biopolimeros constituyen uno de los sustitutos potenciales a los
floculantes inorganicos especialmente aquellos que se comportan como
polielectrolitos catidnicos capaces de coagular particulas cargadas
negativamente no solo a través de puentes o fuerzas electrostéticas, sino
también a través de interacciones hidrofébicas (Parazak, Burkhardt,
McCarthy, & Stehlin, 1988), el quitosano, polielectrolito catidnico, es un
promisorio agente para purificacion de agua como se ha reportado en

recientes patentes (Renault, Sancey, Badot, & Crini, 2009).

2.3 FUNDAMENTACION FILOSOFICA

La investigacion que se realizara se fundamenta en los principios del
paradigma positivista que considera que es posible establecer leyes

generales, que son permanentes independientes del tiempo.

En la concepcion dialéctica del conocimiento no podemos admitir la
posibilidad de hacer generalizaciones. Se debe trabajar con hipotesis de
trabajo limitadas a un tiempo y espacio particular. ElI contexto por tanto,
juega un papel muy relevante segun la concepcién dialéctica del

conocimiento. El enfoque positivista asume que es posible establecer las
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causas de los hechos. En la concepcién dialéctica del conocimiento se parte

de que los fenbmenos tienen multiples factores asociados y no unas pocas

causas.

2.4 FUNDAMENTACION LEGAL

Con fines de purificacion, las materias suspendidas o disueltas, que

se encuentran en exceso en el agua para consumo humano, deben ser

removidas a fin de garantizar la idoneidad del agua potable. El control de

calidad del agua potable en la ciudad de Ambato, tiene su base técnica en la
norma INEN 1108-2004. y USEPA-2002 en lo referente a pardmetros de
turbiedad y contenido de aluminio (EMAPA, 2006).

2.5 CATEGORIAS FUNDAMENTALES

Superordinacion Conceptual

Figura 6. Superordenacién Conceptual de las variables independiente y

dependiente.
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Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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2.5.1 Variable Independiente

Tipo, concentracion de quitosano y pH de la disolucién

El quitosano es un biopolimero lineal de la D-glucosamina y la N-
acetil-D-glucosamina producido por la desacetilacion alcalina de la quitina, el
segundo polimero natural mas abundante después de la celulosa. Las

principales fuentes explotadas son dos crustaceos: cangrejos y camarones.
El quitosano tiene propiedades Unicas en relacion a otros
biopolimeros especialmente por la presencia de grupos amino (Fig. 7) y su

alto contenido de nitrégeno en comparacion con la celulosa.

Figura 7. Estructura molecular del quitosano parcialmente desacetilado.

MH:z CH:0H

HO»

CH:=0H CH:0OH

Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

La estructura molecular del quitosano permite disponer de pares de
electrones para actuar como agente quelante y formar complejos con
metales pesados (Fig. 8) como: A**, zn**, Cr¥*, Hg?*, Ag®, Pb®*, Ca**, Cu?'y
Cd** presentes en el agua (Gyliene, Rekertas, & Salkauskas, 2002; Zeng,
Wu, & Kennedy, 2008).
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Figura 8. Complejo formado por quitosano y un metal

CH OH CH OH
Ho ﬂ
CH OH CH OH

M2+

Fuente: Goy, De Britto, & Asis, 2009

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Posee ademas caracteristicas intrinsecas que lo hacen un efectivo
agente coagulante y/o floculante. Esta doble accion se debe a su alta carga
cationica, gran longitud de la cadena polimérica y a su capacidad para
estabilizarse a un pH superior a la constante de disociacién (pK,) de la
macromolécula (pH neutro o alcalino ) en donde coagula y precipita
llevandose consigo particulas organicas, colorantes, contaminantes entre
otros (H. No & Meyers, 2000). Las diferencias en el pH de la solucion
influyen sobre la capacidad de adsorcion del quitosano, en muchos casos la

tasa de adsorcion decrece conforme decrece el pH.

Es importante destacar la relacion entre las propiedades
fisicoquimicas, la fuente de quitosano y el método de obtencidon, una
hidrélisis homogénea permite obtener quitosanos con alta capacidad de
adsorcion de iones metalicos que uno preparado bajo condiciones
heterogéneas con el mismo grado de desacetilacion (Sannan, Kurita, Ogura,
& Iwakura, 1978).
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Caracteristicas fisicoquimicas del quitosano

La morfologia y polimorfismos del quitosanos, polimero semicristalino,
ha sido muy bien estudiado en la literatura (Cervera, Heinaméaki, Rasanen,
Maunu, Karjalainen, Acosta, et al., 2004; Pillai, Paul, & Sharma, 2009; Ravi
Kumar, 2000; Rinaudo, 2006). La cristalinidad del quitosano esta
condicionada a la fuente de quitina, la cual presenta tres polimorfos: la a-
quitina, B-quitina y y-quitina, que difieren en el reordenamiento de las
cadenas poliméricas de las regiones cristalinas y al proceso de

desacetilacion durante la obtencion (Ravi Kumar, 2000).

El grado de desacetilacion es una de las caracteristicas quimicas mas
importante del quitosano ya que gobierna su potencial aplicacion, toxicidad,
solubilidad, contenido de grupos amino libres y permite diferenciarlo de la
quitina. La desacetilacion se ve afectada por la concentracion de alcali,
temperatura de reaccion, tamafio de particula y densidad de la quitina. Estos
dos ultimos factores afectan la penetracion del alcali en la zona amorfa y
cristalina del polimero, por lo que generalmente se consiguen quitosanos
con 75-80% de desacetilacion. Durante el proceso de desacetilacion ocurre
también la degradacién de la cadena polimérica. (Guinesi & Cavalheiro,
2006).

El quitosano en disolucién posee carga positiva correspondiente a la
protonacion de los grupos amino originales (-NHz"). Tanto la solubilidad
como la agregacién son propiedades excelentes a tener en cuenta en la
formacion de geles utiles en el tratamiento de aguas crudas y residuales
(Deng, He, Zhao, Yang, & Liu, 2007).

La variabilidad, heterogeneidad del polimero y cambios
macromoleculares provocan cambios en las propiedades de coagulacion.

Cada quitosano debe ser caracterizado en términos de su grado de
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desacetilacion, peso molecular, cristalinidad e hidrofiidad ya que estos
parametros afectan la solubilidad y viscosidad de las disoluciones (Kim &
Mendis, 2006). Algunos autores consideran que el tiempo de contacto,
tamafo de particula, temperatura, pH, concentracion del i6n bajo
investigacibn y concentracion de otros iones presentes en el agua
constituyen también factores importantes (Muzzarelli, Raith, & Tubertini,
1970).

Aplicaciones del quitosano

El potencial industrial del quitosano ha sido ampliamente reconocido,
su versatilidad se ha utlizado en ingenieria biomédica, farmacéutica,
oftalmologia, biotecnologia, quimica, cosmética, textiles, papel, industria de
alimentos, agricultura y fotografia. EI quitosano es también ampliamente
aplicado en el tratamiento de aguas residuales; en estado sodlido se
aprovecha su capacidad quelante. Es eficiente en agua fria y a

concentraciones menores que las de coagulantes comerciales.

El uso del quitosano como agente floculante esta ampliamente
justificado por dos ventajas importantes: primero, es no-toxico Yy
biodegradable y segundo, interacciona con varios contaminantes incluyendo
particulas y sustancias disueltas. Por ejemplo, ha sido exitosamente utilizado
en el tratamiento de suspensiones minerales y organicas y la coagulacion de
contaminantes con carga negativa en soluciones acidicas que contenian
acido humico sin dejar metales libres que podrian generar problemas de
contaminacion secundaria favorecida ademas por su condicibn de
biodegradabilidad lo que hace que sea eficientemente degradado por

microorganismos en la naturaleza.

A nivel industrial la efectividad del quitosano como agente floculante o
coagulante ha sido probada en plantas procesadoras de pescado (Guerrero,
Omil, Méndez, & Lema, 1998), industrias de alimentos (Fernandez & Fox,

1997; Pinotti, Bevilacqua, & Zaritzky, 1997), sedimentos en rios (Divakaran &
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Sivasankara Pillai, 2002b), particulas de latex (Ashmore, Hearn, &
Karpowicz, 2001), microorganismos (Strand, Nordengen, & @stgaard, 2002)y
coloides minerales (Huang, Chen, & Ruhsing Pan, 2000) con excelentes

resultados.

2.5.2 Variable Dependiente

Tratamiento de agua para consumo humano

En la presente investigacion se estudio la eficacia del quitosano como
biomaterial para el tratamiento de aguas durante el proceso de coagulacion y
floculacion (Tabla 2). Los analisis se realizaran a nivel de laboratorio con un
test de Jarras. En este estudio se utilizaron dos tipos de quitosano el primero
obtenido convencionalmente a partir de quitina y el segundo por
desacetilacion directa de los caparazones de camarén. La eficiencia de la
coagulacion y floculacién se determinara por medicion directa de la turbidez

de la solucién acuosa, pH y conductividad eléctrica.

Tabla 2. Principales propiedades del quitosano en relacibn a su uso y

aplicacion en el tratamiento de agua.

