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RESUMEN

El proceso de desinfeccion es el Gltimo paso en cualquier sistema de tratamiento de agua, ya sea que se tenga
como objetivo proteger la calidad de un cuerpo receptor, o sea necesario reutilizar el agua residual tratada. La
desinfeccidn con cloro, aunque efectiva y econémica, es cuestionada por el potencial de dafio a la salud humana
y al ambiente que poseen los subproductos de su utilizacién, de ahi que la basqueda de alternativas a este
proceso sea tema de continua investigacion.

Usualmente el proceso Fenton es un método basado en una reaccion homogénea para la generacion de radicales
libres ('OH) a partir de peréxido de hidrégeno (H,0,) catalizado con iones de hierro (Fe**). También es posible
producir “OH libres a partir de reacciones tipo Fenton en donde se utilicen materiales cataliticos heterogéneos.
Este proceso se realiza cominmente en operaciones por lotes y a escala laboratorio.

El presente trabajo se centra en la evaluacion de la viabilidad de la desinfeccion de agua residual tratada
mediante radicales libres producidos a través de una reaccion Fenton heterogénea en flujo continuo, a escala
piloto, utilizando viruta de hierro —residuo de la industria metal mecénica- como catalizador en la produccion de
radicales a partir del per6xido de hidrégeno.

Se realizaron pruebas para determinar la tasa de produccion de radicales libres en continuo, a diferentes pH y
relaciones H,O,/viruta de hierro. Se utilizé una columna empacada con 250 g de viruta y una solucion al 15%
de H,0, que varié de 0.405 a 1.14 mL/s. A partir de estos resultados se fijaron las condiciones en las que se
llev6 a cabo la prueba de desinfeccién. Se evalu6 el efecto de la produccién de radicales libres (baja, media y
alta) y del tiempo de contacto (60 y 103 minutos) en la eficiencia de desinfeccion.

Se observé que para alcanzar la calidad microbiologica del agua residual tratada para reuso con contacto
indirecto u ocasional (1,000 UFC/100 mL, como coliformes fecales) a partir de un agua con una densidad
microbiana promedio de 1.07+0.71x10° UFC/100 mL, se requiere una inactivacién promedio de 2.03 logs,
valor que se alcanz6 en todas las condiciones probadas a excepcion de la condicién de radicales "OH bajo y el
tiempo de contacto de 60 minutos.
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INTRODUCCION

Los procesos de oxidacion Fenton usan un meétodo catalitico basado en la generacion de radicales hidroxilo
('OH) a partir de peréxido de hidrégeno (H,O,) con iones de hierro (Fe*") que actan como catalizador
homogéneo en un pH &cido y en condiciones de temperatura y presion ambiente [6], [3], [9]. Su eficiencia
depende del pH, la temperatura, la concentracion y forma de los reactivos quimicos. La relacion
H,O,/catalizador es determinada por la funcién del tratamiento. Cuando la cantidad de H,0, << Fe’" los
tratamientos tienden a tener el efecto de coagulacién quimica, mientras que en el caso contrario el tratamiento
tiende a tener el efecto de oxidacion [11].

El proceso Fenton tradicionalmente se lleva a cabo en una reaccion homogénea, sin embargo esta aplicacion
requiere un estrecho control del pH y tiende a producir precipitados que es necesario separar y disponer
posteriormente [11], [3]. También es posible producir radicales libres a partir de reacciones tipo Fenton en
donde se utilicen materiales cataliticos heterogéneos que pueden ser recuperados mediante una separacion
simple, ser reutilizados y, ademas, cumplen con una relacién eficiencia/actividad catalitica alta, bajo costo y son
muy estables [8]. Este tipo de procesos usan hierro sélido, que no se disuelve. La hematita, magnetita, goetita y
otros 6xidos de hierro han sido usados para este propdsito en donde se ha reportado que la generacion de
radicales es poco sensible a las variaciones de pH y no hay formacion de lodos, aun cuando el proceso sea mas
lento que los procesos Fenton homogéneos [10].

Estas aplicaciones han sido principalmente a escala laboratorio, por lo que el presente trabajo muestra la
viabilidad de la desinfeccion de agua residual tratada mediante radicales hidroxilo producidos a través de una
reaccion Fenton heterogénea en flujo continuo, a escala piloto, y muestra los resultados obtenidos al aplicar esta
tecnologia en un proceso de desinfeccidn de agua residual tratada.

