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RESUMEN

Es importante encontrar una gestion adecuada de las aguas residuales, con el proposito de evitar
toda contaminacion en el medio ambiente. Teniendo en consideracion la posible contaminacién
producida por el lactosuero, el cual es parte de los principales efluentes de la industria lactea, se ha
optado por desarrollar métodos que permitan mitigar su impacto ambiental negativo. Es debido a
eso que en el presente trabajo se empled un biocoagulante elaborado a partir de quitosano y
mucilago de nopal (Opuntia ficus indica), realizando asi un pretratamiento al lactosuero con un

proceso de coagulacion y floculacion.

El mucilago de nopal se logré extraer por un método de precipitacion con etanol al 95%, obteniendo
un rendimiento de 0.69%. Seguido de ello, se sintetiz6 quitosano a partir de quitina comercial por
medio de un proceso de desacetilacion alcalina, logrando obtener un rendimiento de 56.22%.

Posterior a la extraccion y sintesis, ambos biocoagulantes se caracterizaron por FTIR, logrando
obtener, con respecto al mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) bandas caracteristicas que
evidenciaban la presencia de grupos carboxilo, hidroxilo y carbonilo. Por parte del quitosano, se
pudo identificar a bandas caracteristicas con la presencia de grupos amino primarios y grupos
hidroxilo, ademas de obtener un grado de desacetilacion de 80.93% mediante el calculo empleado

que dispone de las bandas a 1320cm™ y 1420cm™.

Luego de obtener ambos coagulantes, se procedid a elaborar unas biopeliculas las cuales estaban
formuladas de manera distinta: 75%Quitosano-25%Mucilago (relacion Q/M; 0.75),
50%Quitosano-50%Mucilago (relacion Q/M; 0.5) y 25%Quitosano-75%Mucilago (relacion Q/M;
0.25). Posterior a la elaboracion de las biopeliculas se realizd el proceso de coagulacion y
floculacion empleando efluente lacteo previamente preparado, pudiendo obtener una remocién
méaxima de 97.17% de turbidez con los parametros de relacion Q/M de 0.75, pH 6 y 75°C. Con
respecto al DQO, se analizdé Unicamente en el ensayo 6ptimo en cuanto a turbidez, el cual

proporciond una remocién del 26% de DQO.

Con respecto al analisis estadistico del efecto de la dosis de biocoagulante compuesto por mucilago
de nopal y quitosano sobre la turbidez, los resultados proporcionados al emplear el disefio
experimental de Taguchi indicaron aceptar la hipétesis nula, debido a que el biocoagulante

compuesto mucilago de nopal y quitosano no evidencié un efecto significativo en el porcentaje de
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remocion de turbidez obtenido al tratar el efluente lacteo. Se encontré que la variable de pH fue la
Unica que present6 un efecto estadisticamente significativo, siendo su valor P de 0.009 en ANOVA
para relaciones S/R vs factores. Finalmente, se realizaron pruebas confirmatorias como parte de la
Gltima etapa del método de Taguchi, generando resultados altamente eficientes (minimo 87.10%
de remocidn de turbidez) y algunos cercanos al resultado éptimo, como en el caso del ensayo que
empleo los niveles 6ptimos predichos (relacion Q/M 0.75, 50°C y pH 6), el cual removi6 95.98%

de turbidez.

Palabras clave: Biocoagulacién, efluente lacteo, biocoagulantes.
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ABSTRACT

Proper wastewater management is crucial to preventing environmental pollution. Considering the
potential contamination caused by whey, one of the main effluents of the dairy industry, methods
have been developed to mitigate its negative environmental impact. For this reason, in the present
study, a bio-coagulant made from chitosan and mucilage from prickly pear cactus (Opuntia ficus

indica) was used to pretreat whey through a coagulation and flocculation process.

The mucilage was extracted using a precipitation method with 95% ethanol, yielding 0.69%.
Subsequently, chitosan was synthesized from commercial chitin through an alkaline deacetylation

process, achieving a yield of 56.22%.

After extraction and synthesis, both bio-coagulants were characterized by FTIR. For Opuntia ficus
indica mucilage, characteristic bands evidenced the presence of carboxyl, hydroxyl, and carbonyl
groups. As for chitosan, characteristic bands confirmed the presence of primary amino groups and
hydroxyl groups, with a degree of deacetylation of 80.93%, calculated using the bands at 1320 cm™
and 1420 cm™.

Once both coagulants were obtained, biopolymer films were formulated with different
compositions: 75% Chitosan — 25% Mucilage (Q/M ratio: 0.75), 50% Chitosan — 50% Mucilage
(Q/M ratio: 0.5), and 25% Chitosan — 75% Mucilage (Q/M ratio: 0.25). Following the formulation
of these films, a coagulation and flocculation process was carried out using a prepared dairy
effluent. A maximum turbidity removal of 97.17% was achieved under the parameters of a Q/M
ratio of 0.75, pH 6, and 75°C. Regarding COD, it was analyzed only for the optimal turbidity
removal test, resulting in a 26% reduction in COD.

Regarding the statistical analysis of the effect of the bio-coagulant dose (composed of Opuntia
ficus indica mucilage and chitosan) on turbidity, the results obtained using the Taguchi
experimental design led to the acceptance of the null hypothesis, as the bio-coagulant did not show
a significant effect on the percentage of turbidity removal in the treated dairy effluent. It was found
that pH was the only statistically significant variable, with a P-value of 0.009 in the ANOVA for
S/N ratios vs. factors. Finally, confirmatory tests were carried out as part of the final stage of the
Taguchi method, yielding highly efficient results (a minimum of 87.10% turbidity removal),
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including values close to the optimal result—such as the trial that used the predicted optimal levels
(Q/M ratio of 0.75, 50°C, and pH 6), which achieved a turbidity removal of 95.98%.

Key words: biocoagulation, dairy effluent, biocoagulants.
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INTRODUCCION

Actualmente es de conocimiento publico que diversas industrias, como el de las curtiembres,
mineras, petroleras, quimicas, textil, alimentaria, entre otros, generan contaminacion al no tener
la correcta gestion de los efluentes generados, compuestos por una variedad de contaminantes
que generalmente se categorizan entre contaminantes organicos e inorganicos. En ese contexto,
la industria lactea no es ajena a la produccion de efluentes residuales, estos efluentes residuales
se caracterizan principalmente por su alto contenido de materia organica. Los efluentes
generados por la industria lactea provienen de diversos procesos, involucrando actividades
como el transporte de leche, lavados, recepcion y procesamiento industrial de la materia prima,
entre otros, los cuales no necesariamente reciben un apropiado tratamiento, ademas de ser
desechados al medio ambiente y ocasionando un gran impacto ambiental negativo 3. El
lactosuero es uno de los efluentes que mayor contaminacion genera en esta industria, debido a
que el volumen generado es muy excesivo principalmente en la elaboracion de quesos, siendo

aproximadamente el 80-90% del contenido total de la leche .

Se han desarrollado métodos para ser empleados en el tratamiento de aguas residuales, los cuales
se categorizan como fisicos, quimicos y bioldgicos, procesos empleados de manera
independiente o combinandose entre si para formar parte de las etapas de remediacion, las cuales
constan del pretratamiento, tratamiento primario, tratamiento secundario y tratamiento terciario
>’ Los métodos basados en coagulacion se emplean como parte del tratamiento, los cuales
consisten en desestabilizar las particulas coloidales, ademas de los sdlidos suspendidos 8; los
métodos empleados se dividen en coagulacion quimica (empleo de agentes quimicos
coagulantes de naturaleza organica e inorganica), electrocoagulacion (empleo de placas
metalicas paralelas e induccidn de corriente eléctrica) y biocoagulacion, siendo este ultimo de
mucho interés en estos Ultimos afios por ser un método amigable con el medio ambiente,
empleando materia bioldgica encontrada en vegetales y otros organismos presentes en la
naturaleza, removiendo contaminantes del efluente al interaccionar con sus sitios cargados por

medio de mecanismos como la adsorcion y formacion de puentes entre moléculas °*1,

Parte de la composicion de los biocoagulantes esta conformada por los electrolitos (catidnicos,
anionicos y no iénicos) parte de su composicién, radicando su importancia en las propiedades
que presenta, como biodegradabilidad, volumen reducido de formacion de lodos sin potencial
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nocivo, requerimiento de una dosis minima y formacién de floéculos grandes, densos y
compactos. Hasta ahora se ha reportado el empleo de diversos biocoagulantes en la literatura,
como Moringa oleifera, Strychnos potatorum, Ocimum tenuiflorum, Trigonella foenum-

graecum, Opuntia ficus indica, Aloe vera, quitosano, alginato de sodio, etc 12715,

Esta tesis tiene como objetivo general evaluar la eficiencia que puede presentar un biocoagulante
compuesto por nopal (Opuntia ficus indica) y quitosano como pretratamiento para la remocién

de contaminantes presentes en efluentes lacteos, expresados en parametro de turbidez.
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PROBLEMATICA DE LA INVESTIGACION

La industria lactea es parte de los mayores productores de agua residuales a nivel mundial,
generando residuos de gran impacto ambiental negativo, con volimenes que oscilan entre 4-10
litros de efluente por cada litro de leche tratada. De acuerdo a la FAO, a nivel mundial en el afio
2021, Asia produjo aproximadamente 420 millones de toneladas de leche; Europa
aproximadamente 245 millones de toneladas; Norteamérica alrededor de 110 millones de
toneladas; Sudamerica cerca de 70 millones de toneladas; y Centroamérica y el Caribe con una
cifra de casi 20 millones de toneladas 2. Los efluentes originados por las industrias lacteas
presentes en los paises mencionados y otros, proceden principalmente de los lavados de
camiones que transportan la leche, derrames producidos por fugas, limpieza de instrumentos
empleados al hacer la estandarizacion y tratamientos térmicos, pérdidas al procesar la materia
prima, detergentes y productos de limpieza, asi como también el suero procedente de la
produccion de mantequilla (mazada) y de la elaboracion del queso %, el cual compone gran
parte del volumen de la leche, oscilando entre 80-90% # y se estima que anualmente se produce
entre 180-190 millones de toneladas a nivel mundial 8. El vertido de estos efluentes, con un alto
potencial de contaminacién, traen consecuencias negativas principalmente en los recursos
hidricos, lo cual incluye la disminucién del O disuelto por la alta cantidad de materia organica
(proteinas, lipidos, lactosa) presente en la composicion de ese tipo de efluentes, evidenciandose
en los altos valores que presenta de DBO y DQO, volviendo el agua un medio anaerdbico,
liberando sustancias tdxicas volatiles, provocando la destruccion de la vida presente en

ecosistemas acuaticos, y por ende, un severo dafio ambiental °.

De acuerdo al Instituto Nacional de Defensa de la Competencia y de la Proteccién de la
Propiedad Intelectual (INDECOPI) ?°, en el afio 2020, a nivel nacional se produjo 2 millones
135 mil 881 toneladas de leche, siendo el mayor productor Cajamarca (17.2%), seguido de Lima
(17%) y finalmente Arequipa (16.8%), con una cantidad de toneladas de 367 mil 231, 362 mil
240 y 358 mil 535 respectivamente, significando una gran generacién de aguas residuales al
basarnos que se produce 4-10 litros de efluente por litro de leche procesada; en el caso de
Cajamarca se generé aproximadamente 1 millon 468 mil 924 — 3 millones 672 mil 310
toneladas; Lima generd 1 millén 448 mil 960 — 3 millones 622 mil 400 toneladas y; Arequipa
produjo 1 millén 434 mil 140 — 3 millones 585 mil 350 toneladas. Ademas, en cuanto a la
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produccion de quesos, en el afio 2021, de acuerdo al Ministerio de Desarrollo Agrario y Riego
(MIDAGRI) %, la produccion fue de 126.685 toneladas, generando entre 506 mil 740 y 1 millon

140 mil 165 toneladas de lactosuero como residuo, por su composicion del 80-90% de la leche.

Es de suma importancia comprender la naturaleza y el impacto de los residuos generados por la
industria lactea, especialmente en la region de Arequipa, considerada una de las principales
cuencas lecheras a nivel nacional. De acuerdo con la literatura, en los paises en desarrollo, como
es el caso del Peru, aproximadamente el 70% de los efluentes industriales son vertidos sin
tratamiento previo, situacion que se asocia principalmente a la carencia de tecnologias
adecuadas para el manejo y tratamiento de aguas residuales, asi como a la ausencia de plantas

de tratamiento de aguas residuales (PTAR) in situ.