Principales caracteristicas Aplicaciones potenciales

* No toxico » Floculante para clarificar agua (agua para
consumo humano, piscinas)

* Biodegradable * Reduce la turbiedad en efluentes de
industrias de alimentos

* Recurso renovable » Coagulacion de solidos suspendidos,
suspensiones organicas y minerales

 Polimero ecoldgico » Floculacién de suspensiones bacterianas

« Eficiente frente a bacterias, virus ¢ Interactia con moléculas negativamente

y hongos cargadas

» Forma sales con acidos * Recuperacion de productos valiosos
organicos e inorganicos (proteinas)

» Habilidad para formar puentes » Agente quelante de iones metélicos

de hidrogeno intermoleculares
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* Habilidad para encapsular * Remocion de moléculas coloreadas
mediante adsorcién
* Remueve contaminantes » Reduccion de olores
» Tratamiento de lodos
* Filtracion y separacion

» Asistente en ultrafiltracion

Fuente: Renault, Sancey, Badot, & Crini, 2009
Elaborado : Mirari Yosune Arancibia Soria

Control de calidad del agua

La produccion de agua potable a partir de fuentes naturales
usualmente involucra procesos de coagulacion-floculacion y clarificaciéon
seguidos de una rapida filtracion asistida por la gravedad que se convierten
en puntos clave durante un tratamiento de aguas tradicional (Fig. 9). Esta
tecnologia estd muy bien desarrollada y remueve hasta algunos
microorganismos como Cryptosporidium oocysts y Giardia cysts (Betancourt
& Rose, 2004; French, Guest, Finch, & Haas, 2000; Hsu & Yeh, 2003), virus,

bacterias y otros(Fonseca, Scott Summers, & Hernandez, 2001).

Figura 9. Esquema ilustrativo de las etapas en el tratamiento de agua para

consumo humano
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Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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En los ultimos afos, ha crecido el interés por los coagulantes
naturales como el quitosano, no solo por la reduccién de costos sino por la
biodegradabilidad y facilidad en la disposicion final de los solidos
remanentes del proceso. Las caracteristicas intrinsecas del polimero a nivel
bacteriostatico y bactericida, lo convierten en un candidato ideal para el
tratamiento de aguas crudas.

Turbiedad del agua cruda

La produccién de agua potable a partir de la mayoria de fuentes de
agua cruda generalmente implica una etapa de coagulacion-floculacion para
eliminar la turbidez en forma de materia coloidal en suspensién (Liu &
Glasgow, 1995). La presencia de particulas en suspension puede obstruir
filtros o poner en peligro el proceso de desinfeccion (Hempoonsert, Tansel, &
Laha, 2010), por lo que es considerada una etapa que reduce
dramaticamente el riesgo de enfermedades por consumo de agua (Guigui,
Rouch, Durand-Bourlier, Bonnelye, & Aptel, 2002).

Existen muchos estudios sobre la remocion de la turbiedad, bacterias,
parasitos del agua para consumo humano utilizando membranas y procesos
de filtraciébn adaptados con quitosano. El quitosano reduce efectivamente la
turbiedad tanto por floculacion como por coagulacion, se requieren dosis
minimas de polimero y la floculacion es rapida incluso a elevadas
concentraciones de material suspendido (Roussy, Van Vooren, & Guibal,
2005).

HIPOTESIS

Ho La concentracion de quitosano y el pH de la disolucién de quitosano
no influyen sobre la turbiedad del agua
Hi La concentracion de quitosano y el pH de la disolucion de quitosano si

influyen sobre la turbiedad del agua
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Sefalamiento de variables

Variable Independiente: Tipo de quitosano, concentracion y pH de la

disolucién de quitosano.

Variable Dependiente: Turbiedad del agua cruda.
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CAPITULO 1lI

METODOLOGIA

3.1 ENFOQUE

La presente investigacion abarca informacion relevante para la
aplicacion de quitosano en el proceso de coagulacion/floculacion en el
tratamiento de agua para consumo humano. Los analisis e interpretacion de
resultados realizados permitieron evaluar la dosis y el pH optimo de la

disolucién de quitosano.

3.2 MODALIDAD BASICA DE LA INVESTIGACION

La investigacion tiene un sustento bibliografico o documental; puesto
gue se requiere una revision previa de libros, textos, revistas, folletos,
internet; esta informacion actualizada constituye un complemento

bibliografico sobre el uso del quitosano en el tratamiento de aguas.

Se la debe considerar también una modalidad de investigacion
experimental, de modo que de esta manera se alcancen los objetivos de
prediccion y de control en relacion con la hipotesis puesta a prueba en el
estudio; dicha investigacion requiere el uso de equipos de laboratorio que
ofrezcan las facilidades para efectuar dicha prediccién mediante analisis de
las causas y efectos de las variables de estudio sobre la naturaleza e

implicaciones del problema.



3.3 NIVELES O TIPOS DE INVESTIGACION

La investigacion tiene los siguientes niveles: exploratorio, descriptivo,
correlacional o de asociacion de variables; es exploratorio porque permite
desarrollar un tema nuevo o poco conocido como es el uso de quitosano,
con y sin el paso previo por quitina, como agente coagulante/floculante en el

tratamiento de agua para consumo humano.

Es descriptivo porque desarrolla ampliamente criterios y contenidos.
La efectividad del quitosano como agente coagulante/floculante se determina
mediante técnicas fisicoquimicas, de las cuales se obtienen valores
confiables de turbidez y de esta manera se pueden emitir criterios de

aceptabilidad.

Es correlacional o de asociacion de variables porque permite
confrontar a la variable independiente con la variable dependiente. Ademas
el nivel o tipo de investigacion que alcanzara este trabajo es de correlacion
de variables ya que se pretende valorar el comportamiento de una de las
variables en funcién de la otra y su grado de correlacién tanto cualitativa

COMo cuantitativamente.

Los parametros evaluados permiten determinar las caracteristicas con
las que debe contar el quitosano y la dosis Optima a ser afiadida para
evaluar su efecto en la reduccién de la turbidez de aguas para consumo

humano.

3.4 METODOS Y TECNICAS DE INVESTIGACION
POBLACION Y MUESTRA

Poblacién

Esta investigacion consider6 como poblacion quitosano obtenido a

partir de camarones Penaeus vannamei.
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Muestra

BIOPOLIMERO
Extraccion

En éste estudio se utilizaron quitosanos obtenidos en la Facultad de
Ciencia e Ingenieria en Alimentos de la Universidad Técnica de Ambato
(Ecuador) a partir de caparazones de camardén (Penaeus vannamei)
sintetizados por dos métodos (directo e indirecto) que se detallan a

continuacion:

Método indirecto: requirié la obtencion previa de quitina mediante la
desproteinizacion de los caparazones de langostino con 0,5% NaOH a 80 °C
durante 30 minutos; el sélido remanente se lavd con abundante agua hasta
llegar a un pH cercano a la neutralidad. Se realizd una segunda
desproteinizacion con 3% NaOH a 80 °C durante 10 minutos, proceso que
se ejecutd por triplicado. La eliminacién del contenido mineral se realizé con

HCI 2N en una relacion 1:3 (v/v) a temperatura ambiente por 72 horas.

La quitina obtenida se lavo hasta pH neutro y se seco en estufa a 50
°C durante 6 horas. La desacetilacion alcalina de quitina se realizé con 50%
NaOH (p/v) a 100 °C (Almeida & Arancibia, 2005).

Método directo: la produccion de quitosano por el método directo no
requirio la obtencion previa de quitina, sino que se procedi6é directamente a
una desmineralizacion del caparazén de camaron con HCI 2N durante 72
horas. Las restantes etapas fueron las mismas que en el método indirecto
(Alvarado, Almeida, Arancibia, Aparecida de Carvalho, Sobral, Quinta
Barbosa, et al., 2007).

Caracterizacion

FT-IR
Los espectros en fase solida fueron obtenidos en los laboratorios de

Quimica Inorganica de la Universidad de Leipzig-Alemania en un
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espectrofotometro Bruker, modelo IFS 66v. Tipicamente el rango de
ndameros de onda estudiados fue desde 4000 a 400 cm-1, con una
resolucion de 1 cm-1. Los espectros se analizaron con el programa
EssentialFTIR®.

Difraccion de Rayos X

El andlisis de difraccion se realizé en un equipo XPert Pro P Modelo
Analitico 3040/60 (Almelo, The Netherlands). Los difractogramas se
registraron a temperatura ambiente utilizando como radiacion la linea Ka del
Cu (1.542 A), haciendo un barrido en el intervalo de (26) entre 3—60°

Calorimetria Diferencial de Barrido

Las propiedades térmicas fueron determinadas en un equipo Perkin
Elmer DSC-7, entre 40 T y 400 T, a una velocidad de calentamiento de 10
T/min.

Aplicacion
Preparacion de la disolucién

Los dos quitosanos 1 y 2% (p/v) se disolvieron en 10 mL de acido
clorhidrico 0.1M, la disolucién final se afor6 hasta 100 mL con agua
destilada. El pH final de las disoluciones se ajustdé con NaOH 2N hasta
alcanzar el pH de 3, 4 y 5 +£0,2. Una vez disuelto el quitosano, la disolucion

se dejo reposar durante 30 minutos para eliminacion de burbujas.

Test de Jarras

La turbiedad de las aguas crudas fue determinada con un turbidimetro
Eutech TN 100. El pH de las suspensiones de agua cruda se midié con un
pH metro digital Hanna (HI9812). El test de floculacion se realiz6 en un
equipo de seis jarras de 2 L con agitador individual modelo HACH
programado para una mezcla rapida de 1 min a 100 rpm, seguida de una

mezcla lenta de 15 min a 40 rpm. Una vez terminada la agitacion, se dejo en
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reposo por 30 minutos para seguidamente tomar una alicuota a 5 cm por

debajo de la superficie del agua y determinar la turbiedad.