OBJETIVOS

En la presente investigacion se plantearon los siguientes objetivos:

e Analizar la tasa de produccién de radicales libres y oxidantes, en pruebas en flujo continuo realizadas en
una planta piloto de tratamiento de aguas residuales, a partir de una reaccién tipo Fenton heterogénea
utilizando peréxido de hidrégeno y virutas de hierro como catalizador.

o Determinar, mediante pruebas de laboratorio, la eficiencia del proceso de desinfeccion con radicales libres
producidos por la reaccion tipo Fenton heterogénea utilizando virutas de hierro y peroxido de hidrégeno

MATERIALES Y METODOS

Se realizaron determinaciones cualitativas de los radicales ("OH) producidos a partir de una reaccién tipo
Fenton heterogénea siguiendo el método propuesto por Satoh y colaboradores [12]. Adicionalmente se siguid el
procedimiento de Barashkov y colaboradores [2] quienes encontraron que los “OH pueden ser detectados
mediante el método de atrapamiento de spin con N-N-dimetil-4-nitrsoanilina (RNO). EI RNO es selectivo en la
interaccién con ‘OH, tiene una coloraciéon amarilla sensible en una banda de absorcién a 440 nm, y su
decoloracién es debida a la aceptacion de un electron (e) proveniente de los radicales ('OH), lo que es
facilmente observable mediante UV o espectrofometria. En este estudio se utiliz6 N-N-dimetil-4-nitrosoanilina
(SIGMA-ALDRICH QUIMICA, S.A de C.V., 97%) y un espectrofotdmetro UV/VIS Varian, modelo Cary 50
con monocromador Czemy-Turner a 440 nm para cuantificar los radicales (OH) producidos.

Para las pruebas de eficiencia de desinfeccion se determinaron los coliformes totales de acuerdo con la técnica
de filtracion en membrana [4]. La calidad del agua fue determinada utilizando las técnicas enlistadas en la Tabla
1.

Las pruebas de desinfeccion a flujo continuo se realizaron al efluente de una planta piloto de tratamiento
quimico de aguas residuales, disefiada para tratar 30 L/min (gasto medio de disefio). El agua pretratada (rejillas
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gruesas y desarenador) se bombea a la unidad de mezcla rapida en donde se le aplica sulfato de aluminio (110
mg/L en promedio). El agua coagulada pasa a dos unidades de floculacién, en serie, que proporcionan un
tiempo total de retencion de 30 minutos, equipadas con impulsores tipo “Hidrofoil” acoplados a moto-
reductores de velocidad variable que permiten un ajuste independiente del gradiente de velocidad en cada
cémara de floculacién. En la segunda camara de floculacion se aplica floculante (2.4 mg/L en promedio). El
agua floculada pasa a una unidad de sedimentacién de alta tasa y, posteriormente, a un filtro de antracita antes
de ser almacenada, previo a su desinfeccion (Figura 1). El agua filtrada se desinfecté con los radicales libres
producidos en una columna experimental empacada con viruta de hierro (residuo sélido de una empresa metal
mecanica) a la que se le hacia pasar un flujo de solucion de peréxido de hidrégeno, a fin de llevar a cabo la
reaccion tipo Fenton. El reactivo de Fenton se aplico en el mezclador estatico y el agua desinfectada se retuvo
en un tanque de contacto, de flujo horizontal tipo pistén, con un tiempo de retencion promedio de hasta 103
minutos.

Tabla 1 Métodos utilizados para la caracterizacion del agua
Pardmetro Método Referencia
Método 4500 B
Conductividad eléctrica Método 2510 B [1]

. Método 2130 B [1]
Turbiedad HACH método 8237 | [7]
Sélidos suspendidos totales HACH método 8006 [7]
Demanda Quimica de Oxigeno | HACH método 8000 [7]
Coliformes totales NMX-AA-102-1987 [4]
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Figura 1 Planta Piloto de tratamiento de agua de la UAM-A en donde se realiz6 la experimentacién

Se realizaron pruebas variando la relacion H,O,/catalizador (virutas), a diferentes pH, con el fin de establecer,
por una parte, la produccién de radicales ((OH), y por otro lado, verificar la estabilidad de dicha produccion
respecto al tiempo. En estas pruebas se utilizd una columna empacada con 250 g de virutas y una solucién de
H,0, al 15% en un flujo que se varié a fin de modificar la relacion peréxido/virutas (ver Figura 2 y Figura 3).
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Figura 2 Diagrama del dispositivo para produccion de radicales ‘OH
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Figura 3 Dispositivo para produccion de radicales "OH

Los flujos utilizados y las condiciones de las pruebas realizadas se indican en la Tabla 2.

La viruta de hierro se mando6 analizar a un laboratorio externo para determinar su composicién. Los resultados
se muestran en la Tabla 3.

A fin de establecer la efectividad de inactivacion de microrganismos al aplicarles los radicales *OH producidos,
se disefid un experimento categorico multifactorial, considerando como factores a la cantidad de radicales
aplicados (3 niveles: bajo, medio y alto) y al tiempo de contacto (2 niveles: bajo y alto). El experimento se
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realiz6 con tres réplicas. La Figura 4 muestra la salida del tanque de contacto en donde se tomaron las muestras
de agua desinfectada para su analisis.