En este contexto, muchas unidades productivas de caracter artesanal o semiindustrial contintian
realizando el vertimiento de sus residuos liquidos directamente al sistema de drenaje, lo que
finalmente conlleva a la descarga de estos efluentes en cuerpos de agua receptores. Esta practica
deteriora significativamente la calidad del recurso hidrico y genera impactos ambientales
adversos sobre los ecosistemas acuaticos, afectando tanto la flora como la fauna asociada a
dichos entornos.
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JUSTIFICACION

En cuanto a la justificacion tecnologica, la biocoagulacion permite evaluar la eficiencia que
puede presentar la combinacion de coagulantes naturales como una alternativa innovadora para
el tratamiento de aguas residuales procedentes de la industria lactea. Este enfoque busca aportar
informacion relevante al desarrollo de tecnologias de bajo impacto ambiental aplicadas a
procesos de biorremediacion, ofreciendo ventajas frente a métodos convencionales como la
coagulacién quimica o la electrocoagulacion, principalmente en términos de costos operativos,
disponibilidad de materiales, reduccion de residuos toxicos y eficiencia, esto ultimo
dependiendo de las condiciones del sistema. La eficiencia alcanzada por los biocoagulantes
propuestos no solo resulta significativa para el presente estudio, sino que también puede
constituir una base tecnoldgica para su futura aplicacion en el tratamiento de efluentes de otras

industrias, promoviendo asi el uso de procesos mas sostenibles y ambientalmente compatibles.

Con respecto a la justificacion ambiental, el presente estudio busca mitigar el impacto ambiental
generado por el vertimiento de efluentes sin tratamiento previo, previniendo los efectos
negativos que estos pueden causar en cuerpos de aguas superficiales y ecosistemas acuéticos.
La aplicacion de biocoagulantes contribuye a reducir significativamente la contaminacion
asociada a la elevada carga organica caracteristica de los efluentes provenientes de la industria
lechera, la cual suele originarse por practicas inadecuadas de gestion de residuos liquidos.
Asimismo, los coagulantes empleados presentan la ventaja de ser ecoamigables y
biodegradables, generando una cantidad considerablemente menor de lodos residuales en
comparacion con los coagulantes quimicos tradicionales, los cuales se asocian con la formacion
de residuos potencialmente toxicos. Adicionalmente, el proceso de biocoagulacion no requiere
un consumo energético elevado, a diferencia de la electrocoagulacion, lo que refuerza su
caracter sostenible y su contribucién a la implementacion de tecnologias limpias dentro del

tratamiento de aguas residuales

En cuanto a la justificacion econdmica, el uso de biocoagulantes representa una alternativa
costo-efectiva frente a métodos convencionales como la coagulacion quimica y la
electrocoagulacion. Estos materiales pueden obtenerse a partir de fuentes naturales abundantes
y renovables, lo que reduce significativamente los costos asociados a su adquisicion. Ademas,

el procesamiento de la materia prima para la obtencion de biopolimeros, como el mucilago de
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nopal (Opuntia ficus indica) y el quitosano, es relativamente sencillo y requiere una inversion
minima en infraestructura o reactivos. Otra ventaja economica relevante es que los
biocoagulantes suelen emplearse en bajas concentraciones por volumen de agua tratada,
manteniendo una alta eficiencia de remocién, lo que favorece su rentabilidad incluso en etapas
experimentales o de escala piloto. En contraste, la coagulacion quimica implica el uso de
coagulantes industriales de mayor costo y la generacion de residuos que demandan tratamientos
adicionales, mientras que la electrocoagulacion conlleva un alto consumo energético, elevando
los costos operativos. Asimismo, el caracter biodegradable y no téxico de los biocoagulantes
reduce la generacion de lodos contaminantes y elimina la necesidad de tratamientos secundarios,
optimizando tanto la eficiencia econémica como ambiental del proceso. En conjunto, estas
caracteristicas consolidan a la biocoagulacion como una tecnologia economicamente viable y

sostenible, adaptable a distintos contextos de tratamiento de aguas residuales.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

e Evaluar la eficiencia de un biocoagulante compuesto por mucilago de nopal (Opuntia

ficus indica) y quitosano como pretratamiento de lactosuero.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Extraccion de mucilago a partir de nopal (Opuntia ficus indica) por precipitacion con
etanol al 95%; y sintesis de quitosano a partir de quitina comercial por desacetilacion

alcalina.
e Caracterizacion de la obtencion del mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y quitosano

e Interpretar los biocoagulantes elaborados a partir de mucilago de nopal (Opuntia ficus

indica) y quitosano.

e Evaluar la eficiencia del biocoagulante compuesto por mucilago de nopal (Opuntia ficus
indica) y quitosano a diferentes proporciones como pretratamiento alternativo de un

efluente lacteo.
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HIPOTESIS

Dado que en la literatura se reporta que el mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y el
quitosano independientemente tienen la propiedad de remover agentes contaminantes de los
efluentes residuales, es posible que un biocoagulante compuesto por ambas especies organicas
adquiera la capacidad de reducir la turbidez como indicador de contaminacion en un efluente

lacteo.

De rechazar la hipétesis inicial, se aceptaria la siguiente hipotesis nula:

Ho: El biocoagulante compuesto por mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y quitosano no

tiene un efecto significativo sobre la turbidez.
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CAPITULO I: MARCO TEORICO

1.1.Efluentes industriales

Los efluentes industriales son descargas que provienen de distintas industrias 2, como resultado
de los procesos industriales y practicas de eliminacion, que pueden terminar afectando la calidad
del agua receptora y ecosistema acuético 3.

La calidad y volumen del agua residual va a depender de la industria de procedencia, sobre todo
si el pais es desarrollado o estd en desarrollo, pudiendo ser considerablemente diferente. El
efluente puede contener tanto materia organica e inorganica, entre metales pesados, pesticidas,
detergentes, hidrocarburos, compuestos fenolicos, solidos suspendidos, aceites y grasas,
plastificantes, fertilizantes, contaminantes bioldgicos, etc. Estos contaminantes provienen de
diversas industrias, como curtiembres, textil, papel, minera, alimentos, petroquimica, quimica,

sintesis organica, entre otras 242>,

Tabla 1. Tipos de aguas residuales industriales.

Tipo de industria Caracteristicas

) ) y Alta contaminacion organica por lo general,
Industria de alimentos (procesamiento de frutas, / . )
. facilmente biodegradable. Incluye también la
vegetales, leche, bebidas) . - .
presencia de solidos en suspension

Gran contenido de sales disueltos, valores altos de
Refineria petroquimica DBO y solidos suspendidos. Puede presentar

también compuestos sulfhidricos y emulsiones

Industrias farmacéuticas o de sintesis organica Alta contaminacion organica, no biodegradable.
Industria siderdrgica, industria galvanica, Baja contaminacion orgénica, alto contenido de
industria extractiva s6lidos suspendidos.

. Contaminacion orgénica e inorgéanica, alta
Industria quimica o
salinidad.

Presenta un pH variable, ademas de un alto

Industria de la pulpa y el papel. . . .
contenido de solidos suspendidos y color.

Nota: Tomado de Pietro Garcia et al. 2, Thomas y Thomas 2.
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Los coloides o particulas coloidales se definen como material en suspension, con un tamafio de
1um-1000nm. Pueden ser materiales inorganicos, minerales, biocoloides, compuestos

organicos, productos de degradacion, materia organica 2°.

La presencia de este sistema coloidal termodindmicamente estable en el agua residual
imposibilita la remediacion por métodos fisicos de separacion como procesos de filtracion u
O6smosis inversa. La gran mayoria de los coloides posee carga negativa, debido a que proceden
de la disociacién ionica de grupos hidrofilicos (sulfonicos, carboxilos, aminos e hidroxilo),
ademés de que las particulas coloidales adquieren carga negativa, debido a la adsorcién de
aniones del medio de dispersion ’. Estos sistemas coloidales generalmente contienen dos fases
separadas: una fase dispersa y una continua. La fase dispersa (parte que se dispersa) se encuentra

suspendida en la fase continua 2.

Alrededor de estas particulas coloidales se forma una doble capa eléctrica, en consecuencia, de
la tendencia natural de equilibrio eléctrico, la cual influye bastante en el mecanismo de
estabilizacion electrostatica de las particulas coloidales. La doble capa eléctrica es la que rodea
una particula de fase dispersa, incluyendo a los iones adsorbidos en la superficie de la particula

y una pelicula del medio de dispersion contracargado 2/?°,

%

+
, @& © Doblecapaeléctrica
Capa de Stern Potencial

eléctrico
Potencial superficial

Potencial de Stern
Potencial Zeta

Distancia desde
la superficie

Figura 1. Diagrama de la doble capa eléctrica. Elaborado en base a Park y Seo (2011) %°.
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La doble capa eléctrica evita que las particulas se acerquen entre si, debido al potencial Z
generado, ademas de la presencia de fuerzas superficiales, como por ejemplo, London-van der
Waals, hidratacion y estéricas, al tratarse de efectos electromagnéticos que se dan a cabo por la

atraccion-repulsion entre moléculas, las cuales estan cargadas eléctricamente .

El potencial Zeta, también conocido como potencial electrocinético, es un pardmetro
electrostatico, empleado para la cuantificacion de la estabilidad de las cargas de particulas
coloidales *. Esta definido como una medida de diferencia de potencial dado entre el fluido por
el cual el coloide se dispersa y la capa de fluido que contiene a los contraiones, la cual esta
asociada a la superficie de la particula; un valor alto de potencial Zeta (mayor a + 40mV)
confiere estabilidad al sistema coloidal; un valor pequefio de potencial Z (entre 0 y = 5mV)
ocasionara que las fuerzas de atraccion superen a las fuerzas de repulsién y dispersion,
produciendo asi una ruptura del sistema coloidal, formando aglomeraciones y una futura
floculacion 312, Los factores a considerar son la fuerza iénica, concentracion de aditivos,

temperatura y pH, siendo este ultimo el factor de mayor importancia que afecta al potencial Z
33

Es importante comprender la naturaleza de los sistemas coloidales para poder tratar efluentes

industriales, debido a que, el empleo de los debidos procesos amerita un fundamento.

1.1.1. Tratamiento de efluentes industriales

El tratamiento de efluentes industriales es el medio por el cual se restaura el agua previamente
contaminada, a una calidad deseable, antes que llegue a suelos, rios, lagos y mares. La calidad
requerida va de acuerdo a su uso previsto: agua potable, vida acuética, riego, entre otras formas

de empleo 34,

1.1.1.1.Etapas del tratamiento de efluentes industriales

Las etapas de tratamiento de efluentes industriales pueden catalogarse en pretratamiento,
tratamiento primario, secundario y terciario, los cuales involucran actividades especificas. El

pretratamiento consiste en eliminar por métodos fisico-quimicos las particulas solidas
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(flotantes) y materia que se encuentre en suspension, como operaciones de sedimentacion y
coagulacion. El tratamiento primario opta por procesos quimicos, como la oxidacién para la
destruccion del cianuro y la reduccién de cromo hexavalente o Cr(V1), el ajuste del pH y la
reduccidn previa de una carga organica elevada. Por otro lado, el tratamiento secundario somete
el efluente a un tratamiento de depuracién mediante técnicas bioldgicas, fisicas o quimicas, con
la finalidad de eliminar la contaminacion quimica, mediante procesos de biodegradacion,
filtracion, adsorcion, entre otros. Por ultimo, el tratamiento terciario consiste en eliminar los
contaminantes residuales y/o las moléculas producidas durante la etapa anterior. Esta Gltima
etapa emplea procesos de adsorcion con carbon activado, intercambio iénico, diversos tipos de
filtracién por membrana como ultrafiltracién y 6smosis inversa, la oxidacion avanzada y

humedales construidos, también denominados wetlands °°.

1.1.2. Parametros de la calidad del agua

Los pardmetros de calidad del agua son aquellos que nos brindan informacién sobre el estado
actual del recurso hidrico a analizar o de interés, por medio de una caracterizacion que involucra

métodos fisicos, quimicos y microbioldgicos.

a) pH

El pH es el logaritmo reciproco (logaritmo negativo) de la actividad del i6n hidrogeno presente
en una solucién acuosa. Su determinacion es de acuerdo a la cantidad de iones libres de

hidrégeno presentes en una determinada sustancia °.

b) Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica se define como la capacidad de la corriente eléctrica para fluir a
través del agua *’.