Disefio experimental

De acuerdo al problema de investigacion planteado “APLICACION DE
QUITOSANO COMO MATERIAL BIOABSORBENTE EN EL PROCESO DE
COAGULACION-FLOCULACION DURANTE EL TRATAMIENTO DE AGUA
PARA CONSUMO HUMANO?”, en funcion de establecer la relacion entre los
factores de estudio: concentracion del quitosano, dosis y pH de la disolucién,
se considera apropiado aplicar un disefio factorial AXBXCXD (2x2x3x7)

Factor A Tipo de quitosano
Ao Quitosano obtenido a través de quitina
A Quitosano obtenido sin la etapa de quitina

Factor B Concentracion de la disoluciéon madre de qu itosano (p/V)
Bo 1%

B1 2%

Factor C pH de la disolucion

Co pH3
C1 pH 4
C, pH 5

Factor D Volumen disolucion de quitosano (mL)
Do
D;
D,
D3
D4
Ds
Ds

© 00 N oo o b O
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Respuesta experimental

Las variables de control en el Factor A fueron:
» Grado de desacetilacion (%, FT-IR)
* Peso molecular promedio (viscosimetria capilar, kDa)

» Cristalinidad (RXD)
* Propiedades térmicas (DSC)

Las variables de control para la interaccion en el equipo de prueba de jarras

fueron:
* Turbiedad del agua (Unidades Nefelométricas de Turbidez, NTU)
e Conductividad Eléctrica (uS)

. pH

Todos los experimentos se realizaron por triplicado
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3.5 OPERACIONALIZACION DE VARIABLES

3.5.1 Variable independiente

Tabla 3. Método de obtencidén del quitosano, concentracion y pH de la

disolucién de quitosano

Técnicas e
L ) ) ) . } ) instrumentos de
Conceptualizacion Dimensiones Indicadores Items Bas  icos »
recoleccion de
informacién
. éla
El quitosano es un A altas y 5 .
. . . Concentracion concentracion Andlisis de
copolimero hidrofilico de concentraciones ) )
de quitosano laboratorio

estructura rigida que
contiene tanto
glucosamina como
acetilglucosamina. Es un
polimero catiénico con alta
densidad de carga lo que
facilita la interaccion
electrostéatica con otros
polimeros y la remocion

de contaminantes.

el quitosano
dispone de
grupos amino
libres.

El quitosano es
soluble en medio
acido (pH<6,3).

pH

afecta el
proceso de
coagulacién-

floculacién?

¢El pH de la
disolucién
influye sobre la
turbidez del

agua?

mediante un test de
jarras.
Medida directa de
la turbidez (NTU)
en la muestra de

agua.

Medida directa del
pH.

Fuente:

Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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3.5.2 Variable dependiente

Tabla 4. Turbiedad del agua cruda durante el proceso de coagulacion.

Técnicas e
L ] ] ) | ) ) instrumentos de
Conceptualizacion Dimensiones Indicadores ltems Bas  icos »
recoleccion de
informacion
i Medida directa de
) cQuéesla )
) ) Unidades ) la turbidez (NTU)
Analizar la turbidez turbidez?

del agua.

Turbidez del agua

nefelométricas
(NTU)

¢ Cémo se mide

la turbidez?

con un
turbidimetro Hach
Chemical 2100P

Fuente:

Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

3.6 PLAN DE RECOPILACION DE INFORMACION

La observacion directa fue la técnica utilizadas para la recolecciéon de

la informacién ya que se estd en contacto con el objeto de estudio en

escenarios y ambientes debidamente preparados y equipados para realizar

la investigacion a fin de lograr la comprobacion o rechazo de las hipoétesis

planteadas.

La recoleccion de las muestras se realizd en el horario de 08:00 a

09:00 am, una vez que el agua ingresd a la planta de tratamiento; los

andlisis de turbidez se realizaron en el laboratorio de control de calidad de la

Empresa Municipal de Agua Potable y Alcantarillado de Ambato ubicado en

la misma planta en el sector de Santa Rosa provincia de Tungurahua.

3.7 PLAN DE PROCESAMIENTO Y ANALISIS DE LA INFORMAC ION

La informacion obtenida se procesé con los paquetes informaticos:

Microcal Origin 7.0 para la tabulacién de datos, EssentialFTIR® para analisis

de espectros y termogramas, Graphpad 3.0 para el analisis estadistico y End

Note para bibliografia.
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CAPITULO IV

RESULTADOS

4.1 ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

Caracterizacion del Biopolimero

Grado de desacetilacion (GD) por FT-IR

En el Anexo A, Tabla A-1, se encuentran las longitudes de ondas
experimentales y bibliogréficas ademas de la asignacion tentativa de las
bandas de infrarrojo para los dos tipos de quitosano tomadas a partir del
espectro FT-IR (Anexo C, Fig. C-1). La técnica de FT-IR permiti6 detectar
todas las sefales del polimero asi como también evidenciar el efecto del
método de obtencidn sobre la intensidad de las bandas.

En el espectro se pudieron observar las vibraciones de tension de
estrechamiento del grupo OH a 3433 cm™ (Domszy & Roberts, 1985), a
2871 cm™ el estrechamiento C-H (Choi, Ahn, Lee, Byun, & Park, 2002) las
vibraciones del esqueleto del polimero que involucran el estrechamiento C-
O-C (Borzacchiello, Ambrosio, Netti, Nicolais, Peniche, Gallardo, et al., 2001)
a 1026 y 1071 cm™; la tensién de deformacién del —CH, a 1420 cm™



(Brugnerotto, Lizardi, Goycoolea, Arglelles-Monal, Desbriéres, & Rinaudo,
2001; Zentz, Bédouet, Almeida, Milet, Lopez, & Giraud, 2001); el
estrechamiento antisimétrico del puente C-O-C alrededor de 1151 cm™
(Miya, lwamoto, Yoshikawa, & Mima, 1980); a 1323 cm™ la banda de la
amida Ill (C. Qin, Li, Xiao, Liu, Zhu, & Du, 2006); a 1600 cm™ la deformacién
—NH (Shigemasa, Matsuura, Sashiwa, & Saimoto, 1996); y a 890 cm™ la
vibracion del enlace glucosidico C-O-C (Qu, Wirsén, & Albertsson, 2000).

Los valores del grado de desacetilacion de los dos quitosanos
obtenidos se encuentran en la Tabla A-2, y fueron calculados considerando
la absorbancia de dos bandas patrén a las longitudes de onda de 1560 y
1030 cm™ (Shigemasa, Matsuura, Sashiwa, & Saimoto, 1996):

GA%) = A1560/ Ao
GD(%)=100-GA

(Ec. 1)

El quitosano obtenido por el método indirecto (GD, 80.22%) presento
un grado de desacetilacion menor que aquel obtenido por el método directo
(GD, 83.53%). Por otro lado, el quitosano obtenido por el método directo
presenta mayor intensidad en la banda a 2870 cm™, correspondiente al
estrechamiento C-H del anillo de glucosa; esta banda es sensible a
variaciones en el grado de desacetilacion, un incremento en la intensidad de
la misma esta directamente relacionado con un incremento en el grado de

desacetilacion.

De manera similar la banda a 3291 cm™ correspondiente al
estrechamiento N-H, sensible al grado de desacetilacion, es mas intensa
para el quitosano obtenido por el método directo. (Takai, Shimizu, Hayashi,
Uraki, & Tokura, 1989)
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La prueba de Mann Whitney (p<0.05) para el grado de desacetilacion
indica que no existen diferencias significativas entre réplicas ni entre los dos

tratamientos (Anexo B, Fig. B-1).

Peso Molecular Viscosimétrico Promedio

El peso molecular viscosimétrico promedio de los quitosanos se
determind por viscosimetria capilar, reemplazando el valor de la viscosidad
intrinseca del quitosano disuelto en una solucion 2% de acido acético y 0.2M

de acetato de sodio, en la ecuacion de Mark—Houwink:

[n]=K-a(My) (Ec. 2)

Donde, [n] es la viscosidad intrinseca del quitosano, K y a son
constantes para el soluto y el solvente (K= 1.38 x 10 y a= 0.85)

(Gamzazade, Slimak, Skljar, Stykova, Pavlova, & Rogozin, 1985).

En el Anexo A, Tabla A-2 se presentan los valores del peso molecular
viscosimétrico promedio para cada quitosano, el efecto del tratamiento sobre
la longitud de la cadena polimérica es marcado, existen diferencias
significativas entre las muestras (Anexo B, Fig. B-2), el quitosano obtenido a
partir de quitina presenta un peso molecular mucho mayor que aquel

obtenido por desacetilacion directa.

Estos resultados podrian estar asociados a un mayor grado de
desacetilacion alcanzado con el método directo. Aparentemente el método
de obtencion influye sobre las caracteristicas fisicoquimicas y propiedades
funcionales del quitosano en donde un incremento en el grado de
desacetilacion provocaria una disminucion considerable del peso molecular
del polimero (Yen, Yang, & Mau, 2009).
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Difraccion de Rayos X

En el Anexo C, Figura C-2, se presentan los difractogramas
caracteristicos de los dos quitosanos en estado solido, el fondo representa la
fase amorfa y una fuerte reflexion en 26 de alrededor 10° corresponde a la

fase cristalina (Harish Prashanth, Kittur, & Tharanathan, 2002).