Tabla 2 Condiciones experimentales utilizadas en la prueba de produccién de radicales "OH

L Relacion Q
Condicion peroxido/viruta mL H,0,/s pH
1 Baja 0.405 3
2 Media baja 0.626 3
3 Media 0.846 3
4 Media alta 0.993 3
5 Alta 1.140 3
6 Media 0.846 5
7 Alta 1.140 5
8 Media 0.846 7
9 Alta 1.140 7
Nota:
Se utiliz6 una columna empacada con 250 g de viruta y una solucién al 15% de H,O,

Tabla 3 Composicion de la viruta de hierro utilizada en esta experimentacion

Figura 4 Salida del tanque de contacto. Sitio de la toma de muestra de agua desinfectada

Metales mg/kg

Bario < 150.00
Cadmio 5.28
Cromo 1,034.00
Hierro 759,000.00
Plomo <50.00
Niquel 893.60
Plata 5.98
Arsénico 45.78
Selenio 0.25
Mercurio <0.25
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El nivel de inactivacion de microrganismos (efecto germicida) se expresa en unidades logaritmicas (log), y se
calculd a partir de la siguiente ecuacion:

I =-log (N/N,) Ecuacion (1)

Donde I es el nivel de inactivacion (unidades logaritmicas, logs); N, corresponde a la cuenta de microrganismos
al inicio de la prueba (UFC/100 mL) y N representa el nimero de microrganismos remanentes después de la
aplicacion del desinfectante al final de la prueba (UFC/100 mL).

RESULTADOS

En la Figura 1 se presenta la comparacion de los radicales ‘OH producidos con diversas relaciones
H,0O,/catalizador (virutas) en pruebas realizadas a pH = 3 unidades. En la Figura 2 se muestra el efecto del pH
en la produccion de los radicales libres.
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Figura 5 Produccion de radicales "OH en funcion de la relacion peréxido/virutas a pH = 3
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Figura 6 Produccion de radicales "OH en funcién del pH y la relacién peréxido/virutas

Los analisis de calidad del agua utilizada en las pruebas de desinfeccion mostraron que, en promedio, se tenia
un pH de 6.0 £ 0.39 unidades, concentracion de sélidos suspendidos totales de 5.77+3.27 mg/L, turbiedad de
9.72 + 6.69 UT, DQO de 153.83+25.23 mg/L y color de 108.23+56.57 unidades Pt-Co. En promedio, la
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densidad de coliformes totales antes de aplicar el reactivo tipo Fenton y llevar a cabo el proceso de desinfeccion
era de 1.07 + 0.71x10° UFC/100 mL.

La eficiencia de inactivacion promedio observada (efecto germicida expresado en unidades logaritmicas), en
funcion de la cantidad de radicales *OH aplicados y el tiempo de contacto, es la mostrada en la Tabla 3. A partir
de esta informacién se obtuvo una superficie de respuesta (Figura 7) que muestra como la combinacién de
factores favorecen la eliminacion de bacterias coliformes totales.

Tabla 4 Efecto germicida promedio

Efecto germicida promedio Tiempo de contacto, min
Coliformes Totales, logs 60 103

Bajo 1433 +1.17 2172 +1.17
Radicales OH*® Medio 2.327 +£0.96 2.226 + 0.96
Alto 2104 +1.17 3.052 +1.17

Nota:
Las pruebas fueron realizadas con solucién de H,0, a pH = 3

Cabe mencionar que, en algunas pruebas de desinfeccidn se llegd a la inactivacion total, aunque estos datos no
se pueden incluir en el calculo del efecto germicida promedio.

Como referencia, para alcanzar la calidad microbiol6gica del agua residual tratada para reuso con contacto
indirecto u ocasional (1,000 UFC/100 mL, como coliformes fecales) indicado en la normativa mexicana [5], se
requiere una inactivacion promedio de 2.03 logs, valor que se alcanza en todas las condiciones probadas a
excepcion de la condicion de radicales ‘OH bajo y el tiempo de contacto de 60 minutos.

Superfice de Respuedta Edimada

10&10

Tiempo de contacto

Inactivaciéon CT (media)

RadicalesOH

Figura 7 Inactivacion de CT en funcién del tiempo de contacto y la cantidad de radicales ‘OH

CONCLUSIONES

En el proceso de produccién de radicales libres (OH) se pone de manifiesto que un pH de 3 y una relacién
peréxido/virutas alta 0 media alta son las mejores condiciones para obtener una mayor produccion. La eficiencia
del proceso de produccion se mantiene constante a pesar de que el valor de la relacion perdxido/virutas
aumente. El efecto del pH en el proceso de produccién de *OH es el factor determinante. Cuando se trabaja con
un pH de 5 o 7 el efecto de la relacion perdxido/virutas no es significativo.
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Este proceso permite el uso de un residuo solido de la industria metal-mecénica como catalizador y se demostro
que es posible alcanzar, consistentemente en pruebas de operacion en continuo, el nivel de desinfeccion
bacteriol6gico requerido por las normas mexicanas para redso del agua en actividades con contacto indirecto u
ocasional, cuando se produce un reactivo tipo Fenton heterogéneo.

La evaluacién econémica del proceso y la busqueda de métodos de control y automatizacion del proceso de
desinfeccion con radicales libres formados con el H,O, catalizado con virutas de hierro, son los siguientes pasos
en esta investigacion.
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