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RESUMEN
El lactosuero, es el residuo obtenido de la transformacion de la leche en queso y productos l&cteos,
considerado como un contaminante de alta potencia pasiva. Sin el tratamiento adecuado cuando
se libera al medio ambiente compromete la supervivencia de la biota en su conjunto. El objetivo
de este trabajo fue evaluar la aplicacion de proceso Fenton, para reducir la carga organica del
efluente en cuestién, que fue muestreada de las instalaciones de la planta de procesamiento de
lacteos “Ecolacteos”, empresa ubicada en el Distrito de Huata, Provincia de Puno — Perd, durante
el mes de julio del 2017. La caracterizacion del lactosuero se realizé6 mediante la determinacion
de la Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), Potencial de Hidrégeno (pH), Sélidos Totales (ST),
Solidos Volatiles (SV), Sélidos Totales Disueltos (STD) y Conductividad Eléctrica, en el
Laboratorio de Control de Calidad de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad
Nacional del Altiplano-Puno-Perd. Mediante la planificacion estadistica Box-Behnken se
determinaron los valores dptimos del tratamiento experimental Fenton, donde la variable
dependiente fue el porcentaje de reduccion de la DQO. La degradacion de la materia organica en
el efluente se estudio a través del sistema replicado con un total de 30 ensayos, este procedimiento
otorg6 valores mas Optimos para procesar las variables del tratamiento: perdxido de hidrégeno =
30,84 g, sal de Fe?* = 3,65 g (reactivo Fenton) y un tiempo de reaccion de 43,84 minutos. Con
respecto a los valores de pH fueron en el intervalo 2,8-3 y temperatura de 15 °C, estos valores
obtenidos describieron el modelo cinético del proceso de oxidacion del lactosuero en condiciones
climatoldgicas tipicas de la zona altiplanica (3 820 msnm aprox.), a través de la ecuacion
polinémica de segundo orden cuyo valor R? = 0,9978. Los resultados para el tratamiento Fenton,
logré porcentajes de reduccién de DQO = 78,93 %, ST = 73,20 %, SV = 84,40 %, STD = 63,45%

y 63,35 % para la Conductividad Eléctrica.

Palabras clave: Fenton, DQO, lactosuero, cinética de reaccion.
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ABSTRACT
The whey is the residue obtained from the transformation of milk into cheese and dairy
products, considered a high passive pollutant. Without proper treatment when released to
the environment it compromises the survival of the biota as a whole. The objective of this
work was to evaluate the application of Fenton process, to reduce the organic load of the
effluent in question, which was sampled from the facilities of the dairy processing plant
"Ecolacteos", of the District of Huata, Province of Puno - Per(. The whey characterization
was carried out by determining the Chemical Oxygen Demand (COD), Hydrogen
Potential (pH), Total Solids (ST), Volatile Solids (SV), Total Dissolved Solids (STD) and
Electrical Conductivity, in the Quality Control Laboratory of the Faculty of Chemical
Engineering of the National University of the Altiplanic — Puno - Perd. By means of the
Box-Behnken statistical planning the optimal values of the Fenton experimental treatment
were determined, where the dependent variable was the percentage of COD reduction.
The degradation of the organic matter in the effluent was studied through the replicated
system with a total of 30 tests, this procedure gave optimal values to process the treatment
variables: Hydrogen peroxide = 30,84 g, salt of Fe?* = 3,65 g (Fenton reagent) and a
reaction time of 43,84 minutes. Regarding the pH and temperature values, they were 2,8-
3 and 15 ° C respectively, these values described the kinetic model of the oxidation
process of the whey in typical climatic conditions of the altiplanic zone (3 820 masl), a
through the second-order polynomial equation whose value R? = 0,9978. The results for
the Fenton treatment, achieved percentages of reduction of COD =78,93%, ST =73,20%,

SV =84,40%, STD = 63,45% and 63,35% for Electrical Conductivity.

Key words: Fenton, COD, whey, reaction kinetics.

11

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO ' Nacional del
: Altiplano

I. INTRODUCCION

En el Peru, los departamentos de “Arequipa, Cajamarca, Cusco, Junin y Puno”
son considerados como potenciales productores de queso (Sierra, 2015) y “segun la
Direccion Regional de Agricultura de Puno (DRAP), en las trece provincias se producen
52 toneladas de queso al dia en alrededor de 70 plantas. Estas estan ubicadas en
Azangaro, Huancané, Melgar, Acora, Puno y Taraco, entre otras localidades” (Liobonir,

2015).

Para la industria lactea se requiere grandes volimenes de agua dulce, por lo que
es considerada una de las principales generadoras de efluentes residuales (Escuela
Organizacién Industrial, 2008), se estima que al procesar un litro de leche se generan 2,5
L de efluente total correspondiente al agua de la leche y agua utilizada en el proceso
(Dalla, Ricardo; & Cols., 2007), también podemos agregar que: “En el proceso de
elaboracion de los quesos se producen entre 7 y 9 litros de lactosuero por cada kilo de
queso producido y este liquido esta formado principalmente por agua entre el 93-94 %
(Infolacteo, 2016). En conjunto la produccidn de quesos tipo paria se incrementa a 30 000
kg diarios, lo que generan aproximadamente 270 000 litros de lactosuero/dia, en toda la

region (Lope, 2015).

Estos efluentes presentan una elevada demanda quimica y bioldgica de oxigeno,
como consecuencia de grandes cantidades lipidos, carbohidratos y proteinas que
confieren al sistema una alta carga organica (Dalla, Ricardo; & Cols., 2007), de
aproximadamente 50 a 80 g de DQO/L de lactosuero (Kavacik, B & Topaloglu, B, 2010),
por esta razén cuando son lanzados, sin tratamiento adecuado, en cuerpos de agua estos
reducen drasticamente la concentracion de Oxigeno Disuelto (OD) y ponen en riesgo todo
el sistema acuatico (Dalla, Ricardo; & Cols., 2007), “la doctora Conde Baes explica que

justamente el contenido de nutrientes como la proteina, afecta al ambiente, por ejemplo,
12
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al verterse al suelo se genera una capa que impide que haya una distribucion de

nutrientes en el suelo, haciéndolo menos productivo” (Hiedra, 2016).

Los Procesos Avanzados de Oxidacion (PAOs) se basan en su capacidad de
generacion in-situ de radicales hidroxilo ((OH), especie con un elevado potencial de
oxidacion mediante la combinacion de un agente oxidante (H202) con un catalizador (Fe

(11)). Estos radicales

"OH son capaces de oxidar muchos compuestos organicos de forma no selectiva 'y
con altas velocidades de reaccion. Esta propiedad es aprovechada para conseguir la
completa mineralizacion de los contaminantes o su degradacién en sustancias méas
facilmente biodegradables (Blanco, 2009), Los PAOs, la combinacién de PAOs y
tratamientos bioldgicos, asi como el empleo de radiacion solar en este tipo de procesos
de foto-oxidacion han sido identificados por la Union Europea como tecnologias
ambientales apropiadas para alcanzar los objetivos marcados en la legislacién vigente,

(Blanco, 2009).

En este proyecto de tesis se evalud los procesos avanzados de oxidacion Fenton,
para su aplicacion en el tratamiento de efluentes lacteos de la industria quesera, los

objetivos planteados son:

13
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1.1. Objetivo general

. Evaluar la reduccion de la DQO en lactosuero de la empresa

ECOLACTEOS-Huata, mediante el Proceso Fenton.
1.2. Objetivos especificos
. Determinar en laboratorio el valor inicial y final de la DQO del lactosuero.

o Determinar las influencias de las variables de operacion en la optimizacion
del proceso de oxidacion del lactosuero, para una reduccion aproximada

de 65 al 75 % de la DQO.

. Caracterizar el modelo cinético del proceso de oxidacion del lactosuero en

condiciones climatoldgicas tipicas de la zona.

14
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I1. REVISION DE LITERATURA
2.1. Antecedentes de la investigacion

Bernatené & Cols. (2016), en su articulo publicado de titulo: “Punto final de la
reaccion Fenton determinado mediante el Potencial de Oxido-Reduccion (POR)”,
concluye que: “Los ensayos realizados presentan el papel potencial del control en linea
del POR como un pardmetro clave en la determinacion del punto final del proceso
Fenton”. El analisis del perfil de POR, puede ser utilizado para un control apropiado de
la dosis de H.O. Estas particularidades, indican la necesidad de realizar ensayos previos
en el laboratorio para luego realizar los procedimientos a escala. El seguimiento del valor
del POR, probé ser un parametro econdmico, flexible y efectivo para el control exitoso

de los sistemas de tratamiento tipo Fenton”.

Rodriguez & Cols. (2016), en su publicacion titulado: “Aplicacion del proceso
Fenton a la depuracion de efluentes industriales y contaminantes emergentes”, indica que:
“El pH tiene una gran influencia sobre la marcha del proceso. Su efecto esté relacionado
con el estado de oxidacidon en el que se encuentra el catalizador y que, a su vez, influye
en la generacion de radicales. EI pH establecido como 6ptimo para el proceso Fenton es
3 (Zazo, 2004), algunos autores fijan este valor en 2,8 (Pignatello & Cols., 1992; Neyens
y Baeyens, 2003). A valores superiores de pH, el Fe*" precipita como Fe(OH)s, que
descompone el H202en Oz y H20 (Szpyrkowicz & Cols., 2001). Por otro lado, a pH muy
acido, y a partir de Fe (II), se produce la formacion de Fe(OOH)?* que reacciona muy
lentamente con el H20: obstaculizando la generacion de *OH, asimismo la reaccion entre
*OH y H* empieza a ser importante en estas condiciones, donde se ha formado la especie
Fe(OOH)?*, y la regeneracion del catalizador por el H202 se ve inhibida, (Pignatello y

Dark, 1992)”.

15
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Guzman (2015), en su Tesis Doctoral establece que: “Las condiciones de
operacion seleccionadas para vertidos citricolas que presentan una concentracion inicial
de materia organica de 1 000 mg O-/L son: relacion en peso inicial [H.02/DQQ] = 2,55
y [Fe?*/DQO] = 0,085; mientras que para el pre tratamiento de vertidos citricolas con alta
concentracion inicial de materia organica son: 75 % del valor estequiométrico de peréxido
de hidrégeno con respecto a la concentracion de materia organica, lo que se corresponde
con una relacion en peso [H202/DQO] =1,594 y una concentracién inicial de catalizador
de 510 mg/L de Fe**, el empleo de dosis mayores de oxidante (hasta un 125 % del valor
estequiométrico) no logra incrementos relevantes por encima del 61% de reduccién de la

materia organica”.

Soares & Cols. (2015), en su articulo cientifico titulado: “Estudo de oxidacdo
avancada de corantes basicos via reacdo Fenton (Fe?*/H.0,)”, establece que: “La
eficiencia de la reaccion de Fenton a colorantes se ve directamente afectada por la
concentracion de especies quimicas involucradas: H20, y Fe?*. La eliminacion del color
era una variacion 75-96 % para el colorante azul de metileno y de 35 a 86 % colorante
Rodamina B”. También: “Observa incluso una mayor resistencia a las manchas de
rodamina B el ataque de radicales hidroxilo en comparacion con tinte azul Metileno, este
altimo se elimina a niveles de 96 % y rodamina B degrada en un 86 % al aplicar las dosis

maximas de catalizador y agente oxidante ( 0,05 y 0,025 mM, respectivamente)”.

Lope (2015), en su tesis de pregrado, logra caracterizar el efluente quesero
compuesto por 60 % del proceso de desuerado, 30 % del proceso de salado y 10 % del
proceso de lavado segun el tipo de produccién de quesos tipo paria de la planta
procesadora de lacteos Juliandino — Huata - Per(, cuyos resultados obtenidos son: DQO
( 66 400 mg/L), pH (5,6), Sélidos Totales (5,59 %), Solidos Volatiles (3,39 %), Solidos
Totales Disueltos (1,95 %), Conductividad Eléctrica (32,5 mS/cm).

16
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Escalante & Bandala (2014), en su articulo titulado: “Aplicacion de procesos
Fenton y tipo Fenton en la eliminacion de contaminantes en agua”, concluye lo siguiente:
“Los procesos avanzados de oxidacion, en particular los procesos Fenton y tipo Fenton,
debido a su amplio rango de accién y las variables entre sus procesos, han demostrado
ser una alternativa viable para el tratamiento de agua, tanto para compuestos quimicos
como para la eliminacion de agentes infecciosos.” También complementa que: “de igual
forma se pudo observar que los procesos son dependientes de las condiciones del sistema
y que pueden existir maltiples combinaciones de los procesos tipo Fenton, que en algunos

casos incrementa la eficiencia del proceso.”

Parra & Campos (2014), en su trabajo de investigacion publicado concluye, con
respecto al contenido lactosuero, que: “Para la carga de 3 000 mg DQO/L/dia 'y 4 000 mg
DQO/L/dia, la eficiencia de remocion de DQO fue 79,97 % y 66,35 %, respectivamente.
La degradacion de carbohidratos fue del 100 % para las cargas manejadas, mientras que
en la degradacién de proteinas, la carga organica mas bajo tuvo 100 % de degradacion,
lo que no ocurrié con la carga de 4 000 mg DQO/L/dia que tuvo una eficiencia de
degradacion de 78,82 %. Tanto para las concentraciones de amonio como para las de
acidos grasos volatiles y metano, los valores estuvieron dentro de los parametros

normales de un funcionamiento correcto del reactor durante el experimento”.

Almeida (2011), indica en su trabajo de Pos-Grado titulado: “Estudo da Aplicagdo
de UV/FENTON (Fe?*/H20;) no Tratamento de Efluentes de Laticinio”, que a la
traduccion dice: “El sistema hibrido que fue més eficiente, era procesar las variables
tratamiento fotoquimico: pH 3,5; Temperatura = 30 ° C; reactivo de Fenton (35 g H.0> +
3,6 g Fe?") y potencia de radiacion ultravioleta de 28 W, para un tiempo de reaccion de
60 minutos. Para el tratamiento bioldgico por fangos activados, los mejores niveles de las
variables se llevaron a cabo a pH 8 y la concentracion de lodos de 3,0 g L. Los resultados

17
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para el tratamiento hibrido, mostré porcentajes de reduccion de COT=94 %, 97 % y DQO

=97 %, DBO =83 %”.

Blanco (2009), en su trabajo de Pos-Grado de Master en Ingenieria Ambiental,
titulado “Degradacion de un efluente textil real mediante proceso Fenton y Foto-Fenton”
concluye que: “Encontradas las condiciones para cada tratamiento, tanto el proceso de
Fenton como de Foto-Fenton consiguieron reducir la concentracion de materia orgéanica
del efluente textil entre el 65-75 % respectivamente. El proceso acoplado de bioldgico y
Fenton lleg6 a degradar un 92 %, por lo que muestra unos resultados superiores respecto

a los anteriores”.

Grueso (2009), en su Tesis Doctoral concluye que: “El proceso estudiado ha
conducido a la determinacion de las condiciones dptimas para su utilizacion en mezclas
de agua de lavado de aceituna y aceite con una demanda quimica de oxigeno de entrada
de orden de 4 000 mg de O2/L, cuando se agrega una relacion en peso de 0,058
[FeClz)/[H202], a temperatura ambiente y con un tiempo de residencia de
aproximadamente de 3 horas en el proceso continuo. No superando nunca la cantidad de

400 mg de O2/L en las aguas que abandonan la instalacion.”

Dalla, Ricardo & Cols (2007), concluye en su trabajo de investigacion titulado:
“Potencial de aplicac¢do do processo foto-fenton/solar como pré-tratamento de efluente da
industria de laticinios”, que a la traduccion indica: “El proceso de foto-Fenton es eficaz
en la eliminacién de un amplio rango de carga organica de los efluentes lacteos. La
concentracion de hierro en el efluente no es suficiente, y para promover la mineralizacion,
que requiere la adicién de hierro soluble. EI aumento de la concentracion hierro aumenta
la velocidad de degradacién, sin embargo, la eliminacién definitiva de COT (Carbono
Organico Total) final, tiende a igualar las concentraciones entre 1,5y 6 mmol L™ después

de 3 horas de reaccion”, también que: “Las altas concentraciones de peroxido de
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hidrogeno no favorece la eliminacién de la materia organica, la cual se evidencio por una
mayor eliminacion de COT con multiples adiciones para la mayor degradacion de la
concentracion inicial de 0,25 mol en comparacion con 0,5 mol L7, principalmente
cuando se usa las bajas concentraciones de hierro. En ausencia de la eliminacion de la luz
del sol, el COT del efluentes disminuye su eficiencia en cerca del 50 % de lo que se puede

lograr (COT original de efluentes 335 mg L ™).
2.2. Marco tedrico conceptual
2.2.1. Lactosuero

a) Definicion:

El lactosuero se obtiene durante la elaboracion del queso tras la separacion de la
caseina, constituye aproximadamente del 85 al 95 % del volumen de la leche y contiene
la mayor parte de compuestos hidrosolubles de ésta, se compone principalmente de
lactosa, proteinas, grasas, y minerales, con un contenido de materia orgénica entre 50 y
80 g/L expresados como Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) (Kavacik, B &

Topaloglu, B, 2010), mas del 90 % de esa demanda se debe a la presencia de

lactosa en el suero (Lope, 2015).
b) Clasificacion de lactosueros:

Segun Parra (2009), en su articulo publicado, adjunta los siguientes trabajos de
investigacion, indicando que: “Existen varios tipos de lactosuero dependiendo
principalmente de la eliminacion de la caseina, el primero denominado dulce, esta basado
en la coagulacion por la renina a pH 6,5. El segundo llamado &cido resulta del proceso de
fermentacidn o adicion de acidos organicos o acidos minerales para coagular la caseina

como en la elaboracion de quesos frescos.
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Lactosuero acido: El lactosuero acido se obtiene cuando el coagulo se forma por
acidificacion. En este grupo se encuentran los quesos que han sido fabricados de pasta
blanda, se hacen a partir de leche de vaca y/o de cabra y su pH es menor a 4,5 (Parra,

2009).

Lactosuero dulce: El lactosuero dulce se obtiene cuando se realiza la coagulacion
enzimatica. Este suero proviene de la fabricacién de quesos de pasta cocida y prensada,
gue corresponden a los quesos de leche de vaca y de oveja; tiene un pH mayor a 6 (Parra,

2009).
¢) Composicion fisico quimica del Lactosuero:

Las caracteristicas de la composicion del suero desprendido a partir de la
fabricacion quesera dependen de varios factores, entre los mas importantes destacan la
variedad de queso elaborado, la composicion quimica de la leche utilizada como materia
prima y de manera muy significativa las condiciones de procesamiento del queso, aunque
los macro constituyentes son relativamente poco variables en su contenido. Si se pretende
mantener en Optimas condiciones el suero obtenido, éste debe ser tratado como un
producto de primera clase, es decir enfriar y procesarlo dentro de pocas horas a fin de
preservar sus componentes para que puedan ser aprovechados con posterioridad (como

se cita en Angulo, 2015).

Tabla 1: Composicion quimica del lactosuero dulce.

Componente Lactosuero

Tetra Pak, 1996 | Wiekinf, 1998
pH - 6,2-6,6
Agua (%) 93,6 93-94
Lactosa (%) 4,8 45-50
Proteina (%) 0,55 08-1
Grasa (%) 0,05 0,2-0,8
Cenizas (%) 0,5 0,5-0,8

Fuente: Citado por Angulo (2015)
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2.2.2. Aguas residuales de la industria del queso
a) Produccion de aguas residuales en la industria del queso:

Parra (2009), hace una estimacion e indica que en cualquiera de los dos tipos de
lactosuero obtenidos, se estima que por cada kg de queso se producen 9 kg de lactosuero,
esto representa cerca del 85-90 % del volumen de la leche y contiene aproximadamente

el 55 % de sus nutrientes.
b) Origenes de los vertidos lacteos y composicion general

Los vertidos residuales de las industrias de leche y derivados proceden

principalmente de las operaciones de:

. Limpieza de equipos e superficies

. Aguas de refrigeracion (cuando no se recuperan)
o Condensados

. Restos de leche y lactosuero

Las aguas residuales de las industrias de tratamiento de leche presentan las

siguientes caracteristicas generales:

e Marcado caracter organico (elevada DBOs y DQO), debido a la presencia de
componentes de la leche, que tiene una DBOs de 110 000 mg/L y una DQO
de 210 000 mg/L.

. Alta biodegradabilidad.
. Presencia de aceites y grasas.
. Altas concentraciones de fosforo y nitratos, principalmente debidos a los

productos de limpieza y desinfeccion.
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. Presencia de solidos en suspension, principalmente en elaboracion de
quesos
. Conductividad elevada (especialmente en las empresas productoras de

queso debido al vertido de cloruro sodico procedente del salado del queso)

. Valores puntuales de pH extremos, debidos a las operaciones de limpieza.
Uso de &cidos y bases en las limpiezas Centro Investigacion Produccion

(Escuela Organizacion Industrial, 2008).
¢) Contaminacion ocasionada por lactosuero

La descarga continua de este efluente altera la estructura fisicoquimica del suelo,
al alterar la relacion optima entre nitrogeno y fosforo, ocasionando una pérdida de
rendimiento de produccién en la cosecha de productos de siembra (Hiedra, 2016). Estas
sales se ubican en aproximadamente entre los 30 cm de profundidad, y por efecto de
infiltracion estas provocan malos olores, ademas de la degradacion del paisaje, tambien
se observo efectos en la germinacion de semillas de lechuga, observandose efectos

toxicos que limitan o anulan la fertilidad del area (Lope, 2015).

Las aguas residuales generadas en la fabricacion de quesos contienen cantidades
apreciables de lactosuero, sobre todo salino que incrementan notablemente la carga del

contaminante (Escuela Organizacién Industrial, 2008).

El lactosuero causa graves problemas de contaminacién, ya que es un
contaminante organico alto con una DQO de 60-80 g/L. Por lo anterior, la aplicacion de
tratamiento aerdbico es ineficaz, debido principalmente al costo de la suplementacién de

oxigeno, asi como a la generacion de lodos mas altos (Parra & Campos, 2014).
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2.2.3. Demanda Quimica de Oxigeno (DQO)

Es la cantidad de oxigeno diatdbmica necesaria para degradar la materia organica

e inorganica presente en el agua residual (Ocafia, 2011).

La DQO o Demanda Quimica de Oxigeno es la cantidad de oxigeno necesaria
para oxidar toda la materia organica y oxidable presente en un agua residual. Es por tanto
una medida representativa de la contaminacion orgénica de un efluente siendo un
parametro a controlar dentro de las distintas normativas de vertidos y que nos da una idea
muy real del grado de toxicidad. Existen distintas formas de disminuir la DQO como los
tratamientos fisico-quimicos, la electrocoagulacion y el ozono (Hidretec Corporation,

2014).
2.2.4. Relacion entre la Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO) y la DQO

La relacion entre la Demanda Bioquimica de Oxigeno y la Demanda Quimica de
Oxigeno (DBOs/DQO) puede emplearse tambien como pardmetro indicador de la mejora
de la biodegradabilidad (Garcia & Cols, 2006). Esta relacion indica qué fraccion de la
materia organica total presente en el agua residual es susceptible de ser descompuesta
bioguimicamente. Por lo tanto, el pardmetro DBOs/DQO se puede utilizar como
estimacion del grado de biodegradabilidad de un agua residual. Los siguientes valores

son utilizados como guia (Blanco, 2009):
- DBO/DQO > 0,60 — contenido organico facilmente biodegradable
- DBO/DQO = 0,41 - 0,59 — contenido orgénico parcialmente biodegradable
- DBO/DQO < 0,40 — contenido organico persistente, no biodegradable

Estos indicadores globales de contenido de materia organica estan bien definidos

y cuentan con métodos de analisis estandarizados.
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2.2.5. Procesos de Oxidacion Avanzados (POAS)

Entre los procesos de oxidacion avanzada (POAS), uno de los mas efectivos y
econdmicos es el proceso Fenton, llamada asi por su descubridor, el ingeniero quimico
de nacionalidad Britanica Henry John Horstman Fenton (HJH) (1854-1929), en el afio
1894. También los Procesos de Oxidacién Avanzada (POAS) fueron definidos por Glaze
en 1987, como aquellos procesos y tratamientos de aguas a presion y temperatura
cercanas a las condiciones ambientales, que implican la generacion de radicales hidroxilo
en cantidad suficiente para interaccionar con los compuestos organicos del medio. Se trata
de una familia de métodos en los que se incluyen todos los procesos cataliticos y no
cataliticos que utilizan la elevada capacidad oxidante del radical hidroxilo y que se
diferencian entre si en la forma en la que generan dicho radical. La figura 1 recoge la
clasificacion de los POAs en dos grandes bloques, los procesos homogéneos y los
procesos heterogéneos, distinguiéndose a su vez entre los que operan con un aporte

externo de energia y los que no lo emplean (Rodriguez & Cols., 2016).
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Proceso de oxidacion avanzada

Procesos Procesos
heterogéneos homoegénios
| |
Oxidacion Sin aporte de Con aporte de
catalitica energia energia
. i [ |
Ozonizacion 0z en medio | i ‘ ‘ o |
| fotocalitica — alcalino Ultra|son|c|o Radiacion UV
| 0:/ Us ‘ ‘ s/ uv |
Ozonizacion — 0=/ Hz0: |
heterogénea H202/ US H20:2/ UV

—|  Fe?*/H:0:
|| Fotocatalisis 0=/ H>0-/ UV

heterogénia

‘ Energia eléctrica | ‘ Fe?t/ H.0:/ UV |
Fenton R B
— . —| Oxidacion electroguimica |
heterogéneo
—| Oxidacion anddica |
Fotofenton
| heterogéneo

_| Electro-Fenton |

Figura 1: Clasificacion de los Procesos de Oxidacion Avanzada (Rodriguez & Cols., 2016)

a).El proceso Fenton

Entre los tratamientos de oxidacion avanzada, destaca por su efectividad el
proceso Fenton, descrito a finales del siglo X1X por H.J.H. Fenton, quien comprob6 que
las soluciones de perdxido de hidrégeno y sales ferrosas eran capaces de oxidar los acidos
tartarico y malico y otros compuestos organicos (Domenech, Jardin, & Liter, 2001). El
mecanismo de reaccion que engloba el proceso Fenton es muy complejo, existen multitud

de reacciones involucradas que se recogen en la tabla 2.
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Tabla 2: Principales reacciones descritas en el proceso Fenton.

Reaccion K Referencia
(Lmol2s?)
Fe** + H202 > Fe¥* OH + *OH 76 Wailing (1975) (1.1
Fe?* + H,0, > Fe** + H* *OOH 0,01 Waling (2975) (1.2)
Fe?* + *OH > Fe** + OH- 32*108 Stuglik y Zagorski (1982); Buxton et al. (1988) (1.3)
OH + H02 > *OOH + H.0O 2,7*107 Buxton & Cols. (1988); Christensen et al. (1982) (1.4)
*OOH > O* + H* 1,58 *105 | Bielski & Cols.(1985) (1.5)
0O2* + H* > *O0OH 1,0*101° | Bielski & Cols.(1985) (1.6)
Fe?* + *OOH > Fe®* + Hx02  (+HY) 1,2*10°% | Jayson & Cols. (1969); Rush y Bielski (1985)  (1.7)
Fe¥* + *O0OH > Fe** + H' + Oz 3,1*105 [ Rushy Bielski (1985) (1.8)
*OH + *O0OH > H.0 + O2 1,0*101° | Sehested & Cols (1969) (1.9)
*OH + *OH > H20 4,29 *107 | Sehested & Cols (1969) (1.10)
*OOH + *O0H > H202 + Oz 8,23*105 | Bielski & Cols (1985) (1.11)
Fe* + 02" > Fe** + O 5,0*107 | Rothschild y Allen (1958) (1.12)
Fe* + 02" > Fe* + Hx0» (+Hh 1,0*107 | Rushy Bielski (1985) (1.13)
*OH + 02" > 02 + OH- 1,0*101° | Sehested & Cols (1969) (1.14)
*OOH + 02" > H202 + Oz (+H9) 9,7*107 | Bielski & Cols (1985) (1.15)
RH + *OH > R* + H20 Beltrdn de Heredia & Cols (2001) (1.16)
R* + Fe** > RH + Fe¥* (+HH Beltran de Heredia & Cols (2001) (1.17)
R* + R* > R-R Beltran de Heredia & Cols (2001) (1.18)
R* + Fe¥* > R* + Fe** Beltran de Heredia & Cols (2001) (1.19)

Fuente: Rodriguez, Casas, Mohedano, Zaso, & Blasco (2016).

En presencia de materia organica, los radicales generados pueden oxidarla (1.16),
obteniéndose radicales (R") altamente reactivos que pueden seguir reaccionando, bien con
Fe2* (1.17), entre si (1.18) formandose dimeros o productos de reacciones de

desproporcion, o con Fe®* (1.19), lo que regenera el catalizador.

Cabe destacar que no todos los compuestos organicos reaccionan a la misma
velocidad con el radical "OH, sino que la reactividad del sistema es funcion de la
naturaleza de los compuestos orgénicos presentes. Valores tipicos de la velocidad de
reaccion de los radicales *OH con la materia organica se sitGan entre 107-101° Ms!

(Rodriguez & Cols., 2016).
2.2.6. Aplicacion del proceso Fenton al tratamiento de lactosuero

Procesos basados en la reaccion de Fenton se han aplicado con éxito en el
tratamiento de diversos tipos de efluentes industriales .Estos procesos se caracterizan por

la generacion de radicales hidroxilo ("OH ) por la descomposicion de perdxido de
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hidrégeno (H202) catalizada por Fe?* en medio &cido, (Dalla, Ricardo & Cols., 2007)

segun la siguiente ecuacion (1):

Fe’* + H0, > Fe** + OH + *OH k=76 Lmol*st (1)

El elevado valor del potencial de reduccion del radical hidroxilo ( 2,8 V contra
electrodo normal de hidrégeno) permite la oxidacion no selectivo de una variedad de
compuestos organicos . Una de las principales ventajas de estos procesos es la posibilidad
de utilizar la luz solar para aumentar la eficiencia de degradacion. Donde los iones férrico
formado durante la descomposicion de H202 (ecuacion 1) Ellos se hidrolizan para formar
complejos hidroxi. La irradiacion de estos especie en la region UV -vis produce Fe?*, que
de nuevo se consume en la reaccion de Fenton , y los radicales hidroxilo ("OH ), como

se muestra en la ecuacioén 2 .
Fe(OH)* + hv > Fe** + *OH 2
2.2.7. Parametros que influyen en el proceso

Las condiciones de operacion en las que el proceso se lleva a cabo, asi como la
composicion del agua residual, afectan sustancialmente a la eficacia y velocidad del

proceso de oxidacion. Los principales parametros que influyen en el proceso son:
a) Potencial de hidrégeno (pH)

El sistema Fenton, como se ha comentado anteriormente, depende del pH del
medio de reaccion. La velocidad de las reacciones tiende a ser maxima en un pH cercano
a 2,8 (Blanco, 2009). El valor éptimo se encuentra entre 2,5 y 2,8, donde el Fe(lll) existe
en solucion mayoritariamente como Fe(OH)2+(H20)s. A pH altos, la velocidad disminuye

debido a la precipitacion de hierro en forma de Fe(OH)s.
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Fe(OH),

Fraction

pH

Figura 2: Diagrama de las especies de Fe(l1l) y Fe(OH)s, Dalla, Ricardo & Cols. (2007).

De la figura 2, se puede establecer que a pH excesivamente bajos (pH < 2,0), y a
partir del Fe(ll) se produce la formacion de Fe(OOH)?* (i6n divalente de hidroxido de
hierro) que reacciona muy lentamente con el H,O, obstaculizando la generacion de “OH.

Ademas, disminuye el coeficiente de absorcion de los complejos de hierro.

El Fe(l11) aparece como Fe3*(H,0)s y es mucho menos efectivo en la absorcion de
luz y en la produccion de "OH. Este grupo de reacciones requiere, por tanto, un control

riguroso del pH (Blanco, 2009).

El proceso Fenton puede tener una mayor eficiencia en estrecho rango de pH

acido, entre los cuales podemos mencionar:

e Lapresenciade H" en el medio de reaccion promueve el proceso Fenton (ecuacion
3), porgue el hierro se encuentra en estado de disolucion, al reaccionar con el
perdxido de hidrégeno produce un radical hidroxilo en forma ciclica (Neyens &
Baeyens, 2003).

Fe? + H20, > Fe** + *OH + OH k=76Lmol*s*  (3)

e El perdxido de hidrogeno a pH <2, puede ser inestable y provocar la solvatacion

de un protén, (Kang & Hwang, 2000) provocando la formacion de ion ox6nio
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(H30?*) llamando también proton hidratado (H*H20). La solvatacion hace del
peroxido de hidrégeno un electréfilo y aumenta su inestabilidad provocando la
reduccion del ion ferroso (Kwon & Cols., 1999).

e A pH> 4 la eficacia de eliminacién por oxidacion disminuye rapidamente por la
descomposicion de peroxido de hidrogeno (mas estable pH de 3-4).

e A pH>5, no solo es la desestabilizacion de H2O>, también hay desactivacion del
catalizador de hierro a través de la formacién de complejos de hidréxido férrico
(Pérez & Cols., 2002).

e Rivas & Cols., (2001) observaron que a pH neutro ion ferroso se oxida facilmente
por el oxigeno disuelto, segun la ecuacién 4. Burdano & Cols, (2005) informaron
de que la oxidacion de Fe?* en el medio acuoso es proporcional a [HO] 2. Por lo
tanto, a pH neutro se provoca, la oxidacion de Fe? * 'y posterior formacion y
precipitacion de oxihidroxidos, por ejemplo Fe3* en (Fe?0®.nH:0), es

significativo. Por lo tanto, la disponibilidad de Fe?* es fuertemente limitado.
Fe?* + 02 > Fe** + OH (4)

e A pH alcalino se produce el agotamiento del peroxido de hidrogeno, como se
muestra en la ecuacion 5. En los niveles altos de pH, la decadencia del [H2O:]
puede llegar al 100 % (CHU & Cols., 2004).

2H0, > HO + O (5)

e Como se inform¢ anteriormente, la oxidacion de radicales hidroxilo disminuye a
pH alto, mientras que su valor oscila entre 2,65 a 2,80 V a pH 3, a pH 7 es
solamente 1,90 V (Burdano & Cols., 2005).

e EIl pH también puede tener un impacto en la degradacién de los contaminantes
influir en la modificacion de la estructura en especies organicas y/o inorganicas

presentes en el reaccion, haciéndolos capaces de estabilizar o promover, mediante
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la formacién de complejos, la auto oxidacion de iones ferrosos (Rivas & Cols.,

2001).

De lo que se ha indicado anteriormente, es evidente la influencia del pH sobre la
eliminacién de materia organica, cuando se varia a partir de acido a basico, o viceversa.
Sin embargo, algunos autores apuntan a una ubicacion diferente dentro de ciertos rangos
de pH. Kang y Hwang, (2000) reportaron que la eliminacion de la DQO es raramente
influenciada cuando el pH es inferior a 4. Truong & Cols. (2004) observé que cuando el
pH esta en el intervalo de 0 a 4 ejerce ningun efecto sobre la constante de velocidad de
reaccion Fenton. Lo mismo se observo por Lipczynska-Kochany & Cols. (1995) pero en

el intervalo de pH entre 2 y 4.
b) Relacion Fe(l1)/H20:

La dosis de H202 influye fundamentalmente sobre la eficacia del proceso mientras
que la concentracion de hierro afecta a la cinética (Pignatello & Cols., 2006). Tanto la
eficacia como la velocidad de reaccién tienden a aumentar con la concentracién de
reactivos. Sin embargo, un exceso de hierro da lugar a una disminucion de la eficacia
debido a la activacién de reacciones secundarias no deseadas, como es el caso de la
formacion de Fe(OH)s que puede precipitar, por lo que se ha de tener en cuenta la Kps de
esta especie para evitarnos este problema. Por otro lado un exceso de perdxido daria lugar
a la degradacion del mismo por los radicales hidroxilos la cual es una reaccidon no deseada

(Blanco, 2009).
OH* + H02 > OH*; + H0 k=2,7*10"7 L*mol'*s?  (6)

La relacion estequiométrica [Fe(11)]/[H202] ha sido estudiada por varios autores,
debe tenerse en cuenta las caracteristicas del efluente a tratar. Dependera del mismo para

encontrar la relacion adecuada entre Fe(ll) y agente oxidante para poder tener la condicion
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mas favorable de operacidn desde el punto de vista técnico, econdmico y medioambiental

(Neyens & Baeyens, 2003).

Por lo general, la relacion molar éptima H.02. / Fe?* recomendada para el
tratamiento Fenton es de 10 a 40 (Tang & Tassos, 1997). La Tabla 3 presenta las

relaciones de

H.0, / Fe** y H,O, / contaminante, utilizados para tratamiento de algunas
sustancias con el reactivo Fenton. Como puede verse, no hay relaciones estequiométricas

universales para la reaccion de Fenton.

Tabla 3: Relaciones estequiométricas del proceso Fenton segin contaminantes.

Referencia Contaminante H.O./Contaminante | H,O./Fe**
Burbano et al. (2005) Metil terc-Butil 10 1
Eter

Malik & Sara (2003) Colorantes 91-14 17-33
Goi & Trapido (2002) Nitrofenoles 5-10 10-20
Teel et al. (2001) Tricloroetileno 2,5
Tang & Tassos (1997) Bromoformo 5-2
Tang & Huang (1997) Etilenos clorados 5-11

Fuente: Goi & Trapido (2002).

C) Temperatura

La reaccion de oxidacion Fenton es endotérmica. La velocidad de oxidacion
aumenta con el incremento de temperatura. A presion atmosférica, el rango recomendable
de operacion es entre 25 y 45 °C, ya que si se sobrepasa los 50 °C, ocurre una
descomposicion acelerada del peréxido de hidrégeno en oxigeno y agua y la precipitacion
del hierro en forma de hidréxido debido a que su constante de producto de solubilidad
(Kps) disminuye (Blanco, 2009). Operando a presiones de hasta 3 atmdsferas se pueden
alcanzar temperaturas superiores a los 100 °C sin riesgo de descomposicion del peroxido
(Neyens & Baeyens, 2003).
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Este aspecto es muy importante debido a que las industrias queseras tienen una
temperatura elevada en su proceso de produccion, por lo que no seria necesario incorporar

sistemas de calentamiento.
d) Agitacion

Se conoce que el radical “OH, reacciona con los compuestos organicos a través de
un mecanismo controlado por la difusion. Por lo tanto, una fuerte agitacion puede
aumentar la velocidad de reaccion de radicales hidroxilo y acelerar la degradacion de

contaminantes (Kang & Hwang, 2000).
e) Concentracion de iones inorganicos

Ciertos aniones inorganicos actan como inhibidores de la accion de los radicales
“OH o forman especies no reactivas con el hierro. Algunos estudios han mencionado la
disminucion de la velocidad del proceso debido a la presencia en altas concentraciones
de fluoruros y sulfatos (F-, SO4%) (reaccion 7) (Pignatello & Cols., 2006), ya que reducen
la reactividad del Fe(111) a través de mecanismos de coordinacion y secuestrando radicales
hidroxilo; bromuros y cloruros (Br-, CI") (reaccién 8), ya que actlan secuestrando los
radicales hidroxilos; nitratos (NO%), percloratos (CIO*) e hidrégeno fosfatos (H.PO*),

ya que forman complejos insolubles con el Fe(l11) (Blanco, 2009).
OH" + HSOs ------- H.O + SOs~  K=3,5*10° L*molt*s? (7
OH +CI" ------- [CIOH]™ K=4,3*10° L*molt*s?! (8)

En conclusion podemos indicar que la reaccidén de Fenton es extremadamente
sensible a la presencia de aniones en solucién. Estos aniones pueden proceder de diversas
fuentes: 1) iones generados a partir del acido usado para ajustar el pH del medio y el ién
ferroso; 2) iones producidos por la descomposicién de la materia organica; 3) iones en el

agua en si misma (o disolvente) existente.
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2.2.8. Ventajas e inconvenientes del proceso Fenton

En la siguiente tabla 4, queda reflejado un resumen de las principales ventajas e

inconvenientes del proceso Fenton (Pignatello & Cols., 2006; Neyens & Baeyens, 2003):

Tabla 4: Principales ventajas e inconvenientes del proceso Fenton.

Ventajas

Inconvenientes

El Fe (1) es muy abundante en
la Tierra, no es téxico y es
muy seguro.

Cuando el proceso finaliza, se necesita una etapa de
neutralizacion para separar el hierro, generando un lodo
gue se ha de gestionar adecuadamente.

El peroxido de hidrogeno es
facil de manejar y
ambientalmente benigno.

El perdxido de hidrogeno es un compuesto bastante mas
caro que el Fe (Il) y es el principal causante del coste
final del tratamiento.

No se forman compuestos

El proceso Fenton no es capaz de lograr una completa

clorados nocivos como en
otras técnicas oxidativas.

mineralizacion de todos los contaminantes organicos,
pero si un incremento de la biodegradabilidad. Algunos
de los compuestos identificados como resistentes a la
reaccion Fenton son: &cidos organicos de cadena corta
(acético, oxalico, formico, maleico, fumarico), algunos
aldehidos, cloroformo y acetona

El proceso requiere un estricto control del pH.

El disefio de reactores para la
aplicacion tecnoldgica es
bastante sencillo.

Fuete: Pignatello et al., 2006; Neyens & Baeyens (2003).

2.3. Disefio experimental

En toda investigacion es esencial planificar apropiadamente los experimentos,
para garantizar resultados confiables a un costo minimo (Miranda, 2015), Si
consideramos la reduccién de la DQO del efluente como un "producto final” que se
obtendra a través de la accion de innumerables variables presentes en el tratamiento,
podremos tener una idea del gran numero de experimentos necesarios para estudiar la
influencia de las variables de proceso de tratamiento en las caracteristicas en lo sucesivo,

(Oliveira, 2009).
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2.3.1. Disefio Box-Behnker como herramineta estadistica

Los modelos Box-Behnken (1960) son una clase de modelos rotativos o casi
rotacionales de segundo orden basados en los modelos factoriales incompletos de tres
niveles (Nguyen & Borkowski, 2008). Para tres factores su representacion gréfica puede

ser vista de dos formas:

{a}

Xy

Xy

(b

LY

>
‘I.

Figura 3: Modelo del cubo y fraccional 22 del modelo Box-Behnken respectivamente.

En la siguiente tabla se observa los factores codificados para un sistema de

factorial de 22, con tres interconexiones.

Tabla 5: Niveles y factores codificados para el modelo Box-Behnken.

N° X1 X2 X3 Variable
Experimento respuesta Yi

1 -1 -1 0 Y1

2 1 -1 0 Y2

3 -1 1 0 Y3

4 1 1 0 Yy

5 -1 0 -1 Ys

6 1 0 -1 Ys

7 -1 0 1 Y7

8 1 0 1 Ys

9 0 -1 -1 Y9

10 0 1 -1 Y10
11 0 -1 1 Yu
12 0 1 1 Y12

C 0 0 0 Yeu

C 0 0 0 Y2

C 0 0 0 Y3

Fuente: Disefio experimental corrido en StatGraphics centutrion XVI.
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El nimero de experimento (N) requerido para el desarrollo del modelo Box-
Behnken se define como N = 2k (k-1) + CO, (donde k es el namero de factores y Co es el
namero de repeticiones en el punto central). Para comparacion, el nimero de

experimentos para un modelo compuesto central es N = 2k + 2k + CO.

2.4. Hipotesis
2.4.1. Hipotesis general

e Mediante el proceso Fenton, es viable reducir la DQO en lactosuero de la empresa

Ecolacteos - Huata.
2.4.2. Hipdtesis especificas

e Los métodos aplicados en laboratorio, permitiran determinar la DQO inicial y
final del lactosuero.

e El control de las variables de operacion, viabilizaran la optimizacion del proceso
de oxidacion del lactosuero, para una reduccion de aproximada de 65 al 75 % de
la DQO.

e El registro del grado de oxidacion en funcién del tiempo, establecera el modelo

cinético del proceso en condiciones climatoldgicas tipicas de la zona.
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I1l. MATERIALES Y METODOS
3.1. Material experimental

La poblacion y/o muestra esta representado por los lotes de 1 litro de muestra
obtenidos del tanque de almacenamiento del lactosuero, ubicado en las instalaciones de
la planta de procesamiento de lacteos denominado “Ecolacteos”, del Distrito de Huata,
Provincia y Region de Puno, Perd. El muestreo y ensayos de laboratorio se realizaron en
el periodo de julio a setiembre del afio 2017. El procedimiento para la obtencion del

material experimental fue el siguiente:
a) Equipo de muestreo manual

El equipo utilizado en la toma de muestras de aguas residuales consta de un
cucharon, y una botella de boca ancha segin: NTP - ISO 5667-10, 2012 (ver anexo A),

el envase utilizado fue de vidrio, de boca ancha y de 1 litro de capacidad.
b) Tamarfo por muestra

El tamafio por muestra se determind mediante la acumulacion de un lote de
produccion de aproximadamente 50 litros de lactosuero, luego de realizar el

homogenizado se tomé alicuotas de muestra de 1 litro por triplicado.
C) Procedimiento de muestreo

Las muestras se tomaron de los puntos de descarga de la planta industrial
combinado con lactosuero no tratado, segun: NTP - ISO 5667-10, 2012 (ver anexo A).
Esta muestra de caracter puntual, considera procedimientos y balances de materia y

energia establecidos por lote de produccion en la planta.
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d) Preservacion de la muestra, transporte y almacenamiento.

Las muestras de Lactosuero fue refrigerada a una temperatura entre (4 y 6) °C y
se almaceno protegido de los rayos solares. La mayoria de las muestras son normalmente
estables durante un maximo de 24 horas (NTP - ISO 5667-10, 2012) (ver anexo A),
condiciones que se cumplio hasta la entrega de la muestra al Laboratorio, el cual se
evidencia con la constancia de recepcion de muestra emitida por el Laboratorio de Control

de Calidad —FIQ-UNAP (ver anexo B).
e) Identificacién y registro de muestras

Segln NTP-ISO 5667-10, El formato para el informe del muestreo incluye los

siguientes datos (ver anexo A):
- Punto de muestreo
- Designacion abreviada de punto de muestreo
- Fecha de inicio y suspension de muestreo
- Hora de inicio y suspension de muestreo
- Duracion del periodo del muestreo
- Propd6sito del muestreo
- Detalles del método del muestreo
- Detalles de los ensayos de campo (pH, C.E, STD, T)

- Detalles del responsable de muestreo
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3.2. Métodos, materiales, reactivos y técnicas por objetivos

A) Descripcion del método por objetivos.

OBJETIVOS METODO

Obj. General Se aplico el método porcentual con relacion al 100% de valor de
requerimiento inicial de la DQO (demanda quimica de oxigeno), con
respecto al valor de requerimiento final de la DQO de la muestra tratada
con valores optimizados. Segun la siguiente férmula:

% de reduccién de DQO = 100 — (DQO+«#/DQO; * 100)
Donde:
DQO:i: Demanda quimica de oxigeno inicial
DQOr+: Demanda quimica de oxigeno final

Obj. Especifico | Se aplicé el método de oxidacion en medio acido por parte del dicromato
de potasio, este método se denomina: DETERMINACION DE LA
01 DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO POR REFLUJO CERRADO Y
VOLUMETRIA (OPS/CEPIS/PUB/95.08, 1995).

Obj. Especifico | Se aplico el método, mediante el registro los datos de la DQO
correspondiente a los resultados descritos en el disefio experimental de Box
02 Behnken, del cual determinaremos el modelo matematico correspondiente
segun el paquete estadistico Statgraphics centurion.

Obj. Especifico | Se establecio relacion directa de la reduccion de la DQO en funcién del
tiempo a condiciones tipicas de la zona, a través del disefio experimental de
03 Box Behnken, del cual se determiné el modelo cinético correspondiente
segun el paquete estadistico Statgraphics centurion.

Fuente: Elaboracion propia segln proyecto de tesis

B) Descripcién, materiales y reactivos por objetivos.

OBJETIVOS MATERIALES/ REACTIVOS:
SOFWARE Nombre: Formula/Marca/Condicion
Obj. General De escritorio

Obj. Especifico 01 | 01 Bureta (50 ml) Peroxido de hidrégeno: H.0./0CI1/30 %

06 Matraz (25 ml) | Sulfato de hierro (I1): FeSO4-H,O/Merck/QP

03 Pipetas (5,10 ml) | Dicromato de potasio: K.Cr,Oz/Merck/QP

06 Tubos de ensayo | Acido sulfurico: H.SO./Estandar

01 Pera de succion | Sulfato mercurico: HgSO./Riedel de
Haen/Estandar

Sulfato de plata: Ag>SO./Merck/QP

Indicador Ferroina

Titulante de sulfato ferroso amoniacal, 0.025N

Obj. Especifico 02 | Disefo
experimental de Ninguno
Box Behnken,
Obj. Especifico 03 | Disefio

experimental de Ninguno
Box Behnken,
Fuente: LCC: Laboratorio de Control de Calidad-FIQ-UNAP, QP = Quimicamente Puro.
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C) descripcion de equipos por objetivo.