En general los quitosanos presentan la variedad polimorfica “a” con
reflexiones tipicas a angulos 26 de 10.3°; 19,7°; 21,7°; 29,6°; 35° y 40 ° que
fue menor en el caso del quitosano obtenido a través de quitina con un
menor grado de desacetilaciébn y mayor peso molecular (Harish Prashanth,
Kittur, & Tharanathan, 2002).

La presencia de un pico alrededor de 26: 22° indica la existencia de
una estructura amorfa caracteristica de la quitina parcialmente desacetilada
(Rivero, Garcia, & Pinotti, 2010). ), el quitosano obtenido por el método
directo supone mayor cristalinidad por la intensidad de los picos y es
consistente con reglas generales establecidas para quitosanos con alto
grado de desacetilacion (Chatterjee, Chatterjee, Chatterjee, Das, & Guha,
2005).

Calorimetria Diferencial de Barrido (DSC)

El evento térmico mas importante registrado fue un pico exotérmico
asociado con la degradacion térmica del polimero, especificamente de los
grupos amino (GIcN), centrado alrededor de 311 °C para el quitosano
obtenido a partir de quitina (Anexo C, Fig. C-3) y 315 °C para el quitosano
obtenido sin la etapa previa de quitina. (Anexo C, Fig. C-4).

El método de obtencion no influye significativamente sobre la
estabilidad térmica del polimero (Anexo B, Fig. B-3) otros autores (Guinesi &
Cavalheiro, 2006) ,presentan valores de AH préximos a 208 °C lo cual

implica que los quitosanos obtenidos a partir de caparazones de camaron
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son mucho mas estables térmicamente a pesar de su alto grado de
desacetilacion.

Test de Jarras

El quitosano al ser insoluble en agua y solventes organicos, requiere
un medio acido para actuar como agente coagulante, al utilizar acido
clorhidrico las unidades de glucosamina de naturaleza insoluble adoptan la
forma R-NH3z" con gran aplicacién en los procesos de floculacion. En la
literatura manifiestan que la capacidad de adsorcién del quitosano depende
absolutamente del pH del mismo, generando interacciones electrostaticas
entre los sélidos suspendidos y el polimero (Chatterjee, Chatterjee,
Chatterjee, Das, & Guha, 2005).

El test de jarras (Fig. 8) permitié determinar el pH y la dosis éptima de
quitosano, los resultados se presentan en el Anexo C, Fig. C-5. La accion del
biopolimero se verifico solo entre un pH 4 a 5 en donde las unidades

nefelométricas disminuyeron hasta valores de 9 NTU.

El efecto del pH de la disolucion jugd un papel importante en la
capacidad de adsorcion influenciada no solo por la superficie de carga del
polimero, el grado de ionizacion del quitosano y la disposicion de grupos
funcionales activos, sino ademas por la acidez de la solucion inicial. Algunos
autores reportan un pH 6 como 6ptimo con dosis de quitosano de 150 mg/L
en donde se alcanza una reduccion de la turbiedad del 80% (H. K. No &
Meyers, 1989). Suspensiones de algas con 170 NTU fueron altamente
clarificadas empleando disoluciones de quitosano a pH 7 (Divakaran &
Sivasankara Pillai, 2002a), estos resultados son comparables con los

obtenidos.

Para poder establecer la dosis adecuada de quitosano se llevaron a
cabo experimentos variando la concentracion del biopolimero entre (1y 2%
p/v) y la dosis de quitosano (Anexo A, Tabla.A-3). En el Anexo C, Figuras C-
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6, C-7 y C-8 se presentan los resultados del efecto del método de obtencidn
del polimero, la concentracién, pH de la disolucion y la dosis de quitosano
sobre la turbiedad del agua cruda. Los cambios de turbiedad en respuesta a
las diferentes dosis de quitosano mostraron que el método directo tiene una

capacidad adsorbente superior al quitosano obtenido por el método indirecto.

Es importante notar que el proceso de desacetilacion provoca una
depolimerizacion parcial simultanea de ahi que es dificil separar la
contribucion del grado de desacetilacion y el peso molecular en la eficiencia
de la floculacion.

La turbiedad final de las muestras se vio ligeramente afectada por el
grado de desacetilacion del polimero ya tanto el quitosano obtenido por el
método indirecto como por el método directo, presentaron un valor de GD
similar (80 y 83% respectivamente). Si bien las NTU disminuyeron al utilizar
quitosano sin el paso previo por quitina, el quitosano obtenido con el método

indirecto compensa su efectividad a través de su mayor peso molecular.

En medio acido, el grado de desacetilacion tiene efecto limitado lo
cual es perfectamente compensado cuando la concentracion del polimero se

incrementa.

Algunos autores trabajaron con dosis de quitosano de 2 a 5 mg/L y
lograron un 6ptimo proceso de floculacion, describieron este proceso como
una neutralizacion de carga con una contribucion del mecanismo y la
disposicion de las mismas en el polielectrolito; las cargas positivas se
encuentran mas juntas que la distancia existente entre las cargas negativas
de la superficie de las particulas a manera de un mosaico permitiendo mayor

superficie libre para flocular (Roussy, Van Vooren, & Guibal, 2005).

La eficiencia del quitosano fue mayor a pH 5 que a pH 3 y 4. La
maxima reduccion a pH 3 se consiguié a dosis de quitosano de ~4 mL (2

mg/L, 1% p/v y 4 mg/L, 2% pl/v) (Anexo C, Figura C-6), conforme se
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incremento la concentracién de polimero, no se alcanzaron valores menores
de turbiedad. Esto puede estar asociado al excesivo niumero de cargas
cationicas de los grupos amino protonados (pH 3) que originalmente forman
el fléculo pero que finalmente se re-estabilizan en la suspensién y provocan

una baja eficiencia en el proceso de coagulacion-floculacion (Fig. 10)

Figura 10. Test de jarras para determinar la dosis 6ptima de quitosano

Fuente. Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado. Mirari Yosune Arancibia Soria

Al incrementar el pH de la disolucién, (pH 4 y 5) la maxima eficiencia
en la disminucién de la turbiedad se obtuvo con dosis de quitosano entre 6 y
8 mL (3 mg/L (1% p/v) y 8 mg/L (2% p/v)) (Anexo C, Figuras C-7 y C-8
respectivamente) en donde se alcanz6 un valor de turbiedad de ~ 6 NTU con
el quitosano obtenido por el método directo en una concentracién del 2%
(p/V) y a pH 5, es evidente que conforme se incrementd el pH, la
concentracion de polimero también debié aumentar para que el desempefio
sea 6ptimo (Fig. 11).
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Figura 11. Floculos de quitosano

Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria

Los resultados confirman el doble efecto del quitosano en el proceso,
especificamente el efecto del pH sobre la relativa contribucion de la
coagulacién (neutralizacion de carga) y floculacién (atrapamiento coloidal) en
la disminucioén de la turbiedad.

La concentracion de la disolucion inicial también influyé sobre el
proceso siendo mas efectiva la floculacibn cuando se utilizd una
concentracion de polimero igual al 2%, esto quizd esta asociado a una
mayor disposicion de grupos amino libres y a que el quitosano obtenido por
el método directo presenta un mayor grado de desacetilacion.

Si bien el quitosano obtenido por el método indirecto dispone de una
cadena polimérica superior, la disponibilidad de grupos amino libres es
menor en tanto que menor es su grado de desacetilacién. El quitosano
obtenido por el método directo tuvo mayor poder floculante en todos los
casos favorecido por el pH de la disolucion y por su grado de desacetilacion.
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Para tener una idea clara de la capacidad de adsorcion del polimero,
se calculd el porcentaje de reduccion de la turbiedad (%) a partir de la

ecuacion:

y . NTU, - NTU,
Reduccionrurbiedad%o) = NTU (100 (Ec. 3)

Cuando se trabajo con la disolucion de quitosano a pH 3, se logré
apenas un 25% de reduccién de la turbiedad, a pH 4 un 48% de reducciéon y
a pH 5 un 60% (Anexo C, Fig. C-9) siendo éste ultimo el pH 6ptimo de

aplicacion del quitosano.

Al realizar los andlisis de varianza, en la prueba Tukey (p<0.05), si se
encontraron diferencias significativas entre los tratamientos (Anexo B, Tablas
B-1 a B-4 y Fig. B-4). El pH, la dosis de polimero y el método de obtencion
del mismo si tuvieron efecto sobre la reduccion de la turbiedad durante el
test de jarras (Anexo B, Tabla B-5, Fig. B-5). Entre los tratamientos a pH 3
no existen diferencias significativas lo que permite comprobar que a este
valor de pH el quitosano no puede actuar efectivamente como agente
coagulante o floculante ya que no alcanza su punto isoeléctrico y se ve

imposibilitado para formar el complejo y flocular.

Los resultados demostraron que el quitosano obtenido por el método
directo sin la obtencion previa de quitina, es mas efectivo en la remocion de
sélidos suspendidos en las muestras de agua cruda independientemente de
la turbiedad inicial. Una dosis de apenas 7 mg/L de disolucion inicial al 2%

produce una maxima reduccion de la turbiedad (6 NTU).