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD

REPQSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM e DE SANTA MARIA

c) Solidos totales

Los solidos totales son el remanente obtenido de una determinada muestra posterior a un proceso
de evaporacion y secado en horno, con una cantidad de tiempo y temperatura definidos. Esta
conformado por los sélidos suspendidos totales (TSS) y sélidos disueltos totales (TDS); los
solidos suspendidos totales consiste en la porcion de los solidos totales presente en una muestra
acuosa, la cual se queda retenida en el filtro, mientras que los sélidos disueltos totales son la
porcion de sélidos totales presente en una muestra, la cual es capaz de pasar a través de un filtro

de 2,0um en condiciones especificas 8.

d) Turbidez

La turbidez es la reduccion de la claridad del agua causada por la materia suspendida (organica

e inorganica) que absorbe o dispersa la luz hacia abajo *.

e) Oxigeno disuelto

Es el nivel de oxigeno libre no compuesto (O2) que se encuentra disuelto en agua “°.

f) DQO

Es la cantidad de oxigeno requerida para que la materia organica, la cual se encuentra presente

en una muestra de agua, pueda ser degradada **.

1.2.Industria lactea

La industria lactea es muy importante para la economia, tanto de paises industrializados como
en desarrollo 2. Esta industria tiene como enfoque principal el procesamiento de la leche cruda,
la cual puede provenir de mamiferos como vacas, cabras, ovejas, etc., con la finalidad de
convertirla en diversos productos: yogurt, queso, mantequilla, etc. 4344,

Se genera una gran contaminacion debido a la generacion de residuos liquidos que logra
contener lactosuero, leche de mantequilla, leche diluida, e inclusive, detergentes y agentes
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sanitizantes, entre otros contaminantes "*>*, En sus procesos de produccion emplea una
cantidad de agua aproximada de 1.3-3.2 litros por kilogramo de leche recibida, generando de 6
a 10 litros de efluentes por litro de esta (1034 kilogramos, de acuerdo a su densidad). Estos
efluentes se caracterizan por presentar valores altos de DBO y DQO, ademas de contener solidos
suspendidos, solidos disueltos, grasas, nutrientes y agentes desinfectantes. El 90-95% de DBO
que esta presente en efluentes de la industria lactea se debe a la perdida de materia prima o
derivados en el proceso de su elaboracion; en cuanto al DQO, se debe al empleo de productos
quimicos de limpieza 1148, La presencia de materia organica convierte las aguas residuales en

medios con sustrato ideal para la fermentacion de bacterias *'.

En la industria lactea, los procesos que comunmente generan efluentes son: la recepcion de la
leche, donde los residuos generados resultan de la limpieza de cisternas, con alta cantidad de
grasa debido al desnatado parcial que puede ocurrir al transportar la materia prima;
estandarizacion de la leche, el cual implica estandarizar la leche en materia grasa, generando
efluentes con cantidades altas de materia grasa; tratamientos térmicos, los cuales generan
efluentes conteniendo proteinas y agentes sanitizantes, debido a que este ultimo se emplea para
limpiar la materia organica que queda depositada en los intercambiadores de calor; produccion
de queso, el cual genera como subproducto lactosuero con gran cantidad de salinidad procedente
del proceso de salado; produccion de mantequilla, el cual proporciona el suero de mantequilla
0 mazada; y transporte de productos lacteos liquidos, de donde proviene la mayor parte de aguas
residuales de esta industria debido a la limpieza de los circuitos y equipos, generando residuos
a partir de la sosa y acido clorhidrico empleados, proporcionando un pH extremo 2.
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Tabla 2. Valores promedios de vertidos acuosos en la industria lactea.

Parametro/Constituyente Unidad Rango de concentracion

DBO mg /L 300-4800

DQO mg Oa/L 650-7200

Solidos en suspensién mg/L 24-5700

Solidos totales mg/L 135-8500

pH - 4-12

Nitrégeno total mg/L 30-180
Nitrégeno organico mg/L 10-140
Amonio mg/L 10-20
Nitrato mg/L 10-20
Cloruro mg/L 50-500
Fésforo mg/L 10-132
Alcalinidad mg/L 257-657
Grasas mg/L 35-500
Proteinas mg/L 210-560
Carbohidratos mg/L 252-930

Nota: Tomado de Prieto Garcia et al. 2, Bolognesi et al. 4.

1.2.1. Lactosuero

El lactosuero es un subproducto que mas abunda de la industria lactea, procedente
principalmente al elaborar queso, componiendo el 85-95% de volumen de la leche. El color que
presente va a depender de ciertas cualidades de la leche, como la calidad y tipo, pues, a pesar de
presentar por lo general un color amarillo-verdoso traslicido, pueden presentarse un color

azulado %84°,
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1.2.1.1.Clasificacién del lactosuero

El lactosuero puede clasificarse principalmente en dos tipos, los cuales son lactosuero dulce y
acido. El lactosuero &cido procede de la coagulacion &cida o lactica de la caseina. Presenta un
pH aproximado a 4.5, debido a que la lactosa se ha transformado en &cido l4ctico; debido a que
posee el 80% de los minerales presentes en la leche inicial, se le considera un suero mineralizado
contiene el 80% de minerales de la leche inicial. Los grados Dormic son menores 20°. Por otro
lado, el lactosuero dulce proviene de la coagulacion enzimatica, empleada para precipitar
proteinas por hidrolisis especifica de la k-caseina. Presenta bajas cantidades de acido lctico y
minerales, sobre todo calcio y fésforo, en comparacion con el suero acido. El pH es mayor a 6,

cercano al de la leche inicial y presenta grados Dormic mayor a 50° 490,

1.2.1.2.Composicion del lactosuero

Las proporciones pueden variar, de acuerdo al tipo de lactosuero. El lactosuero dulce presenta
4.6-6.5% de lactosa, 0.6-1.2% de proteina, 0.3-0.5% de grasa y una cantidad minima de acido
lactico, cuyo maximo valor es de 0.2%. Por otro lado, el lactosuero acido presenta 3.8-4.5% de
lactosa, 0.6-0.8% de proteina, 0.3-0.4% de grasa y 0.64% de acido lactico. La fraccion de
minerales es variable, dependiendo del tipo de suero, notdndose sobre todo al comparar las
partes por millon de calcio y fésforo entre suero dulce y acido. Las proteinas solubles presentes
en el lactosuero son aproximadamente el 25% de proteinas totales de la leche de partida. Gran
parte de las proteinas totales se debe a la presencia de B-lactoglobulina (40-50%) y a-
lactoalbimina (12-15%); la fraccidn proteica restante corresponde a proteasa peptona (12%),
inmunoglobulinas (8%), albumina de suero bovino (5%), lactoferrina (1%), lactoperoxidasa
(0.5%) y glicomacropéptido (12%, solo en lactosuero dulce); la lactosa presente en el lactosuero
corresponde al 70-96% que le pertenece a la leche de partida; la fraccion lipidica presente en el
lactosuero es entre 0.5-8% de la leche de partida; ademas, el lactosuero también presenta

nutrientes como vitaminas del grupo B y &cido ascorbico 5%,

Dentro de los principales minerales que se encuentran en el lactosuero estan el calcio, sodio,
potasio, magnesio y fosforo >°. Puede haber trazas de otros minerales como cobre, zinc,
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manganeso Y hierro, los cuales varian dependiendo de la procedencia de la leche y el tipo de

lactosuero °.

Tabla 3. Composicion general del lactosuero.

Constituyente Lactosuero acido Lactosuero dulce
Sélidos (%) 6.0 6.6
Lactosa (%) 3.8-45 4.6-6.5
Proteina (%) 0.6-0.8 0.6-1.2

Grasa (%) 0.3-0.4 0.3-0.5
Acido Léactico (%) 0.64 0.2
Ceniza (%) 0.72 0.59
Cloruros (ppm) 970 910

Nota: Tomado de Mazorra-Manzano et al. 2, Durham y Hourigan *'.

Tabla 4. Composicion mineral de lactosuero acido y dulce.

Tipo de Minerales (mg/100g)
lactosuero Ca Mg Na K P
Acido 92.8 9 39.8 153 58
Dulce 36.5 6.5 455 123 43

Nota: Tomado de Wong et al. >°.
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Tabla 5. Contenido vitaminico del lactosuero.

Vitaminas Concentracién (mg/mL)
Tiamina 0.38
Riboflavina 1.2
Acido nicotinico 0.85
Acido pantoténico 3.4
Piridoxina 0.42
Cobalamina 0.03
Acido ascorbico 2.2

Nota: Tomado de Parras Huertas .

1.3.Disefio experimental de Taguchi

Esté definido como un modelo estadistico, el cual posee las ventajas de la rentabilidad, ahorro
de tiempo, robustez y la sencillez en cuanto a la explicacién de los resultados proporcionados;
es capaz de optimizar la calidad del producto, tiempo de experimentacion y rendimiento del
proceso en diversas areas, como en este caso de interés, evaluacion de procesos relacionados a
la biorremediacion en aguas residuales. Es aplicado para la optimizacion de pardmetros de
proceso, permitiendo conocer como la media y la desviacion estandar del rendimiento de un
proceso son afectadas por la influencia de diferentes parametros %8:°9:60,

Se le considera como una de las mejores metodologias experimentales empleadas para
determinar el minimo nimero de experimentos que se puedan realizar, esto debido a que emplea
matrices ortogonales (serie de experimentos en distintas situaciones) para la evaluacion de la
interaccion dada entre todas las combinaciones posibles de los parametros, tomando en cuenta
el limite permisible de estos y sus respectivos niveles considerados en la experimentacion 162,
La relacion S/R es la medida estadistica de rendimiento que emplea este método, la cual toma

en consideracion tanto a la media como a la desviacion estandar para el analisis de su disefio
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experimental; basicamente esta definida como la relacion S/R que se da entre la media (sefial)
y la desviacion estandar (ruido) y se emplea para analizar y predecir el resultado 6ptimo Por lo
general, emplea de manera estandar las siguientes relaciones S/R: nominal es mejor (NB), menor

es mejor (LB) y mayor es mejor (HB) 5063,

N
Seleccion de Reconocimiento Determinacion del

los factores de E> de los factores de E:> arreglo ortogonal
salida entrada y sus apropiado

niveles

Asignacion de los

Calculo de la
relacion SRy

determinacion del -
. Realizacion de los ctol

nivel &ptimo de los . factores a las
experimentos columnas del

factores con base

P arreglo
en el analisis
estadistico

Confirmacion del
experimento

e

Figura 2. Pasos a realizar para la ejecucion del método de Taguchi. Elaborado en base a
Malekjani et al. (2024) °.

1.4.Coagulacién

Es un fenébmeno que promueve la agregacion de las particulas coloidales y solidos en suspension
al desestabilizarlos mediante la neutralizacion de sus cargas que se da por colision mutua contra
los contraiones, provocando una aglomeracion (floculacion) y seguido de eso, una
sedimentacion. Estas particulas suspendidas son las responsables de la turbidez y color que
pueda presentar un efluente, ademas de eliminar el sabor y olor. Son 4 los mecanismos
principales por los cuales se produce la agregacién de particulas mediante la coagulacion, los
cuales son la compresion de doble capa, floculacion de barrido, puente entre particulas y

neutralizacion de carga 5457,

Existen factores que afectan la coagulacion, asi como también hay tipos de coagulacion, como

la quimica, electroquimica y natural (biocoagulacion).
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1.4.1. Factores que influyen generalmente en el proceso de coagulacion

El peso molecular afecta el puente entre particulas, de modo que el aumento en el peso molecular
Ilega a mejorar la aglomeracion y formacion de futuros fléculos. La densidad de carga, la cual
se expresa como un porcentaje de grupos ionicos (cargados con o sin la influencia del pH) en
relacion con los propiciados por el agente coagulante, también influye en la eficiencia final del
tratamiento. Por otro lado, la fuerza ionica influye en la alineacion del polielectrolito en
solucion. El tipo de coagulante también es un factor a considerar y su eleccion va a depender de
la quimica del agua, hidrodindmica y condiciones operativas del sistema de procesamiento .
La temperatura sirve como fuerza impulsora para que se dé una determinada reaccién quimica.
Una temperatura alta es capaz de acelerar la velocidad a la cual se da una determinada reaccion
quimica; por otro lado, una temperatura baja permite estabilizar la superficie de las particulas
coloidales al reducir las reacciones hidrdlisis. Se debe de tener en cuenta, con la finalidad de no
afectar el libre movimiento de las particulas, solubilidad y cinética de reaccion del agente
coagulante adicionado. Puede también mejorar la solubilidad y actividad del polimero. El pH
puede afectar la solubilidad de los agentes coagulantes, debido a que tanto la carga superficial
de las particulas coloidales y coagulantes varia a diferentes niveles de pH, lo que termina
afectando la neutralizacion de cargas. También puede afectar la estabilidad de la suspension 8.
Por ultimo, es importante considerar la dosis de coagulante, con la finalidad de obtener el
rendimiento optimo del tratamiento, ademas minimizar el coste de dosificacion y la formacion
de lodos. La sobredosificacion y la dosificacion insuficiente influirian negativamente en el

desempefio de la coagulacion °.

1.4.2. Tipos de coagulacion empleados para tratamiento de efluentes industriales

1.4.2.1.Coagulacion quimica

La coagulacién quimica implica la adicion de agentes coagulantes, tanto organicos como

inorganicos, los cuales induciran la precipitacion de las particulas en suspension al neutralizarlas
66

Es el tipo de coagulacién mas conocido y empleado para la remocion de contaminantes que

puedan estar presentes en las aguas residuales, sin embargo, existen desventajas en el uso de
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este método, como los altos costos de los coagulantes quimicos empleados, generacion de
grandes volimenes de lodos (con potencial ecotoxicologico) y residuos ricos en hidréxidos
metalicos no biodegradables 7",

a) Coagulacion quimica con coagulantes inorganicos

La coagulacion inorgénica emplea principalmente agentes coagulantes los cuales propician
iones Fe* y AI**. Se emplea por lo general sulfato de aluminio, cloruro de aluminio, sulfato

ferroso, cloruro férrico, entre otros ’2.
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Tabla 6. Coagulantes quimicos inorganicos mas usados.

Nombre Ventajas Desventajas
Facil de manejar y aplicar; mas cominmente
Sulfato de . ) . ]
umini utilizado; produce menor cantidad de lodo a Agrega sélidos disueltos (sales) al agua;
aluminio
comparacion de la cal; mas efectivo entre pH 6.5y eficaz en un rango de pH limitado.
(alumbre)
7.5.
Aluminato Eficaz en aguas duras; generalmente se necesitauna | A menudo se usa con alumbre; alto costo;
de sodio pequefa dosis. ineficaz en aguas blandas.
o d En algunas aplicaciones el fléculo formado es mas No se usa cominmente; pocos datos a gran
oruro de
lialumini denso y de sedimentacién mas rapida, a comparacion | escala en comparacion con otros derivados
polialuminio o
del alumbre. del aluminio.
Agrega sélidos disueltos (sales) al agua;
Sulfato ] .
erri Efectivo entre pH 4-6 y 8.8-9.2. por lo general, es necesario agregar
érrico
alcalinidad.
Agrega sdlidos disueltos (sales) al agua;
Cloruro ] o
. Efectivo entre pH 4 y 11. consume el doble de alcalinidad que el
férrico
alumbre.
Sulfato ) Agrega solidos disueltos (sales) al agua;
No tan sensible al pH como la cal. ] o
ferroso generalmente necesita agregar alcalinidad.
i o ; Dependiente del pH; produce grandes
ComuUnmente utilizado; muy efectivo; no puede ) ]
Cal cantidades de lodo; la sobredosis puede
agregar sales al efluente. )
resultar en una mala calidad del efluente.

Nota: Tomado de Tetteh et al. .

b) Coagulacién quimica con coagulantes organicos

Estos polimeros son de cadena larga, compuestos por unidades monomeéricas y subunidades mas

pequefias. Puede ser polielectrolitos, los cuales contienen grupos ionizables como grupos

sulfonicos, carboxilo o amino. Por otro lado, los polimeros sin grupos ionizables se identifican

como no idnicos 2.
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Tabla 7. Coagulantes quimicos organicos mas usados.

Nombre Usos

Clorhidrato de polialuminio Se utiliza en lugar de alumbre donde el agua cruda tiene un
(ACH) pH y una alcalinidad bajos. Tiene poco impacto en el pH.

) o Se utiliza en lugar de alumbre donde el agua cruda tiene un
Cloruro de polialuminio

H y una alcalinidad bajos. Tiene mayor impacto en el pH a
(PACI) pRYy J y p p

comparacion del clorhidrato de polialuminio o ACH.

Silicosulfato de polialuminio Forma fl6culos facilmente.

o Se utiliza principalmente para aguas residuales
Sulfato poliférrico . )
emulsionadas con aceite.

Nota: Tomado de Tetteh et al. °°.

1.4.2.2.Electrocoagulacion

Es un proceso que desestabiliza a las particulas coloidales que se encuentren en un medio
acuosa, empleando placas metélicas paralelas (anodo y catodo), los cuales inducen una corriente

eléctrica al estar conectados externamente a una fuente de alimentacion ™.

Se da una electrolisis en el anodo de sacrificio, produciendo cationes metalicos (como Fe?* o
AI*"), mientras que el catodo electroliza el agua, produciendo gas H, y iones OH". Los cationes
metalicos y iones OH™ migran y se combinan, formando coagulantes de hidroxido metéalico, los
cuales logran desestabilizar la carga superficial que presentan los solidos en suspension,

rompiendo el sistema coloidal. El gas H eleva el lodo resultante a la superficie del agua ™.

1.4.2.3.Biocoagulacion

La biocoagulacion es un proceso que emplea coagulantes naturales para eliminar contaminantes
presentes en los efluentes industriales. Estos biocoagulantes pueden ser de origen vegetal,

animal y de procedencia microbiana.
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a) Mecanismos de coagulacion al emplear biocoagulantes

Los principales mecanismos presentes en un proceso de coagulacion al emplear biocoagulantes
son adsorcion, puentes de polimeros y neutralizacion de carga. Los biocoagulantes proporcionan
una superficie libre para poder adsorber particulas coloidales, y, por lo tanto, formar particulas
mas grandes de fécil sedimentacién. Con respecto a los puentes de polimeros, las particulas
coloides se llegan a unir a un extremo de la cadena del polimero de cadena larga, mientras que
la otra parte libre de la cadena formara un bucle y una cola. Las moléculas continuaran formando
una molécula mas grande cuando la cola libre se una con otro coloide libre, incrementando de
este modo el tamafio de la particula. Por ultimo, la neutralizacion de carga se produce con la
adicion de biocoagulantes con carga positiva (cationicos), los cuales producen grupos
carboxilato e iones H* para neutralizar la suspension, la cual estd compuesta normalmente de

coloides con carga negativa, logrando un valor de potencial Zeta cercano a cero y floculos 7.

1.5.Biocoagulante

Los biocoagulantes son coagulantes que provienen de fuentes naturales. Con respecto a su
naturaleza, son polielectrolitos, pudiendo ser polimeros anionicos, catiénicos o neutros,
dependiendo del biocoagulante del que se trate. Los biocoagulantes deben su capacidad de
desestabilizacion de carga al contenido de polisacaridos, polimeros de proteinas y algunos
grupos funcionales, como los grupos —OH, -COOH y —NHa, los cuales promueven los
mecanismos de coagulacion previamente mencionados. Entre las ventajas que presentan los
biocoagulantes, se encuentra que son seguros, econémicos y ecoamigables, por lo mismo que
no aumentan la carga de metales en el proceso de coagulacion y generan un bajo volumen de
lodos, ademas de que estan completamente a nuestra disposicion por encontrarse en la
naturaleza. Por otro lado, su biodegradabilidad no impacta negativamente en el empleo de este
tipo de proceso, pues, los lodos también resultan ser biodegradables, pudiendo ser aprovechados
en tratamientos posteriores de digestion anaerdbica (produccién de gases de interés) o para
produccién de fertilizantes. Aun asi, el empleo de biocoagulantes presenta ciertas limitaciones,
como el proceso de extraccién que requiere de etapas para poder disponer finalmente del
producto final, ya sea de naturaleza vegetal (trituracién, tamizado, didlisis, lavado, eliminacion

de lipidos, eliminacion de materia insoluble, filtracion e intercambio i6nico), animal (lavado,
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secado, molienda, desmineralizacion, desproteinizacion y desacetilacion) o microbiana (cultivo,
centrifugacion, extraccion de sustancias exopoliméricas, filtracion y liofilizacion), ademas de
optimizar el proceso de conservacion mediante el almacenamiento en polvo. Entre otra de las
limitaciones que presenta el empleo de los biocoagulantes esta en disponer de recursos que no
compitan con otras necesidades (como alimentos basicos), ademas de buscar la sostenibilidad y
asi evitar la escasez en su aplicacion a largo plazo. También entra en consideracion la naturaleza
del efluente y el escalado, ya que, hay muchas variables que se deben de tener en consideracion,
como la turbidez, pH inicial, contenido organico total y la condicién electrostatica de la muestra

de agua 78,

1.5.1. Categorias de biocoagulantes

a) Biocoagulantes de origen vegetal

Los biocoagulantes de origen vegetal logran tratar efluentes por coagulacion mediante
mecanismos como puentes poliméricos o neutralizacion de carga. Se pueden obtener a partir de
diversos componentes de las plantas (sobre todo polisacaridos) y una gran variedad de ellas. Se
ha reportado el empleo de plantas en la extraccion de polimeros como almidon, goma, semillas,
taninos, Moringa oleifera, Ocimum basilicum, Cicer arietinum L., Azadiracta indica A. Juss.,

Cactus latifolia L., Opuntia ficus indica, etc. ">

b) Biocoagulantes de origen animal

Por lo general, se extraen de exoesqueletos de mariscos, caparazones de langostas, camarones,
insectos, cangrejos, diatomeas y moluscos, y esponjas marinas y de agua dulce. Resalta el
quitosano, el cual se puede encontrar en menor cantidad a comparacion de la quitina, la cual es
materia prima para poder producirlo mediante un proceso de desacetilacion; por otro lado,

también se ha reportado el empleo de actinobacterias como Cellulomonas y Streptomyces spp.
78
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c) Biocoagulantes a base de microorganismos

Este tipo de biocoagulantes incluye hongos, bacterias y levaduras y el criterio de seleccion del
microorganismo depende de su forma y capacidad para producir sustancias polimeéricas

extracelulares (EPS), como polisacaridos .

1.6.Nopal (Opuntia ficus indica)

El nopal (Opuntia ficus indica) es una planta cactacea ampliamente distribuida en la mayoria de
zonas aridas del mundo y América Central ”°, perteneciente a la familia Cactaceae, conocida por
el nombre de nopal y por su gran produccion de mucilago, el cual es un hidrocoloide que

emplean las mismas cactaceas para retener agua, mediante la formacién de redes moleculares.

Tabla 8. Composicién promedio por cada 100 gramos de cladodio de nopal (Opuntia ficus

indica).

Composicion promedio por 100 gramos de cladodio
Agua (9) 91.7
Proteinas (g) o1
Lipidos (g) 0.2
Ceniza (9) 1.3
Fibra cruda (g) 1.1
Carbohidratos complejos (g) 4.6
Azulcares simples (g) 0.82
Acido ascorbico (mg) 12.7
Carotenos (ug) 28.9

Nota: Tomado de Hernandez-Becerra et al. &,
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1.6.1. Mucilago de nopal

El mucilago se ha estudiado y presenta propiedades como coagulante/floculante natural,
biosorbente. Las células mucilaginosas estan distribuidas en la pulpa y cascara de los cladodios,
los cuales se han empleado por siglos en Latinoamérica para remocion de turbidez en
manantiales naturales. Aun asi, su escalado industrial es poco factible por la falta de
sustentabilidad en relacion al proceso productivo de toda la planta, motivo por el cual se le
emplea a escala semi-industrial "*8182, En el tratamiento de aguas puede actuar como adsorbente
debido a su naturaleza de polielectrolito, teniendo la capacidad de precipitar iones y particulas
en suspension 8%, El mecanismo de coagulacion del mucilago de nopal (Opuntia ficus indica)
estd dado por la adsorcion de particulas coloidales, tanto en la cadena principal como en las
cadenas laterales de los polisacaridos. Como segunda parte del mecanismo, se da la formacién
de puentes, en términos de particula-polisacarido-particula. Por lo general, el mucilago del nopal
(Opuntia ficus indica) esta tiene un peso molecular de 3x10° g/mol y posee polisacaridos
pécticos, no polisacéridos y electrolitos, como Ca?* y Mg?*, los cuales potencian la formacion
de complejos al tener un efecto sinérgico sobre la coagulacion. Se conoce que esta compuesto
principalmente 24.6-42% de L-arabinosa, 8-12.7% de acido D-galacturonico, 21-40.1% de D-
galactosa, 7-13.1% de L-ramnosa, 22-22.2% de D-xilosa y trazas de minerales. Hay otros
compuestos que se han reportado Ultimamente por RMN, los cuales son galactano,
xiloarabinano, acido lactico, D-manitol, &cido piscidico, acido eucémico y &cido 2-hidroxi-4(4’-
hidroxifenil)-butanoico -8 entre otros. El &cido D-galacturénico puede encontrarse también
en su forma polimerizada de &cido poligalacturonico, el cual esta reportado como el compuesto
principal que brinda la capacidad de coagulacion, monomeros debido a su carga anionica y
tamario, los cuales por medio de la adsorcion disminuyen el potencial alrededor de las particulas
coloidales. Esto es debido a la presencia de los grupos carboxilo e hidroxilo presentes en el

biopolimero 8.
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Figura 3. Estructura molecular de L-arabinosa *°.

Figura 5. Estructura molecular de D-galactosa *2.
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Figura 6. Estructura molecular de L-ramnosa %.

Figura 7. Estructura molecular de D-xilosa %.

1.7.Quitosano

El quitosano es un heteropolisacarido policationico lineal %, el cual esta formado por cantidades
variables de N-acetil-D-glucosamina y D-glucosamina enlazadas por un enlace glucosidico, del
tipo B-(1,4) °. Principalmente se produce a partir de la quitina, por medio de la desacetilacion,
siendo sus principales fuentes las conchas de crustaceos, como cangrejos y camarones, sin

embargo, también es posible encontrarlo naturalmente en hongos (Mucoracae, Mucor rouxii)
97-99

El empleo de este biopolimero para tratar efluentes o aguas residuales se debe basicamente por
sus propiedades coagulantes y floculantes, pudiendo remover el color, iones metalicos,
biocompuestos, turbidez, sélidos en suspensién. Forma complejos insolubles en agua al
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interaccionar con polielectrolitos presentes en el efluente. Sus usos principalmente se dan por
ventajas como no toxicidad, facilidad de ser sintetizado y bajo costo, biodegradabilidad, estable
al usar y almacenar y facilidad de regeneracion cuando pierde su actividad %%, Es soluble en
acidos débiles, mientras que no lo es en medios con un pH por encima de 7, y en cuanto a sus
grupos funcionales presentes, posee una amina primaria y dos grupos hidroxilo libres para cada
monémero 192103 Estos grupos funcionales mencionados son de interés porque influye

directamente sobre la densidad de carga en diversas condiciones.

1.7.1. Caracterizacion del quitosano

a) Peso molecular

Se define como el numero de unidades de aztcar por molécula de polimero, el cual oscila entre
50-2000KDa. Las propiedades fisicoquimicas que pueda presentar el quitosano como
viscosidad, solubilidad, adsorcion depende de ello. También afecta el tamafio del cristal y el
tamafio morfoldgico, pues, al aumentar el peso molecular, disminuye la cristalinidad de la
membrana. Puede determinarse por métodos como viscosimetria, Cromatografia de exclusion
molecular, dispersion de la luz, Cromatografia Liquida de Alta Eficiencia (HPLC),

Desorcion/lonizacion Laser Asistida por Matriz con Tiempo de Vuelo (MALDI-TOF) 9103,

b) Grado de desacetilacién

La desacetilacion es un proceso que puede darse biolégicamente (quitina desacetilasa) o
quimicamente (NaOH concentrado). Consiste en hidrolizar los grupos acetamino (-NHCOCH?3)
para lograr obtener grupos amino primarios (-NHz). El grado de desacetilacion se da entre 0-
100%. Cuando el polimero posee un grado de desacetilacion superior o igual al 50% se le
denomina quitosano. Un mayor grado de desacetilacion se asocia a una mayor solubilidad (en
medio acuoso &cido) y densidad de carga del biopolimero. La densidad de carga positiva del
quitosano es la capacidad que presenta de pasar su grupo amino -NHz a —NH?3* por medio de
la protonacion. Se puede determinar mediante técnicas como espectroscopia infrarroja,
espectrofotometria ultravioleta, espectroscopia de RMN de 1H y 13C, titulacién

potenciométrica, titulacion conductimétrica y calorimetria diferencial de barrido 9100194,
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Figura 8. Quitina y su denominacion posterior al proceso de desacetilacion, en base a

los grupos acetilo presentes ¥’

1.8.Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

Es una técnica empleada para obtener el espectro infrarrojo (FTIR) de absorcion, emisién y
fotoconductividad de liquidos, gases y solidos, identificando cualitativamente y cuantificando
los grupos funcionales presentes en la muestra. Este tipo de espectrometria le debe su
funcionamiento al interferémetro, el cual es un dispositivo optico, siendo capaz de producir una
sefial Unica, la cual incluye a todas las frecuencias infrarroja, superando asi las desventajas de
los espectrofotometros FTIR tradicionales, los cuales eran instrumentos dispersivos, de lento
escaneo y que median las frecuencias infrarrojas de manera individual. La region infrarroja se
divide en los siguientes intervalos: infrarrojo cercano (400-10cm™), infrarrojo medio (4000-
400cm™) e infrarrojo lejano (14000-4000cm™), siendo la segunda de las regiones mencionadas
que se emplea en si. La radiaciéon infrarroja con respecto a una molécula solo se da en
determinadas longitudes de onda y frecuencias, pues, los enlaces quimicos solamente vibran en
frecuencias caracteristicas. Parte de esta radiacion infrarroja es absorbida por la muestra,
mientras que la otra parte se transmite, ya que, los enlaces quimicos solo absorben radiacion en
determinadas frecuencias, siempre y cuando coincidan con sus modos de vibracion. Finalmente
se produce un espectro infrarrojo, donde se incluye los picos de absorcion que corresponden a
las frecuencias vibratorias de los enlaces quimicos. Cada pico de absorcion indica la cantidad
de material presente. No existen dos compuestos que puedan producir el mismo espectro
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infrarrojo, debido a que cada material esta compuesto de una manera Unica, teniendo dispuestos

sus atomos de una manera en particular 105197,

Sus componentes incluyen una mesa optica infrarroja, una computadora e impresora, siendo el
primero la parte principal. Los componentes de la mesa optica infrarroja son: fuente de luz
infrarroja, diafragma, interferometro, cAmara de muestras, detector, espejos infrarrojos, laser de

helio-nedn, circuito de control y fuente de alimentacion %,

El interferometro emplea un divisor de haz, el cual es un dispositivo semirreflector, fabricado a
menudo depositando una fina pelicula de germanio sobre un sustrato plano de bromuro de
potasio. Este divisor logra dividir el haz radiante entrante en dos: un rayo que se refleja en un
espejo plano y fijo, mientras que el otro se refleja en otro espejo plano que se aleja del haz a
milimétros del divisor. La sefial resultante, conocida como interferograma, es el resultado de la
interferencia entre la trayectoria del haz con longitud fija y del haz que longitud variable, a
medida que su espejo se mueve. Sin embargo, para obtener el espectro de frecuencia para el
respectivo analisis de material, se debe de decodificar las frecuencias individuales, motivo por

el cual se emplea la transformacion de Fourier (FT), la cual se lleva a cabo en la computadora
106

Cémara de
muestra

Interferémetro Detector

i

Fuente de
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Computadora

ETF

Espectro

Figura 9. Camino Optico de la Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier.
Elaborado en base a Wen y Liu (2021) %8,
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1.8.1. Grupos funcionales y sus absorciones IR caracteristicas

Tabla 9. Grupos funcionales y sus absorciones IR caracteristicas.

Grupo funcional Absorcion (cm™?) Intensidad
Alcano
C-H 2850-2960 Media
Alqueno
=C-H 3020-3100 Media
Cc=C 1640-1680 Media
Alquino
=C-H 3300 Fuerte
Cc=C 2100-2260 Media

Halogenuro de alquilo

C-Cl 600-800 Fuerte
C-Br 500-600 Fuerte
Alcohol
O-H 3400-3650 Fuerte, amplia
C-O 1050-1150 Fuerte
Areno
C-H 3030 Débil
Anillos aromaticos 1660-2000 Débil
1450-1600 Media
Amina
N-H 3300-3500 Media

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD

REPQSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM : DE SANTA MARIA

Grupo funcional Absorcion (cm™) Intensidad

C-N 1030-1230 Media

Compuesto carbonilo

C=0 1670-1780 Fuerte
Aldehido 1730 Fuerte
Cetona 1715 Fuerte
Ester 1735 Fuerte
Amida 1690 Fuerte
Acido carboxilico 1710 Fuerte

Acido carboxilico

O-H 2500-3100 Fuerte, amplia
Nitrilo

C=N 2210-2260 Media
Nitro

NO: 1540 Fuerte

Nota: Tomado de McMurry 1%,
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CAPITULO II: MATERIALES Y METODOS

2.1.Lugar de ejecucion

El presente trabajo de tesis se desarroll6 en la Universidad Catolica de Santa Maria, en los
laboratorios F-408 y F-409, los cuales pertenecen al centro de investigacion, desarrollo e
innovacion INNOVERGY (Instituto de Investigacion e Innovacion en Energias Renovables y
Medio Ambiente).

2.2.Materiales
2.2.1. Material biolégico
¢ Nopal (Opuntia ficus indica)

e Quitina comercial, de la marca Sigma-Aldrich

2.2.2. Insumos
e FEtanol 95%

e H>SO4

e NaOH

e Fenolftaleina 5%
e KBr

e Acido acético

2.2.3. Material de vidrio
e Beakers de 100mL, 500mL y 2L
e Probetas de 100mL y 250mL
e Pipetas de 10mL
e Pipeta volumétrica de 10mL
e Fiolas de 100mL, 250mL, 500mL y 1L
e Buretas de 25mL

e Sistema de reflujo
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e Matraz kitasato de 250mL

e Placas de Petri

2.2.4. Equipos
e Estufa
e Balanza analitica
e Agitador magnético
e Turbidimetro HI93703-11
e Multiparametro HANNA HI 5522
e Colorimetro DR900
e Espectrometro Nicolet™ Summit™
e Digestor DRB 200-1
e Bomba peristéltica

e Cocina eléctrica
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2.3.Métodos

2.3.1. Extraccion de mucilago a partir de nopal (Opuntia ficus indica) por precipitacion
con etanol al 95%; y sintesis de quitosano a partir de quitina comercial por
desacetilacion alcalina

2.3.1.1.Extraccion de mucilago a partir de nopal (Opuntia ficus indica) por precipitacion
con etanol al 95%

a) Proceso de extraccion

Se pesaron 9.129Kg de cladodios de nopal, los cuales se lavaron inicialmente con agua corriente.
Posteriormente se pelaron, quitando la menor pulpa posible; después se cortaron en trozos de
2cm y se agregaron en un recipiente con agua destilada, considerando una proporcion 1:4 (p/p)
de acuerdo a la literatura 8% ‘macerando por un periodo de 24 horas. Una vez pasado el

tiempo de maceracion, se prens6 manualmente el nopal y se filtr6 empleando gasas.

Al extracto obtenido (6100mL) se le agrego etanol al 95%, considerando una proporcién de 1:3
(v/v) por 12 horas 1'%, Pasado el tiempo, se extrajo el sobrenadante y se colocd en placas de
Petri. Se lavé con etanol al 95% y se procedi6 a secar el exceso de solvente por evaporacion en
la estufa, por un periodo aproximado de 24 horas a 50°C. Este proceso de extraccion se puede

visualizar en el Anexo 1, desde la Figura 23 a la Figura 26.

Al final se calcul6 el rendimiento obtenido de empleando la siguiente ecuacion 2:

Peso seco del mucilago extraido (g)
Peso fresco total (g)

% Rendimiento = x 100 (1)

2.3.1.2.Sintesis de quitosano a partir de quitina comercial por desacetilacion alcalina

Para la sintesis se ha dispuesto de un sistema de condensacién de reflujo y una solucién de

NaOH al 70%, con una proporcion 1:10 de quitina y NaOH respectivamente 3,

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD
CATOLICA ,
DE SANTA MARIA

REPOSITORIO DE

TESIS UCSM

a) Preparacion del NaOH al 70%

Se prepararon 200mL de esta solucion, para lo cual se pes6 140g de acuerdo a los calculos

realizados segun la ecuacion 2.

masa (g)

Concentracién final = x 100 @)

volumen (mL)

Esta solucion se estandarizé y posteriormente se empledé 150mL para el proceso de
desacetilacion.
Se agreg6 de a poco las perlas de NaOH a una probeta de 250mL, la cual contenia inicialmente

70mL de agua destilada. Una vez disuelto el NaOH, se enraz6 a 200mL y dej6 enfriar.

b) Valoracién de la solucion de NaOH al 70%

Para la valoracion se emple6 NaOH 1M y HCI 1M, realizando una titulacion acido-base. En
primer lugar, se calculd te6ricamente la cantidad de moles presentes en la solucion de NaOH al
70% de acuerdo a la informacién de la masa molar brindada en la etiqueta del reactivo quimico,
la cual fue de 39.997g/mol. Posterior a ello se calculé la molaridad teérica. Ambos célculos se

realizaron empleando la ecuacion 3 y 4, respectivamente.

masa (g)

Moles de NaOH = 3)

masa molar (%)

Molaridad = moles de NaOH (4)

volumen (L)

e Preparacion de NaOH 1M

Se prepard a partir de la solucion concentrada de NaOH (70% tedricamente), realizando el
calculo proporcionado en el Anexo 5 (Calculo empleado para determinar el volumen de alicuota

a pipetear para preparar NaOH 1M), empleando la siguiente ecuacion:
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V1XC1=V2XC2 (5)

e Preparacion de HCI 1M

Se preparo a partir del HCI concentrado (12.15M), realizando el célculo proporcionado en el
Anexo 5 (Célculo empleado para determinar el volumen de alicuota a pipetear para preparar

HCI 1M), empleando la ecuacion 5.

e Titulacion acido-base

En un beaker se agreg6é 10mL del HCI 1M y 5 gotas de una solucion de fenolftaleina al 5% y se
titulé con el NaOH 1M, anotando el gasto. Concluido este paso se volvieron a emplear las
ecuaciones anteriores para determinar la concentracion real de la solucion de NaOH empleada

en la desacetilacion de la quitina, la cual tedricamente esta al 70%.

Las imé&genes relacionadas al proceso de valoracion de la solucion concentrada de NaOH se

puede visualizar en el Anexo 1, Figuras 27 y 28.

c) Proceso de desacetilacion con NaOH al 70%

Se pesaron 15.0017g de quitina proveniente de exoesqueleto de camarén, de la marca Sigma-
Aldrich, los cuales se mezclaron con 150mL de la solucion concentrada preparada de NaOH
(relacion solido:liquido 1:10) dentro de un baldn esférico el cual luego se instalé en el
condensador de reflujo, considerando una temperatura de mezcla de 115°C, por un periodo de
24 horas, con una agitacion de 500 RPM. El resultado obtenido se filtrd y lavé con agua destilada
hasta alcanzar pH neutro con la cinta medidora de pH. Al terminar el ajuste de pH con los

lavados, se seco en la estufa a una temperatura de 70°C hasta lograr mantener un peso constante
113 114

Las imagenes que corresponden al proceso de desacetilacidn se pueden visualizar en el Anexo
1, desde la Figura 29 hasta la Figura 33.
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d) Purificacion

El quitosano secd se disolvié en 500mL de &cido acético al 3% (v/v) y se dejo en reposo hasta
el dia siguiente. Después se filtro haciendo uso de papel filtro de paso lento y al filtrado se le
agregd 300mL de NaOH 1M gota a gota para regenerar el quitosano. Concluida la
reprecipitacion, se ajusto el pH del quitosano con lavados hasta obtener un pH neutro y se seco
al vacio.

Una vez que el quitosano se secO hasta obtener peso constante, se molio en el mortero y se
dializé por 3 dias a 5°C, dispersando el biocoagulante en agua destilada y empleando celofan
como membrana semipermeable 1. Este proceso de purificacion se puede visualizar en el

Anexo 1, desde la Figura 34 hasta la Figura 37.

Al final de todo, se calculé el rendimiento mediante el empleo de la siguiente ecuacion °:

gramos de quitosano

% Rendimiento = 100 (6)

gramos de quitina

2.3.2. Caracterizacion de la obtencion del mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y
quitosano
2.3.2.1.Caracterizacion de mucilago de nopal por Espectroscopia Infrarroja con

Transformada de Fourier (FTIR) (Opuntia ficus indica)

El mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) se caracterizd por Espectroscopia Infrarroja con

Transformada de Fourier, empleando el Espectrometro FTIR Nicolet™ Summit™.

a) Elaboracion de la pastilla

Se pes6 0.001g del coagulante seco obtenido. La cantidad de biocoagulante pesado se mezclo
con bromuro de potasio (KBr) para la elaboracion de la pastilla, considerando una proporcién
1:60 de muestra y bromuro de potasio respectivamente para su lectura en el FTIR.
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b) Analisis instrumental

Se empled un portaobjetos con una cavidad en el centro, donde se coloco la pastilla elaborada y
se procedio a analizar la muestra, considerando para la configuracion del equipo una resolucién

de 4cm, 1000 escaneos acumulativos y un rango de 4000-400cm™ 7 116,

Las imagenes que corresponden a la caracterizacion de mucilago de nopal (Opuntia ficus indica)
por Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR) se pueden visualizar en el

Anexo 1, Figuras 39 y 40.

2.3.2.2.Caracterizacién de quitosano por Espectroscopia Infrarroja con Transformada de

Fourier

El quitosano sintetizado se caracterizdé por Espectroscopia Infrarroja con Transformada de

Fourier, empleando el Espectrometro FTIR Nicolet™ Summit™.

a) Elaboracion de la pastilla

Se pes6 0.001g de quitosano, el cual se mezclé con bromuro de potasio (KBr) para la
elaboracion de la pastilla, considerando una proporcion 1:60 de muestra y bromuro de potasio

respectivamente para su lectura en el FTIR 14,

b) Analisis instrumental

Se empled un portaobjetos con una cavidad en el centro, donde se coloco la pastilla elaborada y
se procedio a analizar la muestra, considerando para la configuracion del equipo una resolucién

de 4 cm, 1000 escaneos acumulativos y un rango de 4000-400 cm™ 114,

Las imagenes que corresponden a la caracterizacion quitosano por Espectroscopia Infrarroja
con Transformada de Fourier se pueden visualizar en el Anexo 1, Figuras 41y 42.
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e Determinacion de los grados de desacetilacion

Se empled la siguiente ecuacion para determinar los grados de desacetilacion, haciendo uso de

las absorbancias obtenidas en los niimero niimeros de onda sugeridos 7.

A1320
A1420

GD =100 — ( —0.3822)/0.03133 (7

2.3.3. Interpretar los biocoagulantes elaborados a partir de mucilago de nopal (Opuntia
ficus indica) y quitosano
2.3.3.1.Preparacion de biocoagulante compuesto por mucilago extraido de nopal (Opuntia

ficus indica) y quitosano

Los biocoagulantes se prepararon a partir de las soluciones 1.5g de quitosano en 100mL de &cido
acetico al 1% (v/v) y 1.5g de mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) en 100mL de agua

destilada, considerando las siguientes relaciones Q/M (Quitosano/Mucilago): 0.25, 0.5y 0.75.

Una vez preparadas ambas soluciones, se procedio a agregar la solucién de coagulante de nopal
gota a gota con ayuda de una bureta, agitando a 600-650 RPM y considerando una temperatura
interna de 60°C (monitoreando con un termometro digital), dejando que homogenice por un
periodo de 3 horas después de terminar de agregar la solucion de mucilago 811, La mezcla
obtenida se vertié en placas de Petri y se dejo en estufa durante por un periodo de 4 horas a
40°C, con la finalidad de que el solvente se evapore en su totalidad 2°,

La imagen que corresponde al proceso de elaboracién de los biocoagulantes se puede visualizar
en el Anexo 1 (Figura 43).
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2.3.4. Evaluacion de la eficiencia del biocoagulante compuesto por mucilago de nopal
(Opuntia ficus indica) y quitosano a diferentes proporciones como pretratamiento
alternativo de un efluente lacteo

2.3.4.1.0btencion de la muestra de lactosuero

La muestra de lactosuero se obtuvo de una industria lactea de ubicada en Majes, Arequipa-Peru,
que realiza el procesamiento de productos lacteos como quesos y yogurt de diferentes tipos. La
muestra se tomo de un tanque que almacena el suero de queso tras el proceso de cuajado de

leche.

a) Desgrasado de lactosuero

El lactosuero se desgraso al dejar el recipiente que lo contenia dentro de la refrigeradora, a 4°C
por un periodo de 24 horas. Pasado el tiempo se empled la bomba al vacio para retirar el
lactosuero libre de grasa, quedando esta Gltima en la superficie.

El proceso de desgrasado de lactosuero se puede visualizar en el Anexo 1, desde la Figura 44

hasta la Figura 46.

2.3.4.2.Caracterizacion inicial de la muestra de lactosuero

Para esta primera caracterizacion del lactosuero se tomaron los pardmetros de pH, turbidez,

conductividad eléctricay TDS.

Los equipos empleados fueron HANNA HI 5522 (equipo multiparametro de pH, conductividad
eléctricay TDS) y HANNA HI 93703 (medidor de turbidez).

Para la lectura de pH, conductividad eléctricay TDS se llen6 un beaker de 100mL con la muestra
de lactosuero y se procedio a realizar la lectura con el equipo HANNA HI 5522. En cuanto a la
turbidez se empled una celda de vidrio que previamente fue acondicionada, llenandola con
10mL de muestra y procediendo a realizar la lectura en el equipo respectivo.
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2.3.4.3.Preparacion de la muestra

El frasco que contenia al lactosuero desgrasado se homogenizo por inversion. Una vez realizado
ese paso, se transfirieron 100mL a una fiola de 1L (dilucion 1:10), aforando adecuadamente,
consiguiendo una turbidez de 140 NTU (la muestra preparada se puede visualizar en el Anexo
1, Figura 47).

Al haber preparado la muestra se hizo una segunda caracterizacion inicial, considerando los
mismos pardmetros tomados en cuenta en la primera caracterizacion inicial y procediendo de la
misma forma, realizando adicionalmente el analisis de DQO. Este ensayo emplea generalmente
acido sulfarico, dicromato de potasio, sulfato de plata y sulfato de mercurio como parte del

medio de digestion quimica, de acuerdo a lo establecido en la literatura 8.

a) Analisis de DQO

Se tomé una alicuota de 1mL de la muestra preparada y se transfirié a una fiola de 100mL
(dilucion 1:100). La solucién se homogenizd por inversion tras ajustar al volumen final.
Posteriormente se pipetearon 2.5mL a un vial de DQO de rango bajo (0-100mg/L),
homogenizando nuevamente por inversion. Luego se digestdé a 150°C durante 2 horas.
Finalizado el tiempo de digestion, se dejé enfriar el vial de DQO vy se realizo la lectura en el

colorimetro DR900 empleando el rango de calibracion respectivo (rango bajo).

Finalmente se determin0 cuantitativamente el valor real de DQO presente en la muestra tratada

empleando la siguiente ecuacion:

% DQO de la muestra tratada = X% DQO de lalectura x 100 (8)

2.3.4.4.Estrategias experimentales

Para la evaluacién del efecto de las tres variables independientes (pH, temperatura y relacién
Q/M) con respecto a las variables dependientes (turbidez y DQO) se procedié de la siguiente

manera: en cuanto a la turbidez se empled el disefio experimental de Taguchi, el cual considerd
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tres niveles para cada variable independiente mencionada, realizando nueve ensayos por
triplicado, lo que da un total de veintisiete experimentos; se empleo el criterio de optimizacion
“’mas grande es mejor’’ ya que la evaluacion del biocoagulante compuesto también tiene como
objetivo maximizar la remocion de turbidez. Para la evaluacion de DQO se aplic el analisis
Unicamente al resultado 6ptimo del Disefio Experimental mencionado, obteniendo el porcentaje
de remocién de DQO al realizar la comparativa con el valor inicial de DQO obtenido en la

segunda caracterizacion inicial.

La configuracion de los ensayos fue proporcionada mediante el empleo del software estadistico
Minitab, pudiéndose apreciar en la Tabla 10:
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Tabla 10. Disefio experimental a realizar (Taguchi).

N° ) . Temperatura,
Bloques | Quitosano/Mucilago pH
corrida e
1 1 0.25 25 3.5
2 1 0.25 25 3.5
3 1 0.25 25 3.5
4 1 0.25 50 6
5 1 0.25 50 6
6 1 0.25 50 6
7 1 0.25 75 8.5
8 1 0.25 75 8.5
9 1 0.25 75 8.5
10 1 0.5 25 6
11 1 0.5 25 6
12 1 0.5 25 6
13 1 0.5 50 8.5
14 1 0.5 50 8.5
15 1 0.5 50 8.5
16 1 0.5 75 3.5
17 1 0.5 75 35
18 1 0.5 75 35
19 1 0.75 25 8.5
20 1 0.75 25 8.5
21 1 0.75 25 8.5
22 1 0.75 50 3.5
23 1 0.75 50 3.5
24 1 0.75 50 3.5
25 1 0.75 75 6
26 1 0.75 75 6
27 1 0.75 75 6
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Se le afadi6 0.01g del biocoagulante en polvo correspondiente a cada ensayo (Anexo 1, Figura
48). Los ensayos consistieron en realizar un proceso de coagulacién a 200 RPM por un periodo
de 5 minutos, seguido de la floculacion a 70 RPM por un periodo de 30 minutos. Culminado el
tiempo de cada ensayo se dejo enfriando las muestras (si lo requiere, dependiendo de la
temperatura de trabajo), para posteriormente dejar sedimentando por un periodo de 24 horas a
4°C.

a) Analisis de DQO al resultado 6ptimo

El analisis de DQO se realiz6 transfiriendo 40mL de efluente tratado de cada triplicado a un
beaker de 150mL. Se homogenizd la muestra y se pipeted una alicuota de 1mL para transferirla
a una fiola de 100mL, obteniendo de esta manera una dilucién (1:100). Luego de llevarlo a
volumen, se homogenizo por inversion. Posteriormente se pipetearon 2.5mL a un vial de DQO
de rango bajo (0-100mg/L), homogenizando nuevamente por inversion. Luego se digestd a
150°C durante 2 horas (proceso visualizado en Anexo 1, Figura 49). Finalizado el tiempo de
digestion, se dejo enfriar el vial de DQO vy se realizd la lectura en el colorimetro DR900

empleando el rango de calibracion respectivo (rango bajo).

Para  determinar el valor de DQO se emple6 la ecuacion 8.
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CAPITULO I11: RESULTADOS Y DISCUSION

3.1. Extraccién de mucilago a partir de nopal (Opuntia ficus indica) por precipitacion
con etanol al 95%o; y sintesis de quitosano a partir de quitina comercial por

desacetilacién alcalina

Como parte de este primer objetivo especifico, se procedio a calcular el rendimiento obtenido

de mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y quitosano.

3.1.1. Extraccion de mucilago a partir de nopal (Opuntia ficus indica) por precipitacion
con etanol al 95%
3.1.1.1.Rendimiento obtenido

Al evaporarse completamente el solvente empleado para la extraccion del coagulante, se
procedio a moler la biopelicula formada en la superficie. El polvo fino se lavo tres veces con
etanol al 95% vy el resultado final fue de un color amarillo, presentando un rendimiento de
63.3781g.

Figura 10. Polvo fino de coagulante de nopal (Opuntia ficus indica).
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De acuerdo a los calculos realizados empleando la ecuacion 1 para determinar el porcentaje de
rendimiento en peso fresco del nopal (Anexo 5), se obtuvo finalmente un 0.69%.

En la literatura se ha llegado a reportar rendimientos de alrededor del 2% en peso fresco,
mientras que en peso seco los valores son cercanos al 19% 21, Los motivos que influyen en el
rendimiento que se vaya obtener son diversos, como es el caso del tipo de cultivo con el que se

112 ‘e inclusive, por las condiciones climaticas dadas en el momento en

trabaja, edad del cultivo
el que se recolecta los cladodios de nopal, como por ejemplo en situaciones de estrés de frio o
lluvia 22, Con respecto a la edad del cultivo, Vargas-Solano et al. (2022) 2 sugiere que hay
una tendencia a aumentar la produccion de compuestos urénicos a medida que los nopales
alcanzan un mayor grado de maduracion, reportando graficos IR en los que evidencia que los
mas maduros son los que presentan bandas relacionadas a enlaces C=0, C-H y O-H con mayor
intensidad. Los parametros y condiciones de extraccion también son un motivo a considerar
para poder optimizar el rendimiento de coagulante extraido, como el tipo y volumen empleado
de solvente (dependiendo del método), técnicas empleadas como el prensado mecénico y
molienda, entre otras de gran incidencia 2. Con respecto al tema de la temperatura se ha podido
conocer que un aumento ligero a 40°C promueve la obtencion de un mejor rendimiento de
mucilago extraido, tal como reporta Luna-Sosa et al. (2022) 2, ademas de comentar que no
debe de exponerse la materia prima ni el producto final a una temperatura mayor o igual a 90°C
ya que los polisacaridos comienzan a degradarse a partir de ese punto, motivo por el cual el
proceso de extraccion y almacenamiento del mucilago de nopal no involucré temperaturas
cercanas 0 mayores a lo recomendado. Adicionalmente, es vital considerar importante la
relacién nopal:agua y tiempo de maceracion, ya que el mismo autor reportd un rendimiento de
1.56% de mucilago de nopal en peso fresco empleando una relacion 1:7 de nopal:agua, 40°C y
4h de extraccion, mientras que un rendimiento de 1.33% fue obtenido considerando una relacién
1:5 de nopal:agua, 16°C y 8 horas de extraccion. Esto nos da a entender que hay variables clave
sobre las cuales uno puede trabajar en caso de que se opte por optimizar el proceso de extraccion
de mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) en caso de que se busque mejorar el rendimiento u

obtencion.
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3.1.2. Sintesis de quitosano a partir de quitina comercial por desacetilacion alcalina
3.1.2.1.Valoracion de la solucion de NaOH al 70%

Al finalizar el proceso de titulacion se realizo un gasto de 10.2mL de NaOH 1M (Figura 14), al
llegar al punto final de neutralizacion de los 10mL de HCI 1M. Se puede observar el color rojo
grosella en la Figura 15, el cual es caracteristico al llegar al punto final; esto nos indican que
hay una cantidad relativamente igual en cuanto a nimero de moles por volumen de 10.2mL
NaOH en 10mL de HCI 1M.

Figura 12. Punto final alcanzado en el proceso de titulacion acido-base.
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Las ecuaciones 2, 3, 4 y 5 se emplearon para hallar la concentracion real de la solucion de NaOH
que se empled en el proceso de la desacetilacion alcalina de la quitina (Anexo 5). La
concentracion real de la solucion inicial de NaOH que se empled en la titulacion fue de 0.98M,
la cual sirvié para calcular la molaridad real de la solucion de NaOH que se uso en la sintesis de
quitosano, ddndonos un valor de 17.16M. Posterior a ello se hallé el nimero de moles presentes
en dicha solucion en base al dato anterior, el cual nos dio como resultado 3.432 moles. Esta
cantidad de nimero de moles se multiplicé por la masa molar de las perlas de NaOH empleadas
(39.997g/mol), dandonos 137.27g como producto de dicha operacion. Finalmente, la division
entre los 137.2g de NaOH y 200mL de volumen de solucion empleada nos da una concentracion
real de 68.6% de NaOH. Este paso es muy importante a realizar antes del proceso de
desacetilacion, el cual se fundamenta en verificar que la solucion de NaOH tenga la
concentracion deseada, que en este caso es cercano al 70% que buscamos y se puede emplear

sin ningun problema.

3.1.2.2.Rendimiento obtenido

El peso total del quitosano sintetizado fue de 8.4341¢, obtenido a partir de 15.0017g de quitina.

Figura 13. Quitosano seco.
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El resultado obtenido de acuerdo a los calculos proporcionados en Anexo 5 (Rendimiento

obtenido en la sintesis de quitosano) luego de emplear la ecuacion 6 es el siguiente:

Tabla 11. Rendimiento obtenido luego de la sintesis de quitosano.

Temperatura - Conc. NaOH | Relacion sélido:liquido Rendimiento
iempo
() RS (g/mL) (%)
115 24h 68.6 1:10 56.22

Los pardmetros elegidos estuvieron basados en dos metodologias que realizaron la sintesis de
quitosano por medio de un proceso de desacetilacion alcalina, de entre las cuales una propone
una serie de pasos para obtener un quitosano de alta pureza, motivo por el cual adicionalmente
se realizd un proceso de purificacion que involucré hacer precipitar el quitosano preparado
previamente en solucién (500mL al 30% (p/v) al titularse con una solucién alcalina (NaOH 1M),
para posteriormente lavarlo, secarlo y dializarlo por un periodo de tres dias (72h). Los
parametros de 115°C, 24 horas de reaccion y relacion sélido:liquido 1:10 se consideraron de la
metodologia mencionada anteriormente, la cual corresponde al autor Omar et al. (2022) 13,
mientras que la concentracion tedrica sugerida de 70% fue proporcionada por parte del autor de
Queiroz et al. (2017) 4, el cual coincidié con tnicamente la temperatura empleada, difiriendo
en los demaés valores de las otras variables, las cuales fueron de 4-6h y relacion solido:liquido
1:15, ademas de involucrar un proceso de ultracongelacion previo a la desacetilacion, en el cual
tras mezclar la solucion alcalina con la quitina, lo congelé a -83°C por 24h. Conociendo que la
concentracion de la solucién alcalina es relevante en la sintesis del quitosano, es por eso que se
empled la concentracién ya mencionada a modo de exploracién y, aun asi, pudo obtenerse un
rendimiento del 56.22%.

Con respecto a la agitacion empleada en la reaccion quimica, las metodologias proponen una
velocidad de agitacion de 200-250RPM, sin embargo, al no observar una buena agitacion es que
se optd por aumentar la velocidad de agitacion hasta 500RPM. No pareciera que influya
negativamente por lo observado en el rendimiento que se logr6 obtener, sin embargo, también
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es un factor a considerar porque en una reaccién quimica como la desacetilacion alcalina es
importante que la quitina se encuentre interaccionando en su totalidad con la solucion alcalina,
sin sedimentar como sucederia en el caso que se emplee una velocidad de agitacion inferior a lo
debido.

A continuacion, se muestra la siguiente tabla que plasma los rendimientos de quitosano
obtenidos posterior a un proceso de desacetilacion alcalina, de acuerdo a lo reportado en la

bibliografia:

Tabla 12. Rendimientos obtenidos en la literatura empleando condiciones distintas.

Conc. Relacion N
Temperatura | h. Rendimiento )
Tiempo | NaOH solido:liquido Referencia
(°C) (%)
(%) (9/mL)
Mathaba y Daramola
120 6h 20 1:20 13.70
(2020) 15
Mathaba y Daramola
100 6h 40 1:20 19.80
(2020) 1
Mathaba y Daramola
80 6h 20 1:50 28.80
(2020) 1t°
_ Srinivasan et al.
90 50min 50 1:20 35
(2018) 1%
90 30h 50 No especifica 65.84-75.52 Soon et al. (2018) 12°

Nota: Tomado de Mathaba y Daramola *°, Srinivasan et al. 2%, Soon et al. 12

Segun la Tabla 12, se puede ver que de acuerdo a la literatura se ha reportado rendimientos en
el rango de 13.70-75.52%.

En los tres primeros casos de las autoras Mathaba y Daramola (2020) *° se puede observar que
emplea temperaturas relativamente altas (80-120°C), tiempos de reaccion moderados (6h) y

concentraciones de NaOH inferiores al 50%, logrando obtener hasta un rendimiento maximo de
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30%. En el caso del maximo rendimiento que corresponde al autor Soon et al. (2018) %%, se
puede observar que emple6 una temperatura de 90°C, 30h de reaccion y 50% de NaOH, a modo
de comparacion, Srinivasan et al. (2018) 24 al disminuir el tiempo de reacciéon a 50min logra
obtener 35% rendimiento, siendo superior al de los tres rendimientos reportados por Mathaba y
Daramola (2020) 1*°. Tomando en cuenta las temperaturas relativamente altas que emplean los
casos descritos se puede sugerir bajo esta condicion que hay cierta influencia de la concentracion
alcalina y tiempo de reaccion, no siendo necesarios tiempos de reaccion moderados o alrededor
de 6h si va a emplearse una solucion mas concentrada de NaOH, aun asi, Soon et al. (2018) %
usa 30h con NaOH al 50% y logra obtener el maximo rendimiento reportado en la Tabla 12.
Como informacion adicional brindada por el Gltimo autor, el grado de acetilacion que presente
la quitina influye también en el rendimiento, ya que, al usar tres muestras de quitina con distinto
grado de acetilacion, especificamente 82.39%, 93.83% y 101.39%, logr6 obtener rendimientos
de 65.84%, 70.88% y 75.52% respectivamente. Esto podria servir como recomendacion, en caso

de que se opte por optimizar el rendimiento al investigar factores que se vean involucrados.

3.2. Caracterizacion de la obtencién de mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y
guitosano
3.2.1. Caracterizacion de mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) por Espectroscopia

Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

Esta caracterizacion tuvo como finalidad identificar a los grupos funcionales principales que
forman parte de la estructura del mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y que estan

involucrados en su potencial como agente coagulante.

Al realizar el andlisis de FTIR se obtuvo el siguiente espectro, visible en la Figura 17:
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Figura 14. Espectro FTIR del mucilago extraido de nopal (Opuntia ficus indica).

El espectro mostré una banda ancha de intensidad alta entre 3000-3700 cm™, con un pico
maximo de absorcion a 3420 cm™' aproximadamente, atribuida al estiramiento del enlace O—H
de los grupos hidroxilo pertenecientes a los grupos carboxilo y alcohol, caracteristicos de los
polisacaridos presentes en el coagulante, de acuerdo a lo comentado por el autor Otélora et al.
(2021) 8. En otros trabajos dedicados a la identificacion del mucilago de nopal se ha podido
visualizar esta banda caracteristica, como en el caso de los autores Otalora et al. (2022) "° y
Choudhary et al. (2019) %, quienes observaron los picos maximos de absorcion a 3358cm™ y
3329cm™!, respectivamente. Adicionalmente, el autor Choudhary et al. (2019) 8 reporta el
estiramiento del enlace N-H, el cual se encuentra superpuesto en la misma banda ancha
atribuida al estiramiento del enlace O-H, debido a la presencia de grupos amino en la
composicion del biocoagulante. La banda de intensidad media con un pico méaximo de absorcion
aproximado a 2930cm se atribuye al estiramiento del enlace C-H, tal como reportan Vargas-
Solano et al. (2022) 2 y Luna-Sosa et al. (2022) *? a 2932 cm™ y 2800cm™ respectivamente,
el cual debe su presencia a azUcares como xilosa, ramnosa, arabinosa, galactosa y acidos
urénicos como el caso del acido galacturdnico, los cuales presentan estructuras ciclicas. El
espectro presentd una banda de alta intensidad entre 1560 y 1710 cm™, con un pico maximo de
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absorcion a 1630 cm™! aproximadamente, atribuida al estiramiento del enlace carbonilo (C=0)
caracteristico de los grupos carboxilo que componen sus compuestos urénicos. Asimismo, se
observo una banda de intensidad media con un pico maximo de absorcion a 1730 cm™
aproximadamente, correspondiente al estiramiento del grupo carbonilo presente en compuestos
urdnicos y otras estructuras ciclicas propias del mucilago de nopal. Estos resultados coinciden
con los reportados por el autor Otalora et al. (2022) ’°, cuyos picos maximos de absorcion se
identificaron a 1605 cm™ y 1746cm™ respectivamente. Empezando con la region de huella
dactilar, pudo identificarse una banda de intensidad media con un pico maximo de absorcién a
1420cm™ aproximadamente, atribuida al estiramiento del enlace C-O ’°; el autor Otalora et al.
(2022) ™ identifico este pico de absorcién a 1396cm™. Aproximadamente a 1250cm™ se ha
podido identificar el pico maximo de absorcion de una banda de intensidad media, debiéndose
esto al estiramiento del enlace C-O-H (baja intensidad), presente en los grupos carboxilo, asi
como también a 1050 cm™ se pudo identificar el pico maximo de absorcion de una banda de alta
intensidad, la cual es caracteristica del estiramiento del enlace C-O-C, el cual forma parte de los
azucares y enlace glucosidico. El autor Otalora et al. (2022) " también ha podido identificar

estas dos picos de absorcion a 1260cm™ y 1020cm™ respectivamente.

3.2.2. Caracterizacion de quitosano por Espectroscopia Infrarroja con Transformada de
Fourier (FTIR)

Al realizar el analisis de FTIR se obtuvo el siguiente espectro con respecto al quitosano, visible

en la Figura 18:
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Figura 15. Espectro FTIR del quitosano purificado.

Se ha podido identificar una primera banda ancha de intensidad alta entre 3000-3670cm™,
mostrando un pico maximo de absorcion a 3370cm™, el cual esta atribuido principalmente al
estiramiento del enlace O-H, presente en toda la cadena de este biopolimero como grupo
hidroxilo. Resultados similares se han podido observar en los espectros IR publicados por los
autores Queiroz et. al (2014) ?° y Tanhaei et al. (2016) *?’, ubicando dicha banda ancha entre
3291-3610 cm™ y 3000-3750cm™ respectivamente. Adicionalmente, los autores comentaron
que en esa banda se superpone la banda de absorcion que indica estiramiento del enlace N-H
(similar en el espectro del mucilago de nopal), debido a los grupos amina formados posterior al
proceso de desacetilacion, ademas de posibles grupos amida que no sufrieron cambios en la
reaccion quimica. Por otro lado, se observaron dos bandas con picos maximos de absorcion a
2920 cm™y 2850 cm, las cuales se atribuyen al estiramiento asimétrico y simétrico del enlace
C—H, respectivamente. Estos resultados coincidieron con los reportados por Queiroz et al.
(2014) % y Tanhaei et al. (2016) %7, quienes identificaron dichas vibraciones a 2921 cm™ y
2877 cm™!, ya2921 cm™ y 2880 cm!, respectivamente. Se pudo identificar otra banda, con un

pico maximo de absorcion a 1620cm™ aproximadamente, la cual corresponde al estiramiento
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del enlace C=0, debido a la presencia de grupos amida remanentes. Esta banda también se ha
podido identificar en el articulo de investigacion del autor Varan (2017) 2, a 1650cm™. Otra
banda se pudo identificar, la cual presentd un pico méaximo de absorcion a 1550cm™,
aproximadamente, correspondiendo a la flexion del enlace N-H, asociado con los grupos amina
primarios resultantes del proceso de desacetilacion de la quitina. Los autores Queiroz et. al
(2014) 1% y Varan (2017) 28 coinciden con la identificacion de esta banda, localizando su pico
maximo de absorcion a 1589cm™ y 1559cm™, respectivamente. Empezando con la region de
huella dactilar, se pudo identificar seis bandas de absorcion, cuyos picos maximos de absorcion
se encuentran aproximadamente a 1410cm™, 1360cm™, 1310cm™, 1100cm?, 1020cm? y
1000cm™? Las dos primeras bandas fueron atribuidas a la flexion C-H 28, El autor Queiroz et. al
(2014) % ha podido localizarlas a 1423cm™ y 1375cm™, mientras que el autor Varan (2017) 128
las identifica a 1425cm™ y 1385cm™. Con respecto a la tercera de absorcion identificada, fue
atribuida al estiramiento del enlace C-N, de acuerdo a la interpretacion de los autores Queiroz
et al. (2014) % y Colina et al. (2014) ?° quienes la localizan a 1325cm™ y 1318cm™,
respectivamente. Con respecto a la cuarta banda identificada, se debe al estiramiento asimétrico
del enlace C-O-C, caracteristico del enlace glucosidico que une a las unidades de N-acetil-D-
glucosamina y D-glucosamina %, mientras que la presencia de la quinta y sexta banda se debe
al estiramiento C-O. El autor Queiroz et. al (2014) *?° coincide en la identificacion de estas tres

tltimas, localizandolas a 1153cm™, 1066cm™ y 1028cm™.

3.2.2.1.Determinacion de grados de desacetilacion

Para poder determinar los grados de desacetilacion, la metodologia que brind6 la ecuacion
sugirié tomar en consideracion para los calculos a las absorbancias obtenidas a longitudes de
onda de 1320cm™ y 1420 cm™, de las cuales una corresponde al grupo funcional amida (11), y
la otra al enlace —CH_, de acuerdo a las autoras Rohyami y Sari (2021) 3. Segin Fatima (2019)
117 'la banda a 1320cm™* guarda relacion con la amina acetilada que se encuentra en la estructura
de la quitina, mientras que la banda del enlace —CH, a 1420 cm sirve como una banda de
referencia. Pese a lo indicado en la literatura, en nuestro espectro FTIR del quitosano se dichas
bandas se encuentran ubicadas a 1335cm™ y 1420cm™, pudiéndose apreciar dicha informacion

en la Figura 19:
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Figura 16. Bandas amida Il y —CHa.

Con respecto a las absorbancias, a 1335¢cm™ tenemos una absorbancia de 0.576, mientras que a
1420cm™ podemos visualizar que su absorbancia brinda un valor de 0.588. Estos valores al
sustituirlos en la formula brindada por la literatura (ecuacion 7), nos dan el siguiente porcentaje
de grados de desacetilacion (célculos en Anexo 5, Grados de desacetilacion del quitosano

sintetizado):

Tabla 13. Grados de desacetilacion presentes en el quitosano sintetizado.

L Grados de
Temperatura _ Conc. Relacion solido:liquido .
Tiempo desacetilacion
(°C) NaOH (%) (o/mL)
(%)
115 24h 68.6% 1:10 80.93
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El valor de 80.93% como grado de desacetilacion indica que efectivamente hay presencia de
quitosano como producto obtenido posterior al proceso de desacetilacion de la quitina, habiendo
empleado condiciones de 115°C, tiempo de reaccion de 24h, concentracion de 68.6% de la
solucion alcalina y una relaciéon solido:liquido de 1:10. Esta afirmacion se respalda con
informacion brindada en la literatura, como es el caso del autor Novikov et al. (2023) 3, el cual
comenta que lo unico que diferencia a la quitina del quitosano es la cantidad de grupos amino
presentes en la quitina que van reemplazando a los grupos amida, lo cual se traduce en grados
de desacetilacion, y cuando este valor es mayor al 50% se le puede denominar como ‘quitosano’

al producto final.

La importancia de obtener un grado de desacetilacion alto radica en la relacion que guarda con
la densidad de carga que el coagulante pueda proporcionar en los ensayos de coagulacion y
floculacion, tal como lo reportado por Bahlkaran y Wilson (2016) **2, el cual comenta que un
quitosano con el grado de desacetilacion méas alto es capaz de sedimentar rapidamente los
contaminantes presentes en el sistema coloidal, brindando los porcentajes de turbidez mas bajos.
De manera similar comenta el autor Kim (2018) ', el cual informa que los grados
desacetilacion son un factor critico a considerar, ya que esta directamente relacionado con el
comportamiento cationico que este pueda presentar. Habiendo comentado esto, se podria inferir
que la dosificacion empleada puede variar dependiendo de la densidad de carga que presente el
biocoagulante, coincidiendo con el comentario del autor Hassan (2009) **4, sin embargo, esto se

discutirda més a profundidad en la seccion experimental.

Con respecto al método de desacetilacion alcalina que se empleo, este consiste basicamente en
la hidrolisis de los grupos de los grupos acetamida o acetilo, los cuales al interaccionar en la
reaccion quimica con la solucion alcalina de NaOH permite la formacion de grupos amino en el
lugar L. La hidrolisis mencionada se da porque el ion hidroxido (OH"), el cual es proviene de
la disociacién del NaOH, ataca a los grupos acetilados que se encuentran anclados al nitrégeno
del C2 (carbono-2) a lo largo de toda la estructura de quitina, debido al caracter altamente
nucleofilico del i6n hidréxido (OH") que da lugar a un mecanismo de adicion-eliminacion
nucleofilica. El &cido acético (COOHCHSz) que se va formando en medio de la reaccion quimica
deja al nitrégeno de la quitina cargado negativamente, el cual posteriormente logra su saturacion
al ser suministrado de un ién hidrégeno (H*) por parte del grupo carboxilato presente en la
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molécula de acido acético, dando lugar asi a la formacion de aminas primarias (-NH2) a lo largo
de la estructura del polimero. El i6n carboxilato (R-COQ") y i6n sodio (Na*) residuales al tener
carga negativa y positiva respectivamente, se juntan por afinidad o atraccion electrostatica y

logran formar acetato de sodio como subproducto de la reaccion *° 129,

0=« OH
i CH, CH,

l

OH OH
CH,COONa  + HO ) LS o + CHCOOH + Na'
HO ot ge OH
NH, o
!

Figura 17. Mecanismo de reaccién del proceso de desacetilacion de la quitina. Elaborado en
base a Rujiravanit et al. (2020) **° y Colina et al. (2014) %°,

OH OH OH
NaOH HO 0 HO 0 . HO o "
a0H + ) + Na + Na
HO OH HO OH HO OH
NH NH NH
0:< :< O'% OH
CH

De acuerdo a la autora Colina et al. (2014