OBIJETIVOS EQUIPOS: Marca/Modelo/Afo
Obj. General Computadora personal: Dell/Inspiron 14/2015

Obj. Especifico 01 | pH-metro: Thermo Scientific/Orion Star a 211/2015
Balanza: Metler Toledo/AB 204/2000

Reactor de temperatura: Hach/DRB 200/2010

Obj. Especifico 02 | Computadora personal: Dell/Inspiron 14/2015

Obj. Especifico 03 | Cronometro: Estandar
Computadora personal: Dell/Inspiron 14/2015
Fuente: LCC: Laboratorio de Control de Calidad-FIQ-UNAP.

C) Descripcion de la técnica empleada para la determinacion de la demanda

quimica de oxigeno por reflujo cerrado y volumetria (OPS/CEPIS/PUB/95.08, 1995).

La Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), es un ensayo de laboratorio que mide
el equivalente en oxigeno de la fraccion de materia organica presente en la muestra, que
es susceptible de oxidacion cerrada en medio &cido por parte del dicromato de potasio

(OPS/CEPIS/PUB/95.08, 1995). Procedimiento:

Equipos utilizados: Balanza: Metler Toledo/AB 204/2000

Reactor de temperatura: Hach/DRB 200/2010
Reactivos:
a. Solucion estandar de dicromato de potasio, 0,25 N

Sedisuelve 1,2259 g KLCrOy, patrén primario, previamente secado a 103°C durante

doshoras, en agua destilada y se diluye a 100 ml en un frasco volumétrico.
b. Reactivo de acido sulfurico, Agz SOa

Se disuelve 22,0 g de sulfato de plata Ag.SQOs en 2,5 litros de acido sulflrico. Para

sucompletadisolucion serequiere dosdias.
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c. Reactivo de digestion

Este reactivo se prepara disolviendo 12,259 g de dicromato de potasio, 167 ml de
acido sulfarico y 33,3 g de sulfato mercurico en 500 ml de agua destilada y luego se diluye
a un litro.

d. Titulante de sulfato amoénico ferroso, 0,025 N (Sulfato Ferroso Amoniacal-

FAS)

Se disuelve 9,75 g Fe (NH4)2 (S04)2 « 6 H20 en agua destilada. Se adiciona 20 ml
de H>SO4 concentrado, se enfria y diluye a 1 000 ml. Se estandariza esta solucién

diariamente contra una solucion estandar de dicromato de potasio.

e. Estandarizacién

Se diluye 1,00 ml de solucion estandar de K2Cr20Oy, a cerca de 10 ml. Se adiciona
3,0 ml de H2SO4, concentrado y se enfria. Se titula con la solucion de sulfato amdnico
ferroso, usando de 2 a 3 gotas (0,10 a 0,15 ml) del indicador ferroina. Luego se aplica la

siguiente formula:

Normalidad (FAS) = ml K2Cr207+0,25 N/ml FAS

f. Indicador ferroina

Se disuelve 1,485 g de 1,10-fenantrolina monohidratada, junto con 695 mg FeS04
7 H>O en agua y se diluye a 100 ml.

Procedimiento:

- Se pone 2,5 ml de la muestra en el tubo.
- Seadiciona 1,5 ml de reactivo de digestion (c).
- Seagrega 2,5 ml del acido sulfurico que contiene sulfato de plata (b).

- Secoloca la tapa del tubo y se agita la solucion para producir una buena mezcla.
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- Se pone el tubo en un block de calentamiento a 150 °C durante dos horas, enfriar
y determinar el dicromato residual por titulacion con FAS, afiadiendo 3 gotas de
indicador ferroina, hasta un cambio de color a rojo sangre.

Calculos:

(a — b) Nx8,000
ml de muestra

mg DQO/L =

Donde:

DQO = demanda quimica de oxigeno

a = ml de FAS usado para titular el blanco
b = ml de FAS usado para titular la muestra
N = normalidad de FAS

D) Técnica aplicada para la caracterizacion del lactosuero.

a. Determinacion del pH

Se ha utilizado circuitos de estado sélido que permite que el medidor de pH
alcance una precision de £ 0,05 unidades de pH y un valor informado hasta el primer
decimal son suficientes en la mayor parte de los casos. Para la estandarizacion de los
electrodos se procedio a través de las soluciones buffer correspondiente a los valores pH

de 4,01; 7,01 y 10,01, segin (OPS/CEPIS/PUB/95.08, 1995, pag. 18).

b. Determinacion de sélidos totales y/o porcentaje de agua

La técnica aplicada corresponde al método gravimétrico, utilizando una estufa de
secado a 105°C y durante 2 horas, y una balanza analitica estandarizada a través del patrén

metroldgico, segin (OPS/CEPIS/PUB/95.08, 1995, pag. 33).
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c. Determinacion de sélidos volatiles

La técnica aplicada corresponde al método gravimétrico, utilizando una mufla de
calcinacién a 550 °C y durante 2 horas, y una balanza analitica estandarizada a través del

patrén metrolégico, segin (OPS/CEPIS/PUB/95.08, 1995, pag. 35)
d. Determinacién de conductividad eléctrica y solidos totales disueltos

Se determiné bajo el Método electrométrico. Este método se basé en la
introduccién de un electrodo de una celda de conductancia que medi6 la resistencia
eléctrica de la muestra o la conductancia tomada como la razén de la corriente eléctrica
que pasa a través de la celda a un voltaje aplicado, segun manual OPS/CEPIS/PUB/95.08,
1995 (pag. 28), para luego dividirlo entre 2 aproximadamente como factor de conversion

de conductividad eléctrica a sélidos totales disueltos.

3.3. Metodologia experimental

3.3.1. Célculos tedricos para la seleccion de los niveles experimentales:
a) ajuste de pH:

El pH establecido como 6ptimo para el proceso Fenton es 3 (Zazo, 2004), algunos
autores fijan este valor en 2,8 (Pignatello & Cols., 1992; Neyens y Baeyens, 2003). A
valores superiores de pH, el Fe®* precipita como Fe(OH)s, que descompone el H20; en
O2 y H2O (Szpyrkowicz & Cols., 2001), Por otro lado, a pH muy &cido, y a partir de
Fe(ll), se produce la formacion de hidroxido de hierro divalente (Fe(OOH)?*) que
reacciona muy lentamente con el H2O. obstaculizando la generacion de “OH. Por esta
razon se ajusto el pH de la muestra de lactosuero entre los valores: 2,85 a 2,95 de pH,

haciendo uso de acido clorhidrico 0,1 N. y un equipo electrométrico (pH-metro).
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b) Calculo tedrico de la masa de H.O2 necesaria:

Para calcular la masa total de H>O> requerimos saber la concentracion inicial de
la DQO Yy el carbono organico total (COT) que serad oxidado, esto se logra gracias a la
relacion estequiométrica entre el valor de COT representado por C y H2O>, de la siguiente

manera.
C+2H;0, - CO2+2H0 9

Luego calculamos la proporcion entre las masas de H.02/Fe?*, que varia de 8,33
a 8,75 en funcion a los calculos estequiométricos y la necesidad de mejorar la cinética de
reaccion e eliminar las posibles fuentes de error, recordemos que no existe relaciones
establecidas si no que estas obedecen a la naturaleza de las propiedades de los

compuestos presentes en la reaccion Fenton, estos valores se discutiran posteriormente.
¢) Célculo tedrico de la masa de Fe?* necesaria.

Para establecer este valor se realizaron la corridas experimentales, para estimar la
mejor relacion que se ajusta al objetivo, bajo las condiciones de pH = [2,85 a 2,95], a
temperatura ambiental, por un tiempo de 2 horas, recolectandose alicuotas de 25 ml cada
10 minutos, de igual forma se realizaron pruebas en blanco para determinar las
condiciones iniciales y grado de oxidacion con cada uno de los reactivos (H202, Fe?*) de

manera separada, esto permitira establecer las diferencias de la cinética de reaccion.
b) Experimentos con la adicion inicial total de Fe 2* y soluciones de H20;

En el experimento fueron utilizados en 0,2 g Fe?*, correspondiente a 0,6085 g de
sal FeSO4 H,0, para una concentracion 200 ppm de Fe?*, y H20, correspondiente a 100
g de solucion al 30 % m/m, utilizados para este experimento cuya relacion de masas (H20-

| Fe?*), fue de 8,33; 8,57 y 8,75 respectivamente, el montaje y los pasos operativos son:
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Instalacion del equipo de agitacién (vaso precipitado, agitador mecanico, control de
temperatura). Después de la instalacion de equipo y de control de proceso variables se
afaden a 250 ml de Lactosuero, condicionado previamente a temperatura ambiente,
enciende la agitacion del sistema y se ajusta la temperatura de trabajo para luego afadir
el reactivo, en primer lugar, el volumen de Fe 2* solucidn correspondiente al ensayo,
dependiendo del pH del medio de reaccion causada principalmente por la solucién
ferrosa, se debe ajustar el pH del medio de reaccion con una solucion de HCI (0,1 N) o
NaOH (0,1 N), hasta un valor de 2,8 a 3,0 aproximadamente, y finalmente, el volumen
de solucién de H20.. Después de 20 min de homogeneizacion del medio se retiraron
alicuotas de 25 ml, durante un periodo total de 60 minutos, distribuidos en 20, 30, 40, 50,
60 minutos, para la determinacién de la variable respuesta (DQO). Para la determinacion
de la cinética de reaccion, se volvio a realizar la experimentacion por duplicado haciendo

uso de las variables ajustadas segun el andlisis del disefio experimental.
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3.3.2. Diagrama de flujo experimental.

MMuestreo de lactosnern
1 hitra par triplicado
{Previo homosenizado de 1a mmestra)

}

Temparstura de Preservacion, transporte ¥
Preservacians 426 °C - almacenamiento de muoestra
en recipiente temmico hasta
24 horas l

Tdentificacion v regisiro de mmestra
{Sezin normas vigentes: MTP - [S0 5667-10, 2012

!

Recepcion de muoestra en laboratorio

Determinacion inicial: l Determinacion de
pH. Sdlidos totsles _— Caracterizacion de lactosuers en l—— DQO inicial
{105 =C), porcentaje de laboratorio Omidacicn cemada an
agua (103 °C), zokidos l medio acido por parte
volitles (350 =0, del dicramato da
conductividad elacrica Ajuste de pH potasio
¥ solidos totales Imtervale 2,8 a 3 con HCIL 0,114;
disnaltos N20H: 0,1 N
Calculo tedrice || DMontaje del sistema experimental v adicion inicial de
de masa da H0: Fe* v H.O:
necesaria: 100 2 (Control del pH: 2.8 2 3)
2l 30%
de masa da Fa™ Cinética de reaccifn:
necesaria 200 Tntervalos 20, 30, 40, 50, 60 mimstos
P
Relacion H:O: /
Fe'",
carraspanda: ¥
8338357 vETS Munestrea experimental
(adimensiomal) Ahcuotas de 25 ml
Determinacion final de: L
FH, Solidos totales (105 °C), L[ Determinacitn de
porcenije de sgua (105 °C) DQO Final
silidos volatiles {350 °C),
conductividad electrica v solidos
totales disueltos 1
Resultados

{Evaluacion porcential de la reduccion de La DOION

3.4. Analisis estadistico utilizado

El andlisis estadistico utilizado es el denominado Box-Behnken, mediante el

paquete estadistico de Statgraphics Centurion XVI
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3.4.2. Aplicacion de la Matriz de Box-Behnken

Para Box-Behnken el pH de la matriz y el reactivo de Fenton son optimizados
en relacion con los valores utilizados. Dependiendo de los resultados experimentales
obtenidos que se combinan con el analisis estadistico, se puede seleccionar nuevos
valores de los niveles de cada variable. En cuanto el reactivo Fenton aumenta la
concentracion de H;O2 al nivel mas alto, pero en todos manteniendo las mismas
proporciones de H20, / Fe?" y niveles utilizados en la planificacion experimental, la
planificacion de la experimentacion con el mismo conjunto de la relacion Fenton, se
desarroll6 a 15 °C aproximadamente, valor promedio de las muestras de lactosuero, segln
caracteristicas térmicas experimentales del horario de trabajo, La tabla 6 muestra los
factores de control y niveles para el tratamiento Fenton seglin conjunto experimental de
Box-Behnken con especial atencion en la superficie de respuesta para la optimizacion del

proceso.

Tabla 6: Los valores utilizados para la matriz experimental de Box-Behnken.

Variable/Factor Simbolos | Nivel -1 | Nivel 0 Nivel 1 Observaciones
(Unidades) (Bajo) (Medio) | (Alto)

[H20;] (mg H,0,) X1 =A 25,0 30,0 35,0 [H20,] = 30 % (m/m)
[Sal Fe**] (mg Fe?") X;=B 3.0 35 4.0 [Sal Fe**] = 0,82 mol/L
Tiempo, T (min) X3=C 20 40 60 Ninguna

Volumen de lactosuero tratado 1litro

Fuente: Elaboracion propia segin planificacion experimental.

En la tabla 7 se presenta la matriz resumida del método Box-Behnken, para los

tres niveles segun el planteamiento experimental, para mayor detalle ver anexo C1

Tabla 7: Matriz experimental 2° de Box-Behnken, para el proceso Fenton.

Factores Xi=A X2=B X3=C Y1
N° Exp. BLOQUE [H20:] [Fe?'! Tiempo [DQO]
mg/L mg/L min mg/L
1, 1, -1,... -1,... 0,...

Fuente: Elaboracion propia segun disefio estadistico Box-Behnken.
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Para que el experimento de una mayor reduccion de la carga organica, se realizd
una caracterizacion mas especifica de analisis, esto se realiz6 con la determinacion de la
Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), para los valores Optimos de los factores
propuestos por el programa de analisis estadistico Statgraphics Centurion XVI.

3.5. Analisis de varianza.

En la tabla de andlisis de varianza (ANOVA) del anexo C2 podemos apreciar el
disefio experimental correspondiente al modelo Box Behnken para 15 ensayos con sus
respectivas repeticiones, siendo en total 30 ensayos, también se realizé la particion de la
variabilidad de la concentracion de DQO, en piezas separadas para cada uno de los
efectos, entonces prueba la significancia estadistica de cada efecto comparando su
cuadrado medio contra un estimado del error experimental. En este caso, 7 efectos tienen
una valor-P menor que 0,05, indicando que son significativamente diferentes de cero con
un nivel de confianza del 95,0 %. Con respecto a los ajustes, el estadistico R-Cuadrado
indica que el modelo, asi ajustado, explica 92,56 % de la variabilidad en concentracion
de DQO. El estadistico R-cuadrado ajustada, que es méas adecuado para comparar
modelos con diferente nimero de variables independientes, el valor correspondiente al
ajuste es 88,64 %. El error estandar del estimado muestra que la desviacion estandar de
los residuos es 4,15, también que el error medio absoluto (MAE) de 2,58 es el valor
promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos
para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en el orden en que se
presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor que 5,0 %, no hay
indicacion de auto correlacion serial en los residuos con un nivel de significancia del 5,0

%, valores que se grafican en el diagrama de Pareto estandarizada.
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Figura 4: Diagrama de Pareto estandarizada que identifica los factores de mas influyentes.

Finalmente la matriz experimental desarrollada en los ensayos, se describe en el

anexo C3.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION

El reporte de los resultados tiene la caracteristica de iniciar por los objetivos
especificos planteados para luego alcanzar conjuntamente con el objetivo general del
proyecto ejecutado.

4.1. Valores iniciales y finales de la DQO del lactosuero.

La determinacidn de las caracteristicas fisicoquimicas se realiz6 en el Laboratorio
de Control de Calidad de la FIQ-UNAP, y los resultados fueron reportados a través del
certificado de andlisis nimero LQ-0245 (ver anexo c), los pardmetros determinados se
describen en las siguientes tablas.

Tabla 8: Caracteristicas organolépticas del lactosuero.

Caracteristicas organolépticas Descripcion
Aspecto Liquido

Color Blanco turbio
Olor Agrio avinagrado

Fuente: Certificado de analisis Laboratorio de Control de Calidad-FIQ-UNAP (ver anexo c).

Tabla 9: Valores iniciales y finales de la DQO de la muestra de lactosuero.

Parametros Unid. Valores Valores Reduccion
iniciales finales (%)

Demanda Quimica Oxigeno g/L 50,65 10,67 78,93
Potencial de Hidrégeno pH 5,60 7,10
Sélidos Totales g/L 37,54 10,06 73,20
Sélidos Volatiles g/L 23,90 3,73 84,40
Sélidos Totales Disueltos g/L 13,35 4,88 63,45
Conductividad Eléctrica mS/cm 27,56 10,10 63,35

Fuente: Elaboracion propia segin resultados de LCC-FIQ UNAP (ver anexo c).

Los resultados de la tabla 9, muestran de manera numerica las los porcentajes de
reduccion para los parametros analizados, se observa una méaxima reduccién de 84,40 %
para los sélidos volatiles mientras que la minima reduccién de 63,35 % corresponde a la
conductividad eléctrica, con respecto al tamafio de muestra, se determiné mediante la

acumulacion de un lote de produccion de aproximadamente 50 litros de lactosuero, luego
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de realizar el homogenizado se tomo alicuotas de muestra de 1 litro por triplicado, luego
fue transportado al laboratorio.

Para los demés pardmetros podemos apreciar lo siguiente:

VALORES INICIALES Y FINALES DEL
LACTOSUERO

(%]

2

<z( O Valores Iniciales  ® Valores Finales

S

E 60 50,65

& 58 - 37,54

< 4 27,56

- 30 - 23,9

= 20 10,67 10,06 H 13,35 -] 0.1

o N cam NN W i
DQO (g/L) pH ST (g/L) SV (g/L) STD (g/L) CE (mS/cm)
O Valores Iniciales 50,65 5,6 37,54 23,9 13,35 27,56
® Valores Finales 10,67 7,1 10,06 3,73 4,88 10,1
PARAMETROS ANALIZADOS

Figura 5: Valores iniciales y finales de la muestra de lactosuero.

De los parametros analizados se puede calcular la reduccion de la DQO en un
78,93 %, con respecto a este resultado, los investigadores Parra & Campos (2014), logran
una eficiencia de remocion de 79,97 %y 66,35 % para cargas organicas de 3 000 y 4 000
mg/L por dia, sin embargo Almeida (2011), logra un 97 % de reduccion con respecto a la
DQO, esto con la adicién de radiacion ultravioleta a una potencia de 28 W durante un

tiempo de exposicion de 60 minutos y tratamientos bioldgicos.

Con respecto a los parametros iniciales, para el pH se observa un incremento de
1,5 unidades, en el caso de Solidos Totales una reduccion del 73,20 %, seguido de 84,40
% de reduccion Solidos Volatiles, de igual manera para los Solidos Totales Disueltos un

63,45 % y finalmente para la Conductividad Eléctrica una reduccion del 63,35 %.

Los valores iniciales obtenidos son muy semejantes a los reportados por Lope
(2015), que en su tesis de grado logra caracterizar efluentes queseros para los parametros:

DQO 66 400 mg/L (66,4 g/L); pH 5,60; Solidos Totales 5,59% (55,90 g/L); Soélidos

50
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Volatiles 3,39% (33,90 g/L); Solidos Totales Disueltos 1,95% (19,50 ¢g/L) y una

Conductividad Eléctrica de 32,5 mS/cm.

4.2. Influencia de las variables de operacion para la optimizacién del proceso

Fenton.

Para la reduccion lograda de 78,93 % de la DQO, la influencia de las variables
independientes se puede apreciar en la figura 6, segun el anélisis estadistico denominado
superficie de respuesta Box-Behnken, para el proceso de oxidacion avanzada del
lactosuero, recordemos que los valores de la DQO son directamente proporcional al
contenido de materia orgédnica (MO), en consecuencia minimizando los valores de la
DQO minimizamos también la concentracion de la materia orgénica. Las variables
independientes y variable respuesta que corresponden a la figura 6 se detallan en el anexo

D tabla C3.

Superficie de Respuesta Estimada
Tiempo=40.0

—

DQO]
0.0

5.0

10.0
15.0
20.0
25.0
30.0
35.0
40.0
450
50.0

30

[DQO]

20F T T T

10t

JIHRORE |

o ]
25 271 29 3 33 35 3 3.2 34 3.6 3.8 4
[H202] [Fe2+]

Figura 6: Superficie de respuesta para los valores dptimos del proceso de oxidacién.
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Figura 7: Contorno de la superficie para los valores éptimos del proceso de oxidacion.

De esta superficie se puede deducir las condiciones éptimas de reaccion, que

describe el proceso de oxidacion del lactosuero, resumido en la siguiente tabla:

Tabla 10: Valores 6ptimos para los factores experimentales.

Optimizacion de Respuesta
Meta: minimizar la concentracion de DQO
Valor 6ptimo: 9.34 g/L

Factor Valor Bajo Valor Alto Valor Optimo
[H202] (mg/L) 25.00 35.00 30,34
[Fe?*] (mg/L) 3.00 4.00 3,65
Tiempo (min) 20.00 60.00 43,84

Fuente: Analisis estadistico Statgraphics Centurion XVI.

El proceso de optimizacion de la respuesta para minimizar la concentracion de la
DQO, determina como resultado: concentracion de perdxido de hidrégeno ([H202]) 30,84
mg/L, concentracion de hierro divalente ([Fe?*]) 3,65 mg/L y tiempo 6ptimo del proceso
43,84 minutos. Con respecto a las relaciones en peso son: relacién en peso inicial
[H202/DQO] = 6,09*10* y [Fe?*/DQO] = 7,21*10°, ambos valores son adimensionales
ademas estas relaciones refieren cantidades minimas con respecto a Guzman (2015), que
obtuvo las relaciones [H202/DQO] = 2,55 y [Fe?*/DQO] = 0,085, con respecto a estos
valores observamos que los numeros adimensionales obtenidos por Guzméan (2015)

corresponden a una DQO igual a 1 000 mg/L, sin embargo los valores obtenidos en el
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presente trabajo corresponden a una DQO igual a 50 650 mg/L, esta diferencia de la DQO
corresponde a una alta concentracion de materia organica que inicia el proceso Fenton,
es decir las semireacciones que ocurren son mas violentas con la liberacién de radicales

hidroxilos que inician la degradacidn ciclica de la materia organica segun la ecuacion (1).
4.3. Cinética del proceso de oxidacion en condiciones climatologicas de la zona.
Se describe de la siguiente manera.

Tabla 11: Registro de la cinética de reaccion.

X = Tiempo (min) 0 20 30 40 50 60
Y = [DQO] (mg/L) 50,65 20,63 20,53 10.78 9,50 10,34
Fuente: Elaboraci6n propia segun ensayo experimental.

Estos datos desarrollan una ecuacion de segundo orden para la cinética de reaccién

de la DQO en funcion del tiempo (T), expresado en minutos.

DQO = 0,0144t> — 1,546t + 50,937 (10)

Este modelo ajustado muestra los puntos criticos para la minimizacion de la DQO,

lo que ocurre en un tiempo de 43,84 min, para mayor detalle observamos la siguiente

figura:

Cinética de reaccién DQO/Tiempo

%065

50
. y = 0,0144x? - 1,546x + 50,937
< 40 R2=0,9978
oo
£ 30
8 18,19
a 20 10,78 9,5 10,34

10 TP ‘ _‘

0
0 10 20 30 40 50 60 70
Tiempo (min)
—@— [DQO] (mg/L)  ceeeeeeee Polinémica ([DQO] (mg/L))

Figura 8: Gréafico del modelo ajustado para la cinética de reaccion.
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La figura 9, detalla la ecuacion polinémica de segundo orden cuyo R? = 0.9978,
que describe la cinética del proceso de oxidacion del lactosuero, a condiciones ajustadas
para la zona de altiplanica (3 820 msnm aprox.), temperatura promedio de 15 °C, relacién
H202/Fe?* de 8,45 y a un tiempo de 44 minutos, tomando como base de calculo 1 litro de
lactosuero. Este tiempo determinado representa el 73 % del total que reportd Almeida
(2011), Almeida registro un tiempo de 60 minutos para las siguientes condiciones: pH
3,5; Temperatura = 30 °C; reactivo de Fenton (35 g H20; + 3,6 g Fe?*) y potencia de
radiacion ultravioleta de 28 W, en tal sentido podemos vincular este fendmeno a la alta

demanda quimica de oxigeno que requiere la materia organica presente en el lactosuero.

4.4. Evaluacion de la reduccion de la DQO en lactosuero mediante el proceso Fenton.

La evaluacion de la reduccion de la DQO en lactosuero de la empresa
“Ecolacteos”, de la ciudad de Huata, mediante el proceso Fenton, se puede apreciar en la

tabla 12:

Tabla 12: Valores iniciales y finales de la DQO de la muestra de lactosuero.

Parametro Valores Valores Reduccién | Reduccion
iniciales finales (g/L) (%)
(9/L) (9/L)
Demanda Quimica Oxigeno 50,65 10,67 39,86 78,93

Fuente: Elaboracion propia segin resultados de LCC-FIQ.

En la tabla 12, la demanda quimica de oxigeno contiene un valor inicial de 50,65
g/L y una final de 10,67 g/L, lo que representa una reduccion de 39,86 g/L lo que

representa un porcentaje de 78,93 %, estos valores se aprecian y discuten en la figura 9.
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Figura 9: Evaluacion de la reduccién de la DQO de la muestra de lactosuero.

En esta grafica se puede apreciar la disminucién de la demanda quimica de
oxigeno de 50,65 a 10,79 g O2 por litro de lactosuero, este valor representa un 78,93 %
de reduccién de la DQO, quedando como remanente un 21,30 %, que en gramos de

oxigeno es 10,79 g por litro de lactosuero.

Parra & Campos (2014), en su trabajo de investigacion publicado concluye, con
respecto al contenido lactosuero, que: “Para la carga de 3 000 mg DQO/L/dia 'y 4 000 mg
DQO/L/dia, la eficiencia de remocion de DQO fue 79,97 % y 66,35 %” respectivamente.
Para el presente trabajo se registr6 una carga inicial de 50 650 mg DQO/L/dia en
promedio y la eficiencia de reduccion fue de 78,93 % (ver tabla 12). La carga inicial
representado por el valor 50 650 mg DQO/L, es mayor con respecto a los antecedentes
debido a que el factor de dilucion es inversamente proporcional a la cantidad de agua

utilizada para la elaboracion de quesos (Lope, 2015).
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CONCLUSIONES

e La reduccion de la DQO en lactosuero de la planta “Ecolacteos” de la ciudad de
Huata, muestra un valor final de 10,67 g/L de DQO, lo que representa una
reduccion del 78,93 %, con respecto al valor inicial de 50,65 g/L.

e Las variables de operacion para la oxidacién del lactosuero fueron: concentracion
de peroxido de hidrogeno (H202) 30,84 g, concentracion de sal de hierro (Fe?")
3,65 g y tiempo de reaccion 43,84 minutos.

e La caracteristica del modelo cinético obedece a una ecuacion polindmica de
segundo orden: DQO = 0,0144t? — 1,546t + 50,937 y genera un valor R? igual a
0,9978 considerado como aceptable, y que corresponde al tiempo de: 43,84
minutos.

e Los valores obtenidos experimentalmente, son aplicables a la zona altiplanica

ubicada a una altura de 3 820 msnm aproximadamente.
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RECOMENDACIONES

- Optimizar variables de tratamiento en procesos de oxidacion avanzados tipo
Fenton, en muestras de aguas residuales domeésticas, industriales, hospitalarios,
etc.

- Ampliar los parametros de estudio para la reduccion del Carbono Organico Total
y Demanda Bioquimica de Oxigeno, en muestras de aguas residuales organicas
y/o inorganicas.

- Complementar el tratamiento Fenton con irradiacion de luz ultra violeta natural
y/o artificial, para mejorar los porcentajes de reduccion de la Demanda Quimica
de Oxigeno.

- Realizar estudios sobre tratamientos bioldgico pos oxidacion avanzada y/o
fotocatalitica, para mejorar los porcentajes de reduccion de la Demanda

Bioquimica de oxigeno.
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ANEXO A

NTP: ISO 5667 — 10-2112

NORMA TECNICA NTP-ISO 5667-10
PERUANA 2012
Comizion & Normalizacion v de Fiscalizacion 35 Barsra: Comarciales o Armncelarias-INDECOP

Calls da La Prosa 104, San Borja (Lizm 41) Apartada 147 Lima Par:

CALIDAD DE AGUA. Muestreo. Parte 10: Guia para el
muestreo de aguas residuales

WATER JUALITY. Sapplmg Part 10: Guidamce om sarspling of waste webars

[BOV. BO 3E57-10: 1590 Water quality — Sampling — Part 10 Geidance on samspling of waste wabars)

2012-09-19
1° Edicién
ELE4-N 1Y CHE-INDECOPL Publicada gl 2012-10-12 Precio basado en 24 pagms
LCE: 1308030 ESTAMOEMA EE RECOMENDARLE

Dsiptores: Calidad, agua, omesiren, guia agns rewdml, residual
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A RESENA HISTORICA
Al La presente MNoma Tecnica Pemuana ha sido elsborada por el Comite

Temico de Nommalizacion de Tecnologia guimics, Subcomite de Calidad de apus
medizate el Sistema 1 o de Adopdon, durame los meses de marzo a julic de 2012,
utilizando como anfecedente 2 la normea IS0 5667-1001992 Water quality — Sampling —
Part 10: Guidance on samplins of waste waters).

A2 El Comite Temico de Mommalizacion de Tecnologia quinnica presentd a la
Comision de Normalizacion v de Fiscalizacion de Bamreras Comerciales no Arancelarias
CME-, con fecks 2012-08-01, el PNTRISO S667-10:2012, parz su revision ¥
aprobiacion, siendo sometido a la etapa de discusion pablica 2012-08-16. No habiendose
presentado observaciones fie oficializada como Norma Temica Peruana NTP-ISO
5667-10-2012 CALIDAD DE AGUA Muestreo. Parte 10: Gua para &l moestreo de
aguas residuoales, 1* Edicion, &l 12 de octubre de 2012,

A Ezta Morma Tecnica Peruana es una adopcion de 1z norma ISO 5667-
10:1992. La pressnte MNonms Tecnica Pemusna presents cambios editoriales referidos
principabmente 3 terminolosia empleada propia del idioma espanol v ke sido
estructurada de acnerdo a las Gmias Pemanas GP 001:1995 v GP 0021925,

B INSTITUCIONES QUE PARTICTPARON EN LA ELABORACION
DE LA NORMA TECNICA PERUANA

Secretaria COLEGIO DE QUIMICOS DEL
PERL

Secretaria CTN Betry Chung Tong

Presidents SCTH Mammel Sifia

Secretara SCTN Milagros Ramirez Arroyo
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CALIDAD DE AGUA. Muestreo. Parte 10: Guia para el
muestreo de aguas residuales

L ALCANCE

EﬂnhmeummdeﬂIE&mbr&ﬂmmdaagmsr&dmm
domesticas v agnas residusles indusirisles’; es dadr el diseno de programss v tecnicas de
mmestrep para la recoleccion ds mmestras. Cubre s agnss residusles en fodas sus formss, o
sed, 1as azess residusles mdustriales v las agnas residusles domesticas sin tratar o ratsdas.

El muestrap de derrames accidenrales no esta mchudo, no cbstante loz metodos descritos
aqui, en cleTtos casos pueden ser aplicables,

11 Objetivos

Un programa de nmestres puede astar basado en nochos objetivos diferentes. Alaumos da los
NaS COMEINes 500
- Determinar 1a concentracion de contaminantes en un fhijo de agnas residuales;

- Determinar Iz carpa de contaminambes gque Tansporta wm fujo de aguas
Tesicheales:

- Proporcionar datos para la operacion de ums plsnts de tratsmismso de agnas
resicheales;

- Pealizar encayos para determuinar 51 enuna descarga determuinads se manfiensn
los Imuites de concenmacion:

- Fealizar ensayos para determuinar 51 enuna descarga determiinads se mangiensn
los Imaites de cargs;

" Lo desaggiies ndnstrisles woan danoinados s maiduales oo domndsticas.
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- Suntmistrar datos pera la valorizacion del pagp por descarga de aguas
Tesidusles,

Cuando se disene un programs de mmestreo de azuas residuales, o5 esencial que se tenga al
objetive del estadio claro, de esa maners 1 informacion que se obtenga a partr del esmdio,
corresponda estrechamente con la informacion raguerida.

Geperalmente los objetivos de mmestreo son el comrol de calidad o caracerizacdon de I=
calidad tal como se describe en el apartado] 1.1 vel apartado 1.1.2.

111 Caracterizacion de la calidad

La caracterizacion de la calidsd apunts a determiner la concentracion o carm de
contamninamies en un fhajo de agusas residuales, penerabmente durante un penodo de tenmpo
prelonzado, por ejemplo, para momtorsar &l cumplimiento Com UNa DoMma, pars deternuimar
tendencias, para proporcionar datos sobre la eficiencia del proceso de ume wmdad o
auministrar datos sobre carga, para propositos de plneamisnto vo disefio.

112 Control de calidad

El objetivo del control de calidad puede ser i de los sipmisntes:

) Suministrar datos para el control a corto o a largo plazo de la operacion de
plantas de tratamiento de aguas residuales (por sjeniplo: comrol de recimiento de
biomass en umidades de lodos activados, comirol de procesos de digestion ansercbica,
coniol de pladss de ratamiento de eflvertes mchisriales.

[+)] Suministrar dstos para la proteccion de plantss de tatzmienso de agmas
resithles (por ejemplo: proporcionsT profeccion 3 las plantas de tratamiento de agwas
residusles domesticas comfra los efectos perjudiciales de efluente: mvhustmiales . para
identificar el origen de estas agnas residuales no deeadac),

<) Suministrar dstos para conmmol de polucion (por ejemplo, conmfrolsr las
operaciones de aliminacion de desechos en terra, ol mar o cursos de agas).

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO i Nacional del

Altiplano
MOFMA TECHICA WTR-IS0 5667-10
PERUANA ide24
. EEFERENCIAS NORMATIVAS

Las siguientes nonmas conbenen disposicione:s que al ser ctadas en este texto, consthryen
requisitos de esta Morma Tecmica Peruana Las edicionss indicadss estaban en vigends en el
momento de esta publicacion Como toda MNoma esta sojets 3 revision. se recomenda a
aquallos que realicen acuerdos con base en ellas, gque snalicen la comvemencia de usar Las
ediciones recientes de las ponmas cifadss sepmidements Bl Orgsmiamo Pemano de
Mormalizacion poses, en todo momento, s informacion de las Mommss Tecmica:s Pemanss en

vigencis

21 IS0 26021980 Statistical inserpretation of test results — Estimation of
the mean — Confidence interval

22 IS0 28541976 Statistical inferpretsfion of deta -Techmiques of
estimation and tests ralatins to mesns and varsnces

23 IS0 5667-11980 Water quality - Sempling - Part 1: Guidance on the
design of sampling prosranmme:s

24 IS0 5667-2:1091 Water quality - Sampling - Part 2: Gundance om
sampling techmiques

25 IS0 5667-3:1085 VWater quality - Sempling - Part 3: Guidance on the
preservaion sand handlng of sanmples

26 IS0 5667-5:1091 VWater quality - Sampling - Part 5. Guodance om
sampling of drinking water and - water used for food
and beverage processms

27 IS0 6107-2:1089 Wiater quality - Vocsbulary - Pam 2
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2} DEFINICIONES

Parz los propositos de ests parte de IS0 5667, e aplican las sisyientes defimicionss, tomadas
de 1a I50 §107-2.

il muestra compuesta: Dos 0 mas mmestras o submmestras mezcladss en
proporcionss apropiadas conocidas (va sea de fonma discreta o contins), & partir de 1as cnales
se pusde obtener el remltado promedio de wma caracterstica deseads Por lo gemeral las
proporcionss estan basadas en mediciones de tiempo v de flujo.

3.2 linea de mmestreo: Conducio que va de la sonda de mmesTeo al punto de
entrega de la rmesta o al aquipo de analisis.

i3 punto de mumestreo: Posicion precisa donde se tomsm las mmestras, dentro de
m hazar de mmestreo.

id muestra Smple: Muestra discreta tomada aleatoriamense (con relacion a
tiempo Vo ubicacion) de un cuerpo de azms.

4 EQUIPOS DE MUESTREOQ

11 Eedpiente: de muoestra

El lsborstorio encargade del analigs de las mmestrss debe ser consultado sobre el tpo de
recipienfe que se debe utiizar para la colecta de nmestras, ahnacenamisnio v Tansporte.

Las normas IS0 3667-2 e IS0 5667-3 comtiensn mformscion detallads en I seleccion de
emyases de mmiestra.

El recipiente de 1 nmestra tiene que prevendr la: perdidas debidas 3 adsorcion, volatilizacion
v la contaminacion por sustancias exbermss.
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Los factores a considerar en 1a seleccion dsl recipisnte son:

- Alta resistencia a la rotara;

- Un sellado eficiente;

- Facilidad de abrirks:;

- Buena resisiencis 3 emperatiras exrems s

- Tamato, forma y peso apropiado;

- Buena: posibilidades para 1a ingpiers yrenso.
- Disponibilidad v costo razonshls.

Para el mmestreo de azums residuales, los recipientas de plasticos son los mas racomendsblas
para la mayons de los parameiros. Existen alzumas excepciones donde los recpientes deben

ser de vidrio, por ejenplo los analisis para
- Acaites vy grasas;
- Hidrocarburos;
- Diaterpenfas;
_ DPesticid

51 32 colecta rmestras de apaas reciduales esterilizadss o desmfactadas. los reciplentes v los
aparatos deben estar esterilizados (por ejemplo, vesse IS0 5667-3).
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42 Tipo de aparato
421 Equpo de muoestreo mamual

El equipo ma simple utilizado en la toma de rmestras de apuss residnsles consts de wn balde.
cucharon, o uma botells de boca ancha gue pueds ser acoplado a un mango de una lonsitad
adecuada.

El vobumen no debe ser menor & 100 ml Cunsndo se preparan las muestras compuestzs
utilizando las mmestras obbenidas mameabmente. el volimen del balde, cocharon o botella debe
estar bien definida v conocida con uma precision de = 5%. Las mmestras que e obtisnen
mamabmente tambisn se puede fomar con un mmestreador Futner o Eenmeres, que consta
de un tabo de 1 litro a 3 liros de vobumen con uma tapa artoalads en cada exdremo del tubo, o

El equipo de mmestres mamal debe ser de un materis] inerts que oo nfluye en los analisis
que se llevaran a cabo en las nmestras posteriormente (vease la IS0 5667-2).

Arges de comenzar & mmesireo, &l eguipo debe ser Iimpiado con detergente v aga, o como ko
mdique & Shrcante del equipe, v finalments anjuagar con agua El equipo de nmestrao
puade bvarse antes de suuse en la comients de apnas resichesles del cwal e exirae 1a nmestra
con el fin de minimizar el fesgo de confmminacion Se debe prestsr especisl sftencion a
emjuazar despuss de la limpieza s los amalisis objeto de estudio son los detergenses. El
pquipo de mmestred oo se pusde bnar en el fhojo de azmss residnalss. cusndo esto infhorye en
el amalisis 3 llevarse 3 cabo posteriomments (por sjemplo, amalizis de aceites v Zrasss, v el

422 Equipo de muestres automatico

Un mmmero de dispositives comercialments disponibles permmiten un nmssiTes CODHEO ©
serie de mmiestras que se recogen de forma automatica. A memido son faciimente portatles v
pusde ser utilizado para cuakquier tipo de agnas residuales. Hay dos tipos de nmesteadorss
automatices dispombles. proponcional al tempo v propordonal al candal (veéase la ISO 5667-
1), pero almmos de los equipos tienen ambas posthilidades La toma de mmestras s pusde
basar en los siguientes principios de la recolecdion de ks rmsstras:
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- Una cadena de la bomba (bomba paternoster);
- Ajire comprimido ¥/ © al vacio;
- Fhajo contimuo de las apuas residuales;

- Bombeo (3 memido por medio de una bomba peristaltica)

Io =2 puede recomendsr mm solo princpio como adecaado para todas las sieaciones de toms
de mmesas. Al selecoonar el equpo de nmesteo, deben tenerse en cuenta las simuientss
consideracdones. v el Laboratorio debe determinar la Dmportsncia relafa de cada
caractenistica onando se establecen los requisitos para uns aplicacion especifica de muestreo.

a) El mmestreador debe ser capaz de tomar mmestras conpuestas ponderadas en el
tenipo, por ejerplo. el mmestrep sobre diferentes intervales de tempo de actividad de
flajo para tasas de fiujo constante.

()] El mmestreador debe ser capaz de tomar ume sene de mmestras discretas
tomadas a mbervalos fjos, tomados en recpientes individualss. Por ejemplo, coando
se estudia en periodos para idensificar tramos de cargs madma.

c) El mmestresdor debe ser capar de tomar uma sacesion de mmestras

compuestas en peniodos cortos que e colecta en recipientes individuales Esto
tambisn puede ser util en &l control de penodos especificos conocidos de interas.

d) El mmestreador debe ser capaz de tomar alicuotss de nmestras compuestas,
85 decir, temendo vohimenes varisbles de la mmestra segin el candal de ks comisme
durante un peniodo fijo de tempo. Este equips puede ser util cusndo se realizan los
esmdics de carga de sustrato.

) El mmestreador debe ser capaz de tomar uns sucesion de alicuotss de
amendo 2l flujo, cada una debe estar en recipisntes individuales. Ecto puede ser mil
uando se tram de idensificar los peniodos de carga de sustrsto variable, cusndo los
datos deben ser commelacionados con las tasas de flujo vanable.

Laz caractensticas emumeradss en los incisos a) al &) estan referidos a los tipos de
mmestras que deben recogerse de acuerdo a 53.1. Ademas, el Lsboratorio tambien
debe comsiderar los objetives v los sipnientes atribufos al momente de elegir el
equipo de muesTes, 3 menos que las ciromstancias hagan que slgjmos de ellos
puadan no seT necesarios, en particular 1a capacidad de formsr nmestras de una tabena
a presion o de alcantarillado.
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f) La capacidad del nmestreador para levantar las nmestras a la alura requenda
para cualquier situscion elegida.

) Comtmccion resistente v un nmunimo de componentes funcionales.
h) Un mmero minimo de partes expuestas o sumergidas en el agna.

i) El mmestreador debe ser resistente 3 la comosion v SUS OOMIpODEDSES
electricos deben estar protegidos conira 1a accion del hielo, nmedad o uns atmosfera
COTTosiva

i El musstreador debe ser de diseno sencillo v facl de mantener, operar v
limpiar.

k) Lz hnes de nmestreo desds el punto de entrada al pumto de entregs de la
mmestra debe tener un dismetro interior minimo de 9 mm para minimizar la

ohstmiccion, v I3 sucdon debe ser protegida con el fin de prevendr la obstruccion de
la linea de absorcion

I La velocidad de la succion de bquido debe ser de un mimimo de 0.5 m's, con
el fin de evitar la separacion de fses en la lea de mumestreo v 1 camara de
medicion.

) La posbilidad de purgar lss lineas de soma de nmestras pam recibir una
DNEVE MUesTs

o) La precision v exactitud de los vohmene: sumimistrados debe ser al menos
5 e del volumen previsto.

) El intervalo de tempo enire nmestras discrefas debe ser austable desde 5
mnalh

Pl Los reciplentes de mmesira v las uniones de los tubos deben ser tales que
puedan separarse con facilidad, Empiarse v tambien ser resmplazados ea el aquipo de
DmIesiTen.

q) Puede ser necesario para el mmestreador tener compartimuientos mfegrales
para &l ahmacenanuento de emvases de mmestra en la osoaridad de 0 °C a 4 °C duramge
&l pesiodo de mmestreo, ¥ permitic la adicion de preservantes quEmicos a lss mmestras
antes o durante &l pertodo de mmesTeo.

I) Lo mmuestreadores portatiles deben ser ligeros, estar protezides coama la
manipulscion v el vandalismo, ser resistentss 3 las mclemencizs del tempo, v ser
capaz de operar bajo una ampliz zama de condiciomes ambientmles.
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) Los pmestreadores deben ser capaces de operar durame penodos de
mmestren auficientements largos sin stencion (varios diss).

) Los mmestreadores deben ser infrinsecamente libres de chispa con el fin de
dismimir el resgo de explosion en particular en areas en las gue se puaden
encontrar los disolventes organicos o volatiles de metano.

u) Puede sar necesanio para el nmestreador operar duramie el nmestreo de 1z red
a presion. v este factor debe ser considerado amtes de la eleccion final del tipo de
SquUipo 3 TSAr.

Al seleccionar el aquipo de mmesTeo, el laborstorio tambien debe tener en cuenta que el
mammz] ds operacion debe ser facil de leer, v en un idioms que se enfiends v apropizdo
para el operador. La dispondbilidad de servicio post-venta ¥ repuestos tambien debe ser
considerado. Fmalmente e Imperativo que los mequennuentos de aquipe para el

sumimistro de electricidad o aire comprimide comespondan a la disponibilidad de servicios
en el nzar donde el eqguipo s va a wilizar.

FRECAUCTONES DE SEGURIDAD: 5e deben observar, em todo momento, los
Eequisitos Locale: en materia de segnridad

5. PROCEDIMIENTO DE MUESTREO

51 Ubicacion del punte de muestres

FRECAUCIONES DE SEGURIDAD: Al sdeccionar la ubicacion del sitio de realizacion
del muestren, siempre s deben tener en cuenta los aspectes de sesuridad v salod (Vease
el caprtulo §).

511 Descripaion general

Esta NTP presents ternmicss de nmestrao que e pueden levar a cabo en varios tpos de
bazares, por ejermplo:
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a) al imterior de plantas indnsriales (s decir, en las aguss residuales no ratadas);

b) pumios de descarga de plantas indnstriales (combinsdss con amas residuales
Do tratadas);

Cl en sistemas rbanos de amas residusles, inchrvendo condncios presurizados v
sistermnas de gravedad:

) al imterior de plantss de ratamisnto de &zuas Tesidusles;

2) en &l efilnente de plantas de tratanuento de agaas residuales.

En todos los casos, es esencial que el ngar selecconado sea represemgativo del finge de agzns
(Ui 58 VR 3 XS

Parz la seleccion de los sitics de nmestren, imicialmente se debe Devar a cabo m estadio del
sistenya de alcantarillade. Con la realizacion de este estadio, se puadsn identificar los posibles
sifios. Postenionmente, se debe realizar uns mspeccion e el sitio, inchryendo esmdios con
mdicadores quimicos, segin sea necesamio, com el fin de asemmar que la uwhicacion del
alcantarillado v el trayecto del finjo de agnas residusles cormesponden a los planos v gue &l
sifio seleccionado sea representatvo para los fines del nmestreo.

Se debe tomar como referencia b ISO 5667-1 para ser guiados en la plniSicacion del
programa de nmestreo.

312 Muestreo en alcantarillade, canale:s ¥ pozos

Ares de realizar el mmestreo, se debe limpiar el sitio con el fin de retirar las incrustaciones,
lodos, pelicula bacteriana, etc. de las paredes.

Se reconnends escoger un sitie en el que el efluente tenea wm fojo de alta twbulencia, para
asegurar un busn mezclado. Frecuentemente L3 accesibilidad 1a falta de seguridad del sitio, Ia
falts de enerpia dispondble puede impedir el uso de mejores sitos.

Diado que los condnctos pama efiuentes son genershments diseiados para ciersas condicionss
de descarga de efluemes v descargas de aguss phovizles ¥ para fiujos mayvores o mas akos
que aquallos que realmente se presenfan puede oommir con fFemencia que el agna disourma en
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fijo laminar, En ausencia de un higsr con condiciones de finjo nobulenso, tales condiciones
puaden ser indncidss mediante la restriccion del flujo. por sjemplo con mm deflector o
vertedero. La restriccion debe hacerse de tal manem que oo s produzca b= sedimereacion
aguas armiba. El punio de 1a toma de nmestra sienipre puede estar ubicado agnas abajo de la
Testriccion v como regla general debe estar simado por lo menos a 3 veces el dismetro dal
conducto agss abajo de ls restriccion. La enfrada de 1a sonda de la toma de mestras debena
ubicarse preferiblements frente 3 = direccon del fujo, pero pusde colocarse despuss st
existen demasiadas obstrucciones (vease el apartado 42.2.1).

HOTA I- 5 b moxda es toena, josto agues amiba del obstacalo, entonces &l punte de recoleccion poede
wsizr ubicado 2, cuidende de que Do mcolece dimenos v segmende que 12 ecolecciom. del agna estd
delajo dal nivel dal liquide.

Cnando resulte Sctible, 2 recomiends establecer siios de mmestres penmsnente, temendo
andadoe de asegurar condicones de mmestres reproducibles

Arves de realizar el mmestres de descarpss mdusimiales’. se deben observar v resistrar las
condiciones inferiores de la plants (por ejemplo: procesos ¥ tasas de produccion) debenan ser
anotados v registrados conjuntaments con cualqmer pelisto potencizl. por ejentplo, plsos
excesivamente mojados.

Como regla genersl el pumso de nmeestreo debe estar a 13 de la profndidad del agna dal
effuente por debajo de 1z saperdae del agaa.

313 Plantas de tratamiento de azmas redduales

Cuando se escoze el sifio para el mmestreo de las plangas de matamiento de aguss residuales,
es inportante hecer referencia al objetive del programa de recoleccion de datos, del cual el
OmesiTe) 85 1A pans.

Laos objetivos tipicos son:

- Confrolar la eficiencia de toda 1z planta de trafantento; se recomiends recoger
las nmestras en el afinents principal v en kos principales pumios de descarza.

' Los desaghes indnsriales son denocsinados ageas meidnales no domesticas
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- Consrolar la operacion de las umidades del proceso o el grupe de umidades, se
reconuenda recolectar las nmesiras en 1a enfrada v pumto de descarga de las umidades de
imteras.

Cuando se realizn el mmesteo en las enmradas’ de las plmtas. se debe considerar
cundadosamenge el objetivo del progrania de nmesoeo. Es posible que en alpums: stusacionss
5ea necesario realizar el pmestreo da las amas residusles sin tratar, en la mezcls con el hqudo
de procesamisnto recironlado (por ejeniplo. en la evaluacion de la eficiencia del tangue de
sedimentacion primario v de las cargas aplicadas ). En ofros casos, puade ser necesario exchyir
el afcio de estos hqmwdos (por ejemplo, cusndo se recolactsn datos destmados 3 evalusr
cargas domesticas o industrisles 3 uma planss o para apoyar al confrol de efinentss
mansiriales).

e pusde facilitar un mmestres representzfivo whlizande sitios ubicados aguas sbajo de un
canal de aforo o vertedeno (Vease el apartsdo 5.1.2)

Cuando se realiza mmesireo 3 los efiuente: de procsos que emplesn mas de une unidad de
ratemiento individusl (por ejemple, vamios Gngues de sedimentacion), e mecesario
asegurarse de que la nmestra sen reprecentatva de toda la comiente del efluente v oo de una
mmidsd de ratamiento especifica (3 menos que la mmidad forme la base de un estudio
especifico).

52 deben realizar revisiones da los sibios de pmestreo de 1z planta, pars asegurar que onando
e realiza al nmesteo, se tengan en cuents los cambios pertinernces en I operacion de los
procesos de la umidad. Por ejenplo, 1a operacion del filtro percolador se puede cambizr de uns
operacion de “una pasada”™ 2 una de “Tecimoulacion” o “doble filiracion alterns™, 1a operacion
de Iz plans de tratamiento poede imvobnosr cambics en 1z forma en Iz que los hauidos de
shastecmisnto o Iefomoe & nfrodocen 3 la planta (por ejenmplo, ElrEtmm-:‘elasagms
resichiales de los alnviadercs (amques tommenta) de agues phrdalss, v los camiios en la
posicion en [a cual los bouidos de procesamiento son devueltos a la planta de tratamisnto).

Cada vez que s realice un mmesreo de aguss residusles, se debe prestar rmcha atencion para
guperar o minimizar la heterogeneidad sustancial causada por los solidos suspendidos que
estan presentes con femencis. Imnsiments. cuando se realiza el mmestres de sfimentss o
descarpas de procesos ndustriales, se puede presentar sstratificacion ternnica de las commientes
separadas de estos efinentes. por ko gue se deben tomsr medidas para provocar la mezcla de
estas cormentes anfes del nmeseo.

*Las sxirades al mmeso a las plantas won denoosizadas affusmies.
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514 Muestreo cualitative

E: posible que sea necesano realizar el mmestreo al ras de la superficie, con el fin de obtener
mformscion cuslitstiva acerca del matenial emmnkionado v flotante. Los recipientes spropisdos
debem tener boca ancha pero se debe solictar las recomendacionss 3 segur  al respecto al

lzboratorio recepior.
51 Frecmencia v tiempo de realizacion del muestreo
521 Aspectos generales

Ezte aparntado hece referencia a la frecuencia del mmestreo, es dacir, el memero de mmestras
que s& deben tomar, la durscion del periodo de mmestreo v 1a bota en la que debe realizarse
dicho rmestrag.

522 Numero de muestras

La IS0 5667-1 presenta direcirices genemales acerca dal tienpo v 1a fremencia del nmestreo.
Este apartado confiene directrices mas espacificas para el mmestreo de apuas residuales.

hmm&nﬂum&hsd@mﬂamﬂmqmaemmm corments de efinentas
variara debido a cambios aleatonios v sistematicos. Lanrprmhmuta:m:apm deterninar
los valores reales seria el 150 de D INsmImenty AtOmMAnco en linea (on-line). que aunmistre
analisis contimmos de las detenminaciones de imseres. Sin embargo, esta TBCNICA POCAS VECES &5
aplicable, debido a que la Isumentacion adecnada para las detferminaciones de Iferes o 85
apropiads para sphcacion en campoe, mo & encueniTa @ disgposicion o es demasiado costosa

Por esta razon. se recormienda que los analisiz de azua esten basados en pmestras tomedss 2
mmsmglllarﬁdmamempuh:hdmﬂMM{E&j el periodo de condrol). Se
recomiends wmbien que las muesras sean mmSsiTas coMIpUeStss, 4 MENos que las
determinaciones que se van a llevar a cabo prolwban el uso de 1ma mmssa compuests. La
seleccion del mmero necssanio de mmesiras tomadas duranee cada periodo de confrol s& debe
realizar de acuerdo con las tecnicas sstadisticas (Vease s nommas 150 2602, IS0 2854 e 5O
S667-1).
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513 Tiempo de muestres

El objetivo de um programa de nmesres con fremencis determimes cuando v como e recoge la
Imesira.

En genmeral, al realizar el mmesreo de amas residusles vefluentes, a5 norms] tener en cuents
las simmentes fientes de variacion en 1 calidad:

a) variaciones dienss (es decir, verishilidsd en ol dis);
b) variaciones entre los dias de ls semana;

) variaciones ende las semanas;

d) Variaciones entre meses ¥ temporadss climaticas;
&) tendenciz:

Si hay mmy poca vanacion duma o de um dia a ofro, o oo I ke, entonces tiene relativamente

poca importanca 1a bora particular del mmestreo o el dia de la semana en que se realice La
mhmnm-:a:::es., e realizar el nmestreo de maners uniforme durants el a00, pere 3 ualquies
hors del dis v coakymer dis en ls semana (e escogen por convemiencia).

Si es importsnte ls identificacion de 13 nammalers v mapmimd de 1a carga pico, el mestres se
debe restringir a aquellos periodos del diz semans o mes, en que e sabe que se presentam ks
CArZas pico.

Cuando se esmudisn las descargas de efluentes mdustriales tanto estacionzles o que oparan de
forma discontimea. puede ser mury inpontante relaconar 1as horas del pmestreo con el proceso
particulsr que se esta consrolando. En onalguier caso, b descarza no sera combimis v en al
prosrams de nmesireo se debera tensr en onents este hecho.

El muestrap para la deteccion de tendencia se debe planificar con mmcho cuidade. Por
genplo, uando se detectan tendencis sobre mma base mes 3 mes, a5 gpropiado realizar el
mmestre sienpre &l mismo dia de la semans con el fin de eliminar lss variscones dimmss,
disrias, de la vanabilidad de datos en conumto, penutiendo de esta manera detectar Las
tendencias de una forma mas eficients.
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Cuando se ha legado a uma decision acerca del mmmero de pmestras, de amoesdo com el
apartzdo 5.2.2 se debe determinar &l boramio del nmesTeo. Monpalmente se deben tomar Las
mmesiras a infervalos fjos durante todo &l periodo de confrol. Este puede ser de 1 ano, varios
meses, o InChnso periodos menoTes.

5i el perindo de confrol es de 1 ano. los dias del rmsstren ﬂpm-fenc‘etm de la forrmis

(1) para un memero de nmestras, n.a;mmniam:lenu'-nrde ¥ de s fommla (7). para
1M mmmeno de pmestras sproximadsmente menores de 25,

La forrmls (1) indica durange los ceales deberia realizarse el mmestrao

A_I_BIS:-,A_'_BIE:-x’-' A 365:3”",‘4_‘_365:11 (0
n n n n
Diomida;
n = a: gl minero de rmestras
A = &5 1 mmero alessorio ea el mtenvalo emre — 365 v 0.

La formmls (7) indica duzsnte las cuales el nmestren deberia realizarse. El dia de cada semsna
debe ser determinado para que las mmestrss sean tomadas en cada diz de la semana

B+32 p422%2 g, 32X3 g Sixn @

n n n n
Donds:

n = as &l mumany de nmestras

B = &5 1 mmero aleatorio en el meervalo smre 52m v 0
Vease Areno B.

Para otros periodos de control se pusde utilizar una Smmala similar, por ejenplo, o mes, tres
meses, § meses, etc. El periodo saleccionedo debera sbarcar las varaconss estacionsles.
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Degues de determinsr los mfervalos v el dis o mmero de sememas, se debena asegpursr gue sl
mmesires no conlleva resgo almuno de emor sistematico, por ejenplo, por tomsT skentpre Las
mmestras un dis en particulsr, o por ot sistematicamente diss de la semana en particular.

524 Duracion de cada periodo de muestreo

Ezte apartado hace referencia a la seleccion del periodo en el onal s2 va a tomsr una nmestra
conypuesta. Para la seleccion del periodo se deben tener an muents dos fctores:

a) El objetivo del mmesteo. Por ejemplo, pusde ser necesario evalar la carga
organica promedio en un fiujo pam varios periodos de 24 b en cuyo caso sersn
adecadss mmestras compuesias proporcionales de fugo dnomo.

b) La estabilidad de 1a nmesta En &l gjemplo presentado en el Iiteral 1), no seris
necsssriamente practico exender &l periodo de composicion mas de 24 b va que se
puede deteriorsr el componente organico en la nmestrs que se estmdia

El peniodio de mmesras en su conjunto poeds vanar de imas pocas horas, en el que se hace un
semintensy de rastreo de meateria orzamica volatl hasts de varios diss, en el mal se controlan

Con frecnencia la estabilidad de la rmestra puede linitar ls duracion del perindo de mmestreo.
En estps casos, se deberia hacer referencia a las tecnicas amalificas especificas que se van 3
emplaar, v comsultar al laboratorio receptor, con el fin de aplicar las medidss de comservadon
correctas. Las IS0 5667-3 v el apartade 54 proporcomen mayores detalles sobre la
Conservacion v almacensmisnto de las mmestras,

53 Seleccion del metodo de mmestres
531 Tipos de mmestras
E: conmim distinguir entre dos tipos de mmestras:

a) DmesTas pumeales;
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b) DIESTEs COMgMIestas.

5311 Awestras punfzales

Emmmﬂmmdemxumdnﬂmhmmfelamham
puniusles son utiles para determinar ks composicion de las amas residuales en un momento
determinado, en los cas0s en que Con pequeniss Varacionss en el vobmmen v composicion de
las comientes residnales, 1ms rmesTs punmial puede ser representstiva de la composicion
duranbe un periodo de Gempo mayvor.

Las mmestras punfuales son esenciales cuando & objetio de im programa de nmestreo s
evahnar la conformtidad con normas oo relacionadas con calidad promedio. En los casos en
que 1a confornudad con la calidad se juzza con base en la calidad promedio de los eflnentes.
2 deben nilizar slenmprs nMmesras conpussis.

Parz almmas detemimaciones solo se pusden ufilize mmestrss puataales. Por genplo, esto
sucede con el acsite v las grasas, ol oxizeno diselto, &l cloro v el sulfimo. Aqm &l resubado
sera diferente 31 los analisiz no se realizsn (o comienzsn) inmedistamente despues de 1z
recoleccion de 1a mmestra, v 5 oo 52 VA A wilizar de uma vez todo & vobmmen de la nmesta.

Por lo penersl lss mmestras puniisles se toman mamalmente mmgue tambien se pusde
utilizar aquipo para MuesiTeD AEoMAtico.

3312 Aluwestras compuestas

Las mmesiras conipuestss se preparan mesclando variss nmestras pumboales o mediante la
recoleccion de una faccion contimea de la commiente de aguas residualas. Exdsten dos tipos de
Hmesrss conIpuestas:

) Dmesiras ConprIestas por Gempo;

b) DmesiTss commpuestas por fujoe.

Las mmestras compuestas por tiempo estan conformadss por muestrss pumiales de izl
wvolumen tomadas a infervalos constantss durante el penodo de mmestreo.
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Las rmestras compuestss por tiempo son apropiadss auando es de imteres 1s calidad promedio
de las aguas recidusles o eflnente (por gentplo, ceando se determuing ] oomplmienso con uma
momma con base en la calidad promedio, o cuando se determing el grado de concentracion
promedio de las aguas residusles para propositos de disetio, ¥ ea los casos en que el Sujo de
ageas residuales es consante]).

Las rmestras compuestas por fnjo estan conformads: por nmestas punsuales tomadas v
mezcladas de tal manera que el wolimen de pmestra &5 proporcional &l flujo o volmen dsl
efluente durante el periodo de mmesteo (Vease la IS0 5667-2). Se reconuends utilizar
mmestras compuestas por Sujo cusndo el ohjetive del mmestres es 1a determimacion de cargas
de contaminantes (por ejenplo; la crza de |z demands bioquimica de oodzeno (DBO) 2 uns
plents de tatamiento de apuss residusles, porcentsje de remocion de solidos, carga de
mITentes v otros determinaciones ambientales).

Una mmestrs compuesta por flujo se puede toner a intervalos constmtes, pero con vohEnenss
de mmestra varables proporcionales al finje en el momento del mmestreo, 0 Como DmEsTas
puniizzles de vohmen sl que s toman en &l momento en que canfidades fijas de afinente
hem pasado el punto de nmestreo.

Tamfo en el mmestreg de mmestras conpuesias por fjo como en el de la nmestra congpuesta
por tiempo. &l vobonen de cada nmestra puntal debe sar mayor de 50 ml Con frecuencia ac
recomendable que las nmesras punheales tenzan vm vohomen entre 200 ml & 300 ml con al

fin de que ean rapTesentaivas.

L
=
(]

Medicone:s continuwas

Coomo s altermstiva al muestreo v a los analisis, en nmchos casos se puede Devar a cabo uma
medicion continna. Estas mediciones contimias se pueden realizar directamente en la comiente
de amas residusles o en wm loop (croaito) de pmestra Las mediciones se realizan utilizando
dlactrodos o apupos AUIMMENC0S &mmﬂmmmmm{&m
Cuando es tecnicamente posible ¥ se justifica economicamente. el uso de esta tecnica pusde
proporcicnar informscion considerable sobre aplicaciones de tratamisnto de azas residuales,
debide 2 que la amplis variacion en la calidad de las azuas residnales seneaimente se puade
cuarEificar bien Anngue ls gama de eguipos pera cooirol comimo de amuas residusles es
bmitads existen mmchas aplicaciones en las que esta tecmica puade ser competitiva coa las
ternicas de nmestreo (por ejeniplo: medicion de pH. temperatir, oxizeno dispaln).
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54 Preservacion de la muesira, transporte v almacenamisnto

I50 5667-3 propordons detalles acerca de la manera de preservar, transportar ¥ almacenar
nmestras pars analisis de azua.

La forms mas conmn de preservar las pmestas de aguss residusles es reffigerarla 3 una
tenperanes enme 0 °C v 4 °C. Cusndo se refiigers 3 ésta temperanmra v se abnacena en la
osomidad la mayona de lss nmestrss son normaimente estables durante wn medmo de 24 b
Mas detalles se pusden enconirar en IS0 5667 — 3.

Parz alpumas determuinaciones, li eswmbilidad 2 larpo plazo 2 puede obens mediane
congelamiento (3 s temperaiors inferior a-18 °C).

Al recoger nmestras compuestas durame periodes prolonsados, ls presemvacion debe ser parte
mtegral de la operacion de mmesres.

Es posible que sea necesanio ufilizar mas de un dispositive de nmestren, pars permitir 13 toms
de mmestras preservadas v sin preseTvar.

El lsboratorio responssble del amalisis de las mmestras debernta siempre ser consultado con
relacion a la seleccion del matodo de preservacion v posterior transports v almacenanmiento.

a. ASPECTOS ERETATIVOS A LOS5 ERIESCGOS DURANTE EL
MUESTREOD

En &l capilo 7 de la 150 5667-1 presents directrices sobre precanciones de sepuridad. Sin
ambargo, estas direcmices, al imaal que las de esta NP no se pueden sostinir por reglas v
reglamentaciones nacionales vo localss.

6.1 Cuando se trabaja en alcansmillados, pozos septicos, estaciones de bombeo v
plantas de rataniento de agnas residnalas, se debe tens conocimiento de ko dzuienta:
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a) el pelizro de explosion causado por las mezclas de gases explosivos en el
sisterna de alcantarillado;

b) el n=gzp de emenemanuento por gEses tooOcos, por eenmplo, sulfuro de
hidropeno (H-5) v monoxido de carbono (CO);

<) el i=go de sofocacion cansads por la falta de oxizeno;

d) el reszo de enfermedades cansadas por organismos patogencs presentes en ks
agnas residuales;

&) el rieszo de heridas ficicas debidas a caidas o deslizarmientos;
f) el nege de ahomantenio;

g el g de oipacto de objetos que caen

6.2 Antes de enfrar en un espacio confmado. e debe separ el sigmente
procedimiento, tanto en la parte superior com en el fondo:

) Verificar g hey riesgo de explosion, wilizando un explosmetto o dispositive
similar:

b) Verificar la presencia de H.5 v OO, ¥ coakquier otro gas toodoe cada vez que
sea pecasano, wilizando m detector de gases apropiado;

C) Verficar que el mivel de oxgeno en el are s mficente [es dedr
aproximadamente 20 %6 ()]

51 estas venficacionss confiman que las condiciones de trabajo no son aceptables, al
alcansarillado o pozo de inspeccion se debe venfilar hests que se obtemsan las
condiciones aceptables. Entonces se procedera a reslizar el ensayo, teniendo en cuents
los sipnienfes aspectos.

dy Mo se debe meresar a un espacio confinado 3 menos que en el extenor
permanescan suficientss personss en caso de que sea necesano realizar un rescate. Cada
PeTs0ns e enTe 3 un espacio confinado debera nsar un ames de rescate que esta
connmicado con el exterior por medio de una cuerda de sepuridad Todo el persomal
debe estar en conmmicacion directs ¥ pEmsnents.
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&) Cualquier persona que entre en un poze de mspecdon o espacio confinado
debera portar un equipo de respiracion sun cusndo 13 stmosfers del ngsr va hayva sido
revisads amtss de enfrar Al mencs dos miembros del eguipo de rescate que s
encuenitan en el exterior deberan tener 3 neno wn aparate de respiracion (carets) que
cubre todo el rostro (ll-face), en el caso de que deben efectusr vm rescate.

f) Se debe vestir ropa de proseccion, que inchoye overol, botas de caucho, puantes
¥ casco de sepuridad

g Misnfras I persona se encuenita en el espacio confinado, debe porsr el
equipe de monitores amosferico apropiado. Si este equipo mdica el desamollo de
condiciones astmosfericas pelisrosas, todas las personas que se encuentran en el espacio
confmado deben salr mmedistamente Este espacie confinado se debe ventilar hasta
que 2 dermestre que la smosfera es 3pt pars respirar.

k) Se deben obsemvar alios niveles de higiens persomal sismpre gue edsta la
wiMﬂ&mEWMmhiamrﬁMNmMMm
Liguidos nd fimnar, hasta que se haya baniado exhaustivamente. Tambien se debe lvar v

desinfactar 12 ropa v el equipo despuss de utilizarlos.

6.3 En mmchos paises existen regquisitos leszles sobre vaoumacion de las persomas
que rabajan en contacto con amias residuales. El personal imohcrado en 1z toms de nmesiras
de azuas residuales deberia ounmplir estos reguisitos.

6.4 El nmesiren en aneas urbanss 3 memido se resliza en el alcansmillado v buzon
o camara de inspeccion ubicados en las viss publicas. En estos cascs, el trafico pusde ser un
resgy serio. 5ies necesario mfemmumpir el mafico, se deben hecer prevismente los arreglos
aderuados con b polios o ks swtoridades locales. Es mmry importants utilizar lss senalss ¥
ces de advertencia. Aun cuando se tomen todas la= precandones, el personal que realiza el

T. IDENTIFICACION ¥ REGISTRO DE MUESTRAS

El formato para el mforme dal mmestren debe mchrir los signientes dasos, sesum el caso:

- pumic de nmssTeo;

- desirnacion sbreviada del punto de pestreo;
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- facha de micio v saspension dal nmestreo;
- hora de imicio v suspension del muestrao:
- duradion del periodo de nmestren;

- proposin del pmesmec:

- detalles del metodo de nmestrea;

- detalles de los ensayos de campo.

Se deben registrar los aspecios camsclensticos de cada caso mdividual beje el ntulo
"comentsrios” (Vease el apexo A) Por regla genersl el imvestizador responsshls debens
determimar el programa de epeayn, &l vohumen de la pmesta v los pumos ocasionales de
nmestres.

El informe del nmestreo se debe llenar tanfo en los puntos de nmesreo penmanenss Como
ocasionales.

Segin se comsiders apropiado, el informe de rmsstres debera ir acompanado de un crogquls en
gl que se identifique el sifio v se presenten los detalles importantes que pusds mfhdr en la
calidad del mmestreo, teles como nutss del trafico, construcciones v 1a disposicion de ks planta,
(= vl

Bajo el titulo "comentarios” se deben presentar detalles sobre aspectos tales como condiciones
de preservacion y almacenamiento antes de su entrega en el bbomatonio v los cambios
observados posterionmente, las mmestras de confrol tomadss por ooos Dvestigadores, la
presencia de testizos v tambien (en caso de moidentes de confaminacion o emersencias) la
nataralsza, ongen v volimen de las sustancias pelisrosas sospechosas v las partes afectadas,

El apexo A proporcions un ejenplo de informe de nmestrec para nmestras de agnas
residuales domesticas e mdustriales.
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ANEXO A
(MOBRMATIVO)

INFORME - MUESTREO DE AGUAS RESIDUALES
DOMESTICAS E INDUSTRIALES

Ubdcacion:
codizp () del nombre:
Metodo de mmestreo: PAmmaal .. .o -

Composiso tempo:. ... ...

Composito-fanjor. . .....oovonee i,

Equipo whilizados ... ..o
Intervalo de Hempo o del fijo emire DIMIBSTES_ ... ... oo eee e min o m
Violumen de las monestres pEEaAbes. . ... e e e e ml
Tmichodal DmIesreo. ... .o (fechs v hara)
Finalirscion del mmestme:. ... ..o e {fachs v hors)
Nletodo de presemvacion:

Mediciones en canmpo
Encavo Femitados Umidad Tiempo

Procedimientos de control de calidad:
Comentarios sobre el nmestreo:
MNombre, fecha vy firma:
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ANEXOB
(IMFORMATTVO
CASO PRACTICO

La forrmala (1) mdica duranse los cuales deberta realizarse el mmestran

365 365x2 365x3 3G5xm

A+ A+ = A+ LA+ (1)
n n o o
Donde;
n = & al mmearo de rmestras
A = &5 1 mimero aleatorio en el mfervalo emre - 3650 v 0.
Ejeniplo:;
Parz:
n = 30
Elimervalosera = 0-12

Si A=0, los dias del afio son: ((4-365/30),(0+365x230). . dias del afio estimados som: 12,
24, 37, 49, 61, 73, 85, 97, 110, 122, 134, 146, 158, 170, 183, 195, 207, 219, 231, 243, 256,
268, 280, 292, 304, 316, 320, 341, 353, 365.

La forpmla () indica  durante las cusles el mmestres debens realizarse. Se debe datermimar el
dia de cads semana de maners que lss nmestras se tomen en cualgaier dia de ks semans.

E+E.E+EIIE:E+5213:..-:E+5EKD )
n n n il

Ejemplo:

Para:

n 10,

El intervalo sera 0-3,

Si B=0, bz Semans: del ano son ((H52/10), (+52x210). .. semanas del ano estimadas son:
3 10, 16, 21, 26, 31, 36, 42 47, 52
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ANEXO B

CONSTANCIA DE RECEPCION DE MUESTRAS

Universidad Nacional del Altiplano-Puno

FACULTAD DE INGENIERIA QUMICA
LASORATORIO DE CONTROL DE CALIDADLCC

"Afo de la Diversificacién Productiva y del For de W Edv P

FICHA DE RECEPCION DE MUESTRA

ASUNTO + Andbias Fisico Quimico de: Agua (X ). Suelo( )
Otro () Especifique: Agwa Residual Lactosoero

PROCEDENCIA Rao (), Masanoial {  ); Pozo (X); Laguna{ ), Owuo( )
ESPECIFIQUE: Tanques de almacenmmiento de lactosuero Plamta de lacsecs “Ecolécteos™ Huata
Lugar: Planta de Lactoos, Destrito: Huat, Provincia: Puno - Puno

PROYECTO. REDUCCION DE LA DEMANDA QUIMICA DE OXIGENO EN
LACTOSUEROS MEDIANTE EL PROCESO FENTON

INTERESADO. Bach Alfredo Menendez Escamcens Cel.- 987 - 755412

MOTIVO Comaral de caludad pars ( margque com X ) Conspmo Humano (), Acsiculies { ) Concreso
( kRiego( ) Otro (X)

Especifiges: Control de calidad

FECHA DE MUESTREOQ: 1072017

RESPONSABLE Alfredo Menénder Escarcena

COD. MUESTRA: Boleta N*: M - 2158

OBSERVACIONES:

Las muestras feeron recepcionadss cn cuaro finscos de vidno de boca mncha de un liro de capacadad, v
transportadas en maleta tipo Cooler

RECEPCIONADO POR: Juan Ramdn Calsin Turpo

Pano, CU 10 de pulio ded 2017

T Anshists Quimeco
CIP; 142913
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ANEXO C

CERTIFICADO DE ANALISIS

W O

. |
Q Fy ol
A TAD DE INGENIER .--lu«»‘. P

4%  LABORATORIO DE CONTROL DE CAI IDAD

3 P & ) Lot ., /
//n.'/rn.;m"lm’ Nacronal el ?’/’////tuac Stene

0245
l r d d e l lO . 2011
’ -~ A AN 1
Certificado.de Analisis
ASUNTO : Andlsis Fisico Quimico de: LACTOSUERO
PROCEDENCIA Plorta de ldctecs "Ecoldcteas™ Digtrito de Huata, Provincia de Puno - Pumo
PROYECTO E.cg.'cnon de Tesis ‘REDUCCION DE LA DEMANDA Quimica DE
OXIGENGD EN LACTOSUEROS MEDIANTE EL PROCE SO FENTON"
INTERESADO  : Boch Alfredo Menéndez Escarcena
MOTIVO Control de calidad
MUESTREQ : 10/08/2017, poe ¢ interesodo
ANALISIS : 10/408/2017
CO(‘! NUESTRA B- 2158
QARAQ!EB_I§TICAS FI.SIC&
Aspecto = Liquido
Color : Blanco crema |
CARACTERISTICAS FISICO - QUIMICAS
Pardmetros Unid. | Valores | Valores Método analitice
| Imicicles | Fimoles |
d _ (sT R (S0
| Demanda Quimica Oxigeno al 50 65 1067 | | Digestidn Cervada/ KeCrsOy
Potencial de Hidrdgero pH 5,60 7, 10 p_H setro
| Sélidos Torales /L 37E4| s006 Gravmetrio/ 105 “C
Séldos Voldties g/L 2390 3 7.! Grovimetria/ B0 "C
Sélidos Totales Disueltos g/L 1335 4,58 Electrometria
Conductividod Elec‘rlca mS/cm 2T B6 10.10 Eiec?romur.;
* ST: Sin Tratamiento. C" Con Tr\:nwrto
OESEVMION
1.- Temperatura promedic de andlisis: 145 °C
Puno, CU. 29 de setiembre del 2017
vep*
e
£LAN —4: e .
N Tu % 5 Eildb el Polrs N e
DECANA FAQ
Sludad Unvarsits _ Floral 5/n Facultad de iw"_)f Quimics - Pabelion 54 - Tekatax (0511366142 -352592 ,

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad
Nacional del
Altiplano

TESIS UNA - PUNO

ANEXO D

TABLAS CORRESPONDIENTE A LOS RESULTADOS DEL DISENO
EXPERIMENTAL

Tabla C1: Matriz experimental 22 de Box-Behnken, para el proceso Fenton.

Factores Xi=A X1=B X:1=C Y1
N° Exp BLOQUE [H.0:] [Fe?*] Tiempo [DQO]
mg/L mg/L min mg/L

1 1 -1 -1 0 Y1
2 1 1 -1 0 Y2
3 1 -1 1 0 Ys
4 1 1 1 0 Y4
5 1 -1 0 -1 Ys
6 1 1 0 -1 Ys
7 1 -1 0 1 Y7
8 1 1 0 1 Ys
9 1 0 -1 -1 Yo
10 1 0 1 -1 Y10
11 1 0 -1 1 Yu
12 1 0 1 1 Y12
13 1 0 0 0 Yi3
14 1 0 0 0 Y4
15 1 0 0 0 Yis
16 2 -1 -1 0 Y6
17 2 1 -1 0 Y1z
18 2 -1 1 0 Yis
19 2 1 1 0 Y19
20 2 -1 0 -1 Y20
21 2 1 0 -1 Yo
22 2 -1 0 Y22
23 2 1 0 1 Y3
24 2 0 -1 -1 Y4
25 2 0 1 -1 Yos
26 2 0 -1 1 Y2
27 2 0 1 1 Yoz
28 2 0 0 0 Yos
29 2 0 0 0 Y29
30 2 0 0 0 Y30

Fuente: elaboracidn propia segun disefio estadistico Box-Behnken.
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Tabla C2: Analisis de varianza para el disefio experimental Box Behnken.

Analisis de Varianza para [DQO]
Fuenie Suma de Cundrados |G | Cuadrade Medio | Razon-F | Falor-P
A[H202] 216899 1 216899 12.62 0.0021
B:[Fe2+] 604 668 1 604668 3319 0.0000
C:Tiempo 931113 1 931113 354 0.0294
Al 186235 1 1862.33 108 .40 0.0000
AR 46948 1 46948 273 01148
AC 190418 1 190.418 11.08 0.00335
EE 02938 1 902938 32.55 0.0000
EC 0.0098 1 0.0098 0.00 00812
cC 336236 1 336236 3121 0.0000
bloques 0.00108 1 0.00108 0.00 09938
Error total 326459 1% [17.1821
Total (corr.) [4386.74 24

Fuente: elaboracion propia segun disefio estadistico Box-Behnken
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Tabla C3: Matriz experimental desarrollada para los ensayos.

Factores X1=A X2=B X3=C Y1
N° Exp. BLOQUE [H202] [Fe?*] Tiempo [DQO]
mg/L mg/L min mg/L
1 1 25 3,00 40 40,32
2 1 35 3,00 40 40,18
3 1 25 4,00 40 40,13
4 1 35 4,00 40 30,32
5 1 25 3,50 20 40,00
6 1 35 3,50 20 40,05
7 1 25 3,50 60 40,10
8 1 35 3,50 60 20,63
9 1 30 3,00 20 40,10
10 1 30 4,00 20 20,70
11 1 30 3,00 60 40,13
12 1 30 4,00 60 20,50
13 1 30 3,50 40 10,83
14 1 30 3,50 40 10,80
15 1 30 3,50 40 10,78
16 2 25 3,00 40 40,32
17 2 35 3,00 40 40,21
18 2 25 4,00 40 40,12
19 2 35 4,00 40 30,30
20 2 25 3,50 20 40,10
21 2 35 3,50 20 40,05
22 2 25 3,50 60 40,12
23 2 35 3,50 60 20,56
24 2 30 3,00 20 40,19
25 2 30 4,00 20 20,63
26 2 30 3,00 60 40,19
27 2 30 4,00 60 20,58
28 2 30 3,50 40 10,77
29 2 30 3,50 40 10,80
30 2 30 3,50 40 10,81

Fuente: elaboracidn propia seglin ensayos experimentales en laboratorio.
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ANEXO E

EVIDENCIAS FOTOGRAFICAS

SISTEMA EXPERIMENTAL AJUSTE DE pH

ADICION DE REACTIVOS

OXIDACION DE LA MATERIA
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