Otros autores reportaron valores entre 10 NTU como turbiedad final al
utilizar dosis de entre 6-15 mg/L (Divakaran & Sivasankara Pillai, 2001), el
quitosano per se requiere dosis menores que cuando se combina con otros
agentes coagulantes, Chen y Chung (2011) realizaron mezclas de quitosano

con policloruro de aluminio en dosis de 40 mg/mL y superiores para corregir
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el efecto que tiene el pH sobre el biopolimero, sin embargo la dosis a
emplear fue superior en relacién a otros datos documentados. Esto sugiere
que la interaccion entre las particulas suspendidas es Optima cuando el

quitosano esta protonado y libre (Chen & Chung, 2011).

En cuanto a la conductividad eléctrica (uS) (Anexo A, Tabla A-4) los
valores se incrementaron cuando se alcanzé la dosis Optima del polimero.
En el analisis estadistico (Anexo B, Tabla B-6, Fig. B6) si se encontraron
diferencias significativas a pH 4 y pH 5, posiblemente asociado con la
desestabilizacion de la carga del polimero durante el proceso de
coagulacion. No existe en la literatura estudios relacionados con el efecto del
quitosano sobre la conductividad eléctrica durante el proceso de

floculacion/coagulacion.

4.2 VERIFICACION DE LA HIPOTESIS

Se ha rechazado la hipétesis nula que sefiala que la concentracion de

quitosano, y el pH de la disolucién no influyen sobre la turbiedad del agua.
En consecuencia, se acepta la hipétesis alternativa, es decir que la

concentracion de quitosano, y el pH de la disolucion si influyen sobre la

turbiedad del agua
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 CONCLUSIONES

El quitosano obtenido fue un eficiente agente coagulante y floculante por
su alta solubilidad asociada a la cristalinidad del polimero medida por
rayos-X, que fue menor cuanto mayor el grado de desacetilacion. El paso
por quitina permiti6 obtener quitosanos con un menor grado de
desacetilacion, mayor peso molecular y relativamente menor estabilidad

térmica.

El proceso de coagulacion/floculacién fue altamente sensible a las
variaciones de pH de la disolucién, al disminuir el pH (pH 3) la
concentracion de polimero utilizado no fue suficiente para efectuar una
reduccion considerable de la turbiedad. En el intervalo de pH investigado,
los mejores resultados se obtuvieron a pH 5 en todos los casos, en
donde los grupos amino estan altamente protonados y disponibles para
neutralizar la carga e interaccionar con los coloides anionicos presentes

en el agua.



A pH 5, dosis de 7 mL (=3mg/L, disolucion 1% p/v y ~8 mg/L,
disolucidon 2% p/v) fueron suficientes para alcanzar una reduccion del
60% de la turbiedad de las muestras (6NTU). Bajo estas condiciones
el grado de desacetilacion y el peso molecular tuvieron un efecto
limitado. Sin embargo, un mejor desempefio de la coagulacién se
observé con el quitosano obtenido por el método directo en donde el

grado de desacetilacion fue mayor y menor su peso molecular.

Una concentracion de quitosano cercana a 3 mg/L puede ser
suficiente para alcanzar una efectiva coagulacion/floculacion y por
consiguiente reducir la turbiedad aprovechando las propiedades del
polimero bajo condiciones acidicas.

Como conclusion general tanto el quitosano obtenido por el método
indirecto como por el método directo, son apropiados para ser
utilizados como agentes coagulantes y floculantes en el tratamiento
de aguas. Sin embargo, evitar el paso por quitina confiere mayor
grado de desacetilaciéon y menor longitud de la cadena polimérica lo
qgue confiere al polimero mayor capacidad de protonacién en medio
acido.
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5.2 RECOMENDACIONES

Se recomienda evaluar las propiedades fisicoquimicas del quitosano,
determinar su peso molecular y grado de desacetilacion antes de
utilizarlo como agente coagulante/floculante para optimizar y controlar

el proceso.

Se recomienda medir el pH de la disolucion y mantenerlo cercano a 5
asi como también la dosis de polimero para de esta manera favorecer
la neutralizacion de la carga y la consecuente coagulacion vy

floculacion del material suspendido.

Se recomienda preparar la disolucion de quitosano y utilizarla en el
momento para evitar la polimerizacion del mismo lo que provocaria

una considerable reduccion de la eficacia del proceso.
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CAPITULO VI

PROPUESTA

6.1 DATOS INFORMATIVOS

Titulo: “Método para evaluar la capacidad coagulante y floc ulante del

polimero quitosano en aguas residuales de la indust ria lactea”.

» Institucién ejecutora:  Universidad Técnica de Ambato, Facultad de
Ciencia e Ingenieria en Alimentos.

» Beneficiarios: Centros de Investigacion Cientifica, Organizaciones no
gubernamentales (ONG’s), Empresas con gestion de residuos,
Plantas de tratamiento de agua Municipales, estudiantes de las
carreras de Ingenieria de Alimentos e Ingenieria Bioquimica.

« Ubicaciéon: Ambato, Ecuador.

» Tiempo estimado de ejecucion: 5 meses.
Inicio: Enero 2011
Fin: Junio 2011

» Equipo técnico responsable:  Ing. Mirari Arancibia, Ing. Juan de Dios
Alvarado.

* Costo: 12205 usd.



6.2 ANTECEDENTES

El quitosano es un amino-polisacarido que ha sido ampliamente
estudiado por su capacidad para adsorber contaminantes organicos e
inorganicos. Cationes metalicos son adsorbidos por los grupos amino del
biopolimero mediante quelacién en el electron libre del doblete del &tomo de
nitrégeno (Bratskaya, Shamov, Avramenko, & Chervonetskiy, 2001).

La protonacion de los grupos amino en soluciones acidicas dan al
polimero interesantes propiedades de intercambio idnico. A pH 5, el polimero
estd altamente protonado y esto abre la posibilidad de atraer aniones
metalicos y compuestos metalicos (H. No & Meyers, 2000). La protonacién
de los grupos amino también es responsable de la disolucidén del polimero en
soluciones &cidas (J.-J. Qin, Oo, Kekre, Knops, & Miller, 2006).

Muchos estudios han sido enfocados en el uso del quitosano en el
procesamiento de pescado (Guerrero, Omil, Méndez, & Lema, 1998),
industria de alimentos (Fernandez & Fox, 1997), aguas crudas (Chen &
Chung, 2011), particulas de latex (Li, Du, Xu, Zhan, & Kennedy, 2004),
microorganismos  (Lertsutthiwong, Sutti, & Powtongsook, 2009)y
suspensiones que contienen coloides minerales (Pinotti, Bevilacqua, &
Zaritzky, 1997).

Las propiedades del quitosano, incluyendo este comportamiento
cationico y peso molecular pueden ser utilizadas para neutralizar la carga
(efecto coagulante por compuestos anidnicos) y por atrapamiento de
particulas (efecto floculante). Actualmente el mecanismo de coagulacién y la
floculacion puede ser utilizado simultanea o alternadamente para la
remocion de particulas suspendidas. La contribucion de cada mecanismo
depende del pH de la suspension. Solo algunos estudios se han enfocado en
el impacto del quitosano en la mejora de las propiedades de coagulacion y
floculacion de particulas suspendidas especialmente proteinas y lipidos
provenientes de la industria lactea (Qu, Wirsén, & Albertsson, 2000).
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6.3 JUSTIFICACION

Esta investigacion es de gran importancia ya que no se han realizado
este tipo de estudios en la Provincia. Con esto se pretende contribuir con
resultados a nivel experimental que sirvan de base para la aplicacion del
proceso a escala industrial y a su vez promover la utilizacion de desechos de
la industria camaronera y sustituir total o parcialmente el uso de agentes
coagulantes sintéticos que a méas de ser un problema para el medio

ambiente, constituyen un riesgo para la salud de la poblacion en general.

La investigacion es original y brinda la posibilidad de aplicar
conocimientos cientificos de sintesis quimica durante la extraccion del
biopolimero quitosano, caracterizar el material en sus propiedades
fisicoquimicas y aprovechar la capacidad de adsorcion de sélidos
suspendidos a través de su accionar como agente coagulante en medio

acido.

La investigacion es definitivamente factible puesto que esta
respaldada por material bibliografico actualizado para constituirse ademas
en una guia de consulta y analisis de resultados, es asequible

econdémicamente por su presupuesto relativamente bajo.

6.4 OBJETIVOS

6.4.1 Objetivo General

 Proponer un meétodo para evaluar la capacidad coagulante y
floculante del polimero quitosano en aguas residuales de la industria

lactea.
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6.4.2 Objetivos Especificos

» Extraer quitosano sin paso previo por quitina, con un alto grado de

desacetilacion y bajo peso molecular.

» Determinar las propiedades fisicoquimicas del quitosano obtenido.

» Evaluar la capacidad coagulante/floculante del polimero mediante un

test de Jarras.

» Determinar la dosis Optima de quitosano a adicionar durante el

proceso de coagulacion/floculacién de sdlidos suspendidos en aguas

residuales de la industria lactea.

6.5 ANALISIS DE FACTIBILIDAD

El proyecto de investigacion es de tipo tecnoldgico, ya que con ello se

puede implementar como una nueva tecnologia para la evaluacién de la

actividad coagulante/floculante del quitosano. El andlisis de factibilidad es

ademas de caracter socioldgico, puesto que contribuye con investigaciones y

estudios que se pueden realizar con los datos expuestos en éste trabajo y

serian de gran ayuda para industrias de alimentos, plantas de tratamiento de

agua, Municipios, estudiantes de Ciencias Ambientales y afines, entre otros.

Tabla 6. Costos de Investigacion

VALOR

CONCEPTO (USD)
Graduando 750
Tutor 250

Materiales, equipos, reactivos 10900
Publicaciones 105
Subtotal 2005
Imprevistos (10%) 200

Total 12205

Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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6.6 FUNDAMENTACION

El proceso de coagulacion-floculacion es una de las etapas mas
importantes durante el tratamiento de agua, directa o indirectamente, en el

control de particulas suspendidas y contaminantes, se efectla en esta etapa.

En los ultimos afos, el uso extensivo de materiales sintéticos y su
peligrosa acumulacién en el planeta ha sido motivo de una creciente
preocupacion no solo por la toxicidad sino por la dificultad en su disposicion
final. El quitosano, un polimero biodegradable, no téxico y un efectivo agente
coagulante, por su bajo impacto ambiental, han logrado posicionarse a nivel
industrial especialmente como agente quelante (Bratskaya, Shamov,
Avramenko, & Chervonetskiy, 2001). Sumado a esto, es biocompatible
cualidad que ha sido muy explotada en la industria biomédica; la presencia
de grupos amino (-NH;) en su estructura, le confieren un caracter catidnico
en medio acido con importantes implicaciones tecnolégicas (Tokura &
Tamura, 2007).

Posee ademas caracteristicas intrinsecas que lo hacen un efectivo
agente coagulante y/o floculante. Esta doble accion, Unica en este polimero,
se debe a su alta carga cationica, gran longitud de la cadena polimérica 'y a
su capacidad para estabilizarse a un pH superior a la constante de
disociacion de la macromolécula en donde coagula y precipita llevandose
consigo particulas organicas, colorantes, contaminantes entre otros solidos
suspendidos (H. No & Meyers, 2000). Las diferencias en el pH de la
disolucidon influyen sobre la capacidad de adsorcion del quitosano, en

muchos casos la tasa de adsorcion decrece conforme decrece el pH.

La solubilidad y la agregacion son propiedades a tener en cuenta si se
requiere un eficiente tratamiento de aguas crudas o residuales (Deng, He,
Zhao, Yang, & Liu, 2007) y estan altamente influencias por la variabilidad,
heterogeneidad del polimero y cambios macromoleculares por lo cual el
polimero debe ser caracterizado en términos de su grado de desacetilacion,
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peso molecular, cristalinidad e hidrofilidad ya que estos parametros afectan
la solubilidad y viscosidad de las disoluciones (Kim & Mendis, 2006).

Provocando cambios en las propiedades de coagulacion.

El uso del quitosano como agente coagulante/floculante esta
ampliamente justificado por dos caracteristicas importantes: primero, es no-
toxico y biodegradable y segundo, interacciona con contaminantes
incluyendo particulas y sustancias disueltas. Ha sido utilizado exitosamente
en el tratamiento de suspensiones organicas y contaminantes que ademas
de su condicién de biodegradabilidad ha sido eficiente durante el proceso.
Su eficiencia incluso se ha demostrado a bajas temperaturas y a
concentraciones menores que las de coagulantes comerciales (H. No &
Meyers, 2000).

En este estudio, la efectividad del proceso de coagulacidn/floculacion
del polimero quitosano sobre aguas residuales de la industria lactea se
evaluara a partir de medidas de turbiedad tal como se realiz6 en la memoria
de aplicaciéon de quitosano como material bioabsorbente en el proceso de
coagulacion-floculacién durante el tratamiento de agua para consumo
humano. Las conclusiones presentadas como: pH éptimo de la disoluciéon
(pH 5), dosis optima de polimero (~3mg/L, disolucién 1% p/v y ~8 mg/L,
disolucion 2% p/v) y tipo de quitosano utilizado mostraron que se puede
alcanzar una reduccién del 60% de la turbiedad en aguas con sdlidos

suspendidos.
El andlisis estadistico (Fig. 12) permite deducir que el método es

valedero y aplicable en el tratamiento de aguas residuales de la industria de

alimentos.
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Figura 12. Test de Tukey (p<0.05) para el porcentaje de reduccién de
turbiedad de la interaccion de los factores. Diferentes letras indican

diferencias significativas entre los tratamientos
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Elaborado : Mirari Yosune Arancibia Soria

6.7 METODOLOGIA

Para la extraccion de quitosano, se procedera directamente a desmineralizar
los caparazon de camaron con HCI 2N durante 72 horas. Las restantes

etapas fueron las mismas que en el método indirecto (Alvarado, et al., 2007).

Caracterizacion Fisicoquimica

Grado de desacetilacién: Por espectroscopia de infrarrojo (FT-IR) en fase
sélida, considerando la absorbancia de dos bandas patrén a las longitudes
de onda de 1560 y 1030 cm™ (Shigemasa, Matsuura, Sashiwa, & Saimoto,
1996):
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GA(%) = Aseo/ Avso (Ec. 1)
GD(%) =100-GA '

Peso molecular: Por viscosimetria capilar, reemplazando el valor de la
viscosidad intrinseca del quitosano disuelto en una solucién 2% de acido

acético y 0.2M de acetato de sodio, en la ecuacion de Mark—Houwink:

[n]=K-a(My) (Ec. 2)

Donde, [n] es la viscosidad intrinseca del quitosano, K y a son constantes
para el soluto y el solvente (K= 1.38 x 10™° y a= 0.85) (Gamzazade, Slimak,
Skljar, Stykova, Pavlova, & Rogozin, 1985).

Cristalinidad: Por difraccion de rayos X haciendo un barrido en el intervalo
de (26) entre 3-60°

Test de Jarras: Preparar una disolucién al 1% (p/v) en HCI 0.1M, y disponer
6 concentraciones de polimero. El test de floculacién se realizara en un
equipo de seis jarras de 2 L, con agitador individual programado para una
mezcla rapida de 1 min a 100 rpm, seguida de una mezcla lenta de 15 min a

40 rpm.
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Tabla 7. Modelo Operativo (Plan de accion)

resultados

Fases Metas Actividades Responsables Recursos PIEEULEED | TS
(USD) (meses)
Evaluar la
i capacidad - Humanos
Formulacion de Revision . P
coagulante, S Investigador Técnicos 270 1
la Propuesta bibliografica Pt
floculante del Econ6micos
quitosano
DLl Cronograma de Pruebas Humanos
preliminar de la la propuesta preliminares Investigador TECI:IICQS 750 2
propuesta Econémicos
Determinacion
Implementaciéon | Ejecucion de la | de la Turbiedad . Hgme_mos
Investigador Técnicos 10990 2
de la propuesta propuesta (Test de Economicos
Jarras)
Célculos HUManos
Evaluacion de la | Comprobacion | estadisticos y " Py
propuesta del proceso evaluacion de S TECI:IICQS Lee L
Economicos

Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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6.8 ADMINISTRACION

La ejecuciéon de la propuesta estara coordinada por los responsables

del proyecto: Ing. Mirari Arancibia e Ing. Juan de Dios Alvarado.

Tabla 8. Administracion de la propuesta

Indicadores a
mejorar

Situacion actual

Resultados esperados

Actividades

Responsables

Método para
evaluar la
capacidad

coagulante y

floculante del

polimero
quitosano basado
en la variacion de
la turbiedad en
aguas con sélidos
suspendidos

Falta de informacion
sobre la aplicacion de
biopolimeros como
agentes
coagulantes/floculante
S

Cuantificacion de la
capacidad de
coagulacion/floculacion del
quitosano por medidas de
turbiedad en aguas con
sélidos suspendidos

-Obtener el
biopolimero
quitosano

-Determinar sus
propiedades
fisicoquimicas

-Preparar la
disolucion de
quitosano en HCI
0,1M

-Controlar el pH de
la disolucion

-Determinar la
dosis 6ptima de
polimero

-Evaluar los
cambios de
turbiedad mediante
un test de Jarras

Investigadores:
Ing. Mirari
Arancibia,

Ing. Juan de Dios
Alvarado

Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria
Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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6.9 PREVISION DE LA EVALUACION

Tabla 9. Prevision de la evaluacion

Preguntas Bésicas

Explicacion

¢, Quiénes solicitan
evaluar?

Centros de Investigacion Cientifica

Organizaciones no gubernamentales (ONG'’s)

Empresas con gestion de residuos

Plantas de tratamiento de agua Municipales

Estudiantes de las carreras de Ingenieria de
Alimentos e Ingenieria Bioquimica

¢ Por qué evaluar?

Novedad de la aplicacion de la investigacion en el
pais

Implementar nuevas tecnologias

¢ Para qué evaluar?

Determinar la metodologia adecuada para la
aplicacion de un biopolimero en el tratamiento de
aguas

¢, Qué evaluar?

Metodologia utilizada

Materias primas

Resultados obtenidos

¢, Quién evalua?

Tutor

Calificadores

¢,Cuando evaluar?

Todo el tiempo, desde la caracterizacion del
biopolimero, hasta la obtencion de datos de
turbiedad (NTU)

¢, Coémo evaluar?
¢,Con qué evaluar?

Utilizando equipos e instrumentos de evaluacion
Datos experimentales publicados

Fuente: Mirari Yosune Arancibia Soria
Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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ANEXOS



ANEXO A

RESPUESTAS EXPERIMENTALES

Caracterizacion del Biopolimero

Tabla A-1. Longitudes de onda (cm %) seleccionadas tanto

experimentales como bibliograficas con su asignacio n para
quitosano en estado sélido.
Experimental Bibliografico Asignacion Referencia
3433 3450 v (OH)
3291 3300 V (-NH)
2871 2870-2880 V (C-H)
1600 1620-1630 VY (NH2) Kasaai, 2008
1650 1655 Vv (c=0) Kasaai, 2008
1570 1560 & (N-H), amida Il
1420 1420 8 (CH2)
1323 1315-1320 v (c-N), amida |l
1151 1160 V 4s(C-0-C)
1026 1030 Vv (C-0)
1074 1070 Vv (c-0)
893 890-900 V as(C-0)

v Vibracion de tension
0 Vibracién de deformacion
asasimétrica

Tabla A-2. Grado de desacetilacion

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

(%) y Peso molec ular

viscosimeétrico promedio (kDa) de los quitosanos obt enidos.
Grado de Peso Molecular Entalpia de
Quitosano Desacetilacion Viscosimétrico transicion
GD (%) M, (kDa) AH (J/9)
H20Ee 80.22 +0.52 2410 +295.32 311+03°?
Indirecto
Método Directo  83.53 +1.3% 700 +63.1° 315+0.1°

Diferentes letras, %® indican diferencias significativas entre los tratamientos. Elaborado: Mirari Arancibia Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Tabla A-3. Turbiedad (NTU) y porcentaje de reduccié n de la turbiedad obtenido durante el test de jarra s

TURBIEDAD (NTU)

I?r?qT_l)s DI, (77 Il [ el [k Ind. pH3 Ind. pH4 Ind. pH4 Dir. pH4 Dir. pH4 Ind. pH5 Ind. pH5 Dir. pH5 Dir. pH5
(1%) (2%) (1%) (2%) (1%) (29%)"° (1%)°® (2%)*°° (1%)°° (2%)*" (1%) (2%)
0 24.0 24.0 24.0 24.0 14.8 14.8 14.8 14.8 14.0 14.0 14.0 14.0
4 17.8 17.3 18.3 17.8 12.6 11.7 11.0 10.8 10.5 11.0 11.6 10.6
5 17.8 17.0 18.3 17.5 11.6 10.3 9.0 8.5 8.9 9.0 8.6 7.5
6 17.6 17.1 18.1 17.6 10.0 8.8 7.9 7.0 8.0 7.0 7.2 6.0
7 17.3 16.8 17.8 17.5 9.2 8.2 7.6 6.8 7.0 6.2 6.8 5.6
8 17.3 17.0 17.8 17.6 10.2 9.0 8.6 7.2 8.0 7.0 7.4 6.3
9 17.3 16.8 17.8 17.6 11.2 9.5 10.0 8.0 8.8 7.8 8.0 7.0
REDUCCION DE LA TURBIEDAD (%)
4 25.9 27.9 23.8 25.8 14.9 20.7 25.7 27.0 25.0 21.4 17.1 24.4
5 25.9 29.2 23.8 27.0 21.6 30.2 39.2 42.6 36.4 35.7 38.9 46.4
6 26.7 28.8 24.6 26.6 32.4 40.5 46.6 52.7 42.9 50.0 48.6 57.1
7 28.1 30.2 26.0 27.1 37.6 44.6 48.9 54.1 50.0 55.7 51.4 60.0
8 28.1 29.2 26.0 26.7 30.9 39.2 41.9 51.4 42.9 50.0 47.1 55.0
9 28.1 30.0 25.8 26.7 24.1 35.8 324 45.9 36.9 44.3 42.9 50.0
ab,cdef g

Diferentes letras, indican diferencias significativas entre los tratamientos.

Fuente:

Representa la dosis 6ptima de polimero a utilizar

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Tabla A-4. Datos de conductividad eléctrica (

MS) obtenidos después del test de jarras

CONDUCTIVIDAD ELECTRICA (pS)

I?,?nil)s Dir. pH3  Dir.pH3 Ind.pH3 Ind.pH3 Ind.pH4 Ind.pH4 Dir.pH4 Dir.pH4 Ind.pH5 Ind.pH5 Dir. pH5 Dir. pH5
A% QW (1% QW (1% (W™ (1% (W™ (1% (%) (1%)*  (2%)°

0 178 178 178 178 178 178 178 178 179 179 179 179

4 174 175 174 175 175 175 175 174 174 178 180 182

5 177 177 178 176 176 176 176 177 176 180 184 185

6 175 178 179 178 177 177 180 180 178 182 186 188

7 180 181 179 182 180 185 184 186 182 185 188 190

8 177 180 177 181 179 179 185 185 181 184 186 188

9 177 178 176 180 178 178 182 184 180 183 185 188

Diferentes letras, @

Representa la dosis 6ptima de polimero a utilizar

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

b,c. . . . s K
indican diferencias significativas entre los tratamientos.
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ANEXO B

ANALISIS ESTADISTICO

Caracterizacién del Biopolimero

1001

60

40+

GD (%)

204

Indirecto Directo
Método obtencién del quitosano

Figura B-1. Prueba de Mann Whitney (p<0.05) para el Grado de

Desacetilacion de los quitosanos obtenidos (Diferentes letras @ y * indican diferencias

significativas entre las muestras) Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

3.0x10° 9

2.0x10°§

Mv (kDa)

10000001

Q

Indirecto Directo
Método obtencion del quitosano

Figura B-2. Prueba de Mann Whitney (p<0.05) para el  peso molecular
viscosimétrico promedio de los quitosanos obtenidos (Diferentes letras o y *

indican diferencias significativas entre las muestras) Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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4001

300+

200+

AH (J/g)

1004

Indirecto
Método obtencién del quitosano

Figura B-3. Prueba de Mann Whitney (p<0.05) para en talpia de

transicion ( AH) de los quitosanos obtenidos

)Diferentes letras «» y * indican

diferencias significativas entre las muestras) Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Test de Jarras

Tabla B-1. Prueba Tukey para evaluar el efecto del

obtencion y la concentracion a pH 3

método de

Tabla ANOVA SS df MS

Tratamiento (entre columnas) 2.158 0.7195

Residual (entre columnas) 0.6217 0.07772

Total 2.780 11

Test de comparacion miltiple de Dif.

Tukey Medias. g Significante P < 0.05? Resumen 95% CI of diff
Ind. pH3 1% vs Ind. pH3 2% 0.1893 1.176 No ns -0.5396 to 0.9183
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 1% 0.4067 2.527 No ns -0.3223to 1.136
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 2% 1.120 6.959 Si **0.3910 to 1.849
Ind. pH3 2% vs Dir. pH3 1% 0.2173 1.350 No ns -0.5116 to 0.9463
Ind. pH3 2% vs Dir. pH3 2% 0.9307 5.782 Si * 0.2017 to 1.660
Dir. pH3 1% vs Dir. pH3 2% 0.7133 4.432 No ns -0.01562 to 1.442

Diferentes letras 2* y * indican diferencias significativas entre las muestras

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Tabla B-2. Prueba Tukey para evaluar el efecto del

obtencioén y la concentracion a pH 4

Tabla ANOVA SS df MS
Tratamiento (entre columnas) 11.14 3 3.713
Residual (entre columnas) 2.719 8 0.3399
Total 13.86 11

Test de comparacion miltiple de Dif.

Tukey Medias.

método de

g Significante P < 0.05? Resumen  95% CI of diff
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Ind. pH4 1% vs Ind.

Ind. pH4 1% vs Dir.
Ind. pH4 1% vs Dir.
Ind. pH4 2% vs Dir.
Ind. pH4 2% vs Dir.
Dir. pH4 1% vs Dir.

pH4 2%
pH4 1%
pH4 2%
pH4 1%
pH4 2%
pH4 2%

1.087
1.700
2.653
0.6133
1.567
0.9533

3.228
5.051
7.883
1.822
4.655
2.832

No
Si
Si

No
Si

No

ns -0.4377 to 2.611
* 0.1756 to 3.224
¥ 1.129t0 4.178
ns -0.9111to 2.138
*0.04226 to 3.091
ns -0.5711to 2.478

Diferentes letras «b y * indican diferencias significativas entre las muestras

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Tabla B-3. Prueba Tukey para evaluar el efecto del método de

obtencion y la concentracion a pH 5

Tabla ANOVA SS df MS

Tratamiento (entre columnas) 4.309 1.436

Residual (entre columnas) 2.953 0.3692

Total 7.263 11

Test de comparacion miltiple de Dif. Significante P <

Tukey Medias. q 0.05? Resumen 95% CI of diff

Ind. pH5 1% vs Ind. pH5 2% 0.8667 2471 No ns-0.7221 to 2.455

Ind. pH5 1% vs Dir. pH5 1% 0.4667 1.330 No ns -1.122to 2.055
0.04459 to

Ind. pH5 1% vs Dir. pH5 2% 1.633 4.656 Si * 3.222

Ind. pH5 2% vs Dir. pH5 1% -0.4000 1.140 No ns -1.989to 1.189

Ind. pH5 2% vs Dir. pH5 2% 0.7667 2.186 No ns-0.8221 to 2.355

Dir. pH5 1% vs Dir. pH5 2% 1.167 3.326 No ns-0.4221 to 2.755

Diferentes letras «¢ y * indican diferencias significativas entre las muestras

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Tabla B-4. Prueba Tukey para evaluar el efecto de |

sobre la turbiedad

a interaccion

Son las medias significativamente

diferentes (P < 0.05) Si

Ndmero de grupos 12

F 43.52

R? 0.9755

Tabla ANOVA SS df MS

Tratamiento (entre columnas) 3119 11 283.6

Residual (entre columnas) 78.19 12 6.516

Total 3198 23

Test de comparacion miltiple de Significant P <

Tukey Dif. Medias. q 0.05 Resumen 95% ClI de diff
Ind. pH3 1% vs Ind. pH3 2% -2.100 1.163 No ns -12.23 a2 8.035
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 1% 2.100 1.163 No ns -8.035a 12.23
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 2% 0.5500 0.3047 No ns -9.585 a 10.68
Ind. pH3 1% vs Ind. pH4 1% -7.600 4.211 No ns -17.73 a 2.535
Ind. pH3 1% vs Ind. pH4 2% -15.15 8.393 Si *x -25.28 a -5.015
Ind. pH3 1% vs Dir. pH4 1% -20.35 11.27 Si ok -30.48 a -10.22
Ind. pH3 1% vs Dir. pH4 2% -26.00 14.40 Si ok -36.13 a -15.87
Ind. pH3 1% vs Ind. pH5 1% -19.05 10.55 Si rrx -29.18 a -8.915
Ind. pH3 1% vs Ind. pH5 2% -25.45 14.10 Si ok -35.58 a -15.32
Ind. pH3 1% vs Dir. pH5 1% -22.60 12.52 Si ok -32.73 a-12.47
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-25.83 a -5.565
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-36.68 a -16.42

-29.73 a -9.465

-36.13 a -15.87

-33.28 a -13.02

-41.83 a -21.57
-17.68 a 2.585

-22.88 a -2.615

-28.53 a -8.265

-21.58 a -1.315

-27.98 a-7.715

-25.13 a -4.865

-33.68 a -13.42
-15.33 a2 4.935
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-26.13 a -5.865
-15.78 a 4.485
-8.835a11.43
-15.23 a 5.035
-12.38 a 7.885

-20.93 a -0.6651

-3.185a17.08
-9.585 a 10.68
-6.735a 13.53
-15.28 a 4.985
-16.53 a 3.735
-13.68 a 6.585
-22.23 a-1.965
-7.285a12.98
-15.83 a 4.435
-18.68 a 1.585

Diferentes letras «b y * indican diferencias significativas entre las muestras

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Figura B-4. Test de Tukey (p<0.05) para el analisis

interaccion de los factores.

Tabla B-5. Prueba Tukey para evaluar el efecto de |

sobre el porcentaje de reduccion de la turbiedad

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

de turbiedad de la

a interaccion

Son las medias significativamente

diferentes? (P < 0.05) Si

Ndmero de grupos 12

F 43.52

R? 0.9755

Tabla ANOVA SS df MS

Tratamiento (entre columnas) 3119 11 283.6

Residual (entre columnas) 78.19 12 6.516

Total 3198 23

Test de comparacion miltiple de Significativa?

Tukey Dif. medias. o] P <0.05? Resumen  95% CI de diff
Ind. pH3 1% vs Ind. pH3 2% -2.100 1.163 No ns -12.23 a8.035
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 1% 2.100 1.163 No ns -8.035a12.23
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 2% 0.5500 0.3047 No ns -9.585a 10.68
Ind. pH3 1% vs Ind. pH4 1% -7.600 4.211 No ns -17.73 a 2.535
Ind. pH3 1% vs Ind. pH4 2% -15.15 8.393 Si ** 2528 a-5.015
Ind. pH3 1% vs Dir. pH4 1% -20.35 11.27 Si ***-30.48 a -10.22
Ind. pH3 1% vs Dir. pH4 2% -26.00 14.40 Si *+* -36.13 a -15.87
Ind. pH3 1% vs Ind. pH5 1% -19.05 10.55 Si **x.29.18 a -8.915
Ind. pH3 1% vs Ind. pH5 2% -25.45 14.10 Si ** -35.58 a-15.32
Ind. pH3 1% vs Dir. pH5 1% -22.60 12.52 Si ok .32.73 a-12.47
Ind. pH3 1% vs Dir. pH5 2% -31.15 17.26 Si *k o _41.28 a-21.02
Ind. pH3 2% vs Dir. pH3 1% 4.200 2.327 No ns -5.935a 14.33
Ind. pH3 2% vs Dir. pH3 2% 2.650 1.468 No ns -7.485a12.78
Ind. pH3 2% vs Ind. pH4 1% -5.500 3.047 No ns -15.63 a 4.635
Ind. pH3 2% vs Ind. pH4 2% -13.05 7.230 Si ** .23.18 a-2.915
Ind. pH3 2% vs Dir. pH4 1% -18.25 10.11 Si *k.28.38 a-8.115
Ind. pH3 2% vs Dir. pH4 2% -23.90 13.24 Si *** -34.03 a-13.77
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-27.38 a-7.115
-32.58 a -12.32
-38.23 a-17.97
-31.28 a -11.02
-37.68 a -17.42
-34.83 a -14.57
-43.38 a -23.12

-18.28 a 1.985
-25.83 a -5.565
-31.03 a -10.77
-36.68 a -16.42
-29.73 a -9.465
-36.13 a -15.87
-33.28 a -13.02
-41.83 a -21.57

-17.68 a 2.585
-22.88 a -2.615
-28.53 a -8.265
-21.58 a -1.315
-27.98 a-7.715
-25.13 a -4.865
-33.68 a -13.42

-15.33 2 4.935

-20.98 a -0.7151

-14.03 a2 6.235
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-7.285a12.98
-15.83 a 4.435
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Diferentes letras «b y * indican diferencias significativas entre las muestras

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Figura B-5. Test de Tukey (p<0.05) para el porcenta je de reduccion de

turbiedad de la interaccion de los factores. Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Tabla B-6. Prueba Tukey para evaluar el efecto de | a interaccién

sobre la conductividad eléctrica

Son las medias
significativamente diferentes?

(P <0.05) Si

Ndmero de grupos 12

F 7.119

R? 0.7654

Tabla ANOVA SS df MS

Tratamientos (Entre

columnas) 395.9 11 35.99

Residual (Entre columnas) 121.3 24 5.056

Test de Comparacion Significancia?

Multiple de Tukey Dif. Medias. q P <0.05? Resumen 95% ClI de diff
Ind. pH3 1% vs Ind. pH3 2% -2.333 1.797 No ns -8.953 a 4.286
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 1% -1.000 0.7703 No ns -7.619 a 5.619
Ind. pH3 1% vs Dir. pH3 2% -3.000 2.311 No ns -9.619 a 3.619
Ind. pH3 1% vs Ind. pH4 1% -1.333 1.027 No ns -7.953 a 5.286
Ind. pH3 1% vs Ind. pH4 2% -3.000 2.311 No ns -9.619 a 3.619
Ind. pH3 1% vs Dir. pH4 1% -5.667 4.365 No ns -12.29 a 0.9526
Ind. pH3 1% vs Dir. pH4 2% -6.333 4.879 No ns -12.95 a 0.2859
Ind. pH3 1% vs Ind. pH5 1% -3.000 2.311 No ns -9.619 a 3.619
Ind. pH3 1% vs Ind. pH5 2% -6.333 4.879 No ns -12.95 a 0.2859
Ind. pH3 1% vs Dir. pH5 1% -9.333 7.190 Si o -15.95 a-2.714
Ind. pH3 1% vs Dir. pH5 2% -11.33 8.730 Si ok -17.95 a -4.714
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Diferentes letras «¢ y * indican diferencias significativas entre las muestras

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Figura B-6. Test de Tukey (p<0.05) para el efecto d e la interaccion de

los factores sobre la conductividad eléctrica.

Soria

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia
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ANEXO C

GRAFICOS DE LOS DATOS EXPERIMENTALES

Caracterizacion del Biopolimero
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Figura C-1. Espectro de infrarrojo (FT-IR) de quito sanos en estado
sélido en la regién de 650 a 4000 cm ™

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria.
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Figura C-2. Difractogramas de RX caracteristicos de

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Propiedades Térmicas.

los quitosanos
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Figura C-3. DSC para quitosano obtenido por el méto

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

82



1.4+

0.9
314.92°C
—_
of
=
2
S 0.4+
£
~
©]
<
=
=
E 014
=
292.07°C
168.4J/g
-0.6

-1.1 T T T T T T T T T T T T T v T 1
200 250 300 350 400

Temperatura (°C)

Figura C-4. DSC para quitosano obtenido por el méto do directo.

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

Test de Jarras
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Figura C-5. Determinacion del pH o6ptimo de floculac i6n con

guitosano.
Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Figura C-6. Determinacion del volumen optimo de dis

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Figura C-7. Determinacion del volumen 6ptimo de dis

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria

olucién apH 4
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Figura C-8. Determinacién del volumen 6ptimo de dis

Fuente:

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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Figura C-9. Efecto de la dosis de quitosano sobre |

turbiedad del agua cruda.

Fuente:

Elaborado: Mirari Yosune Arancibia Soria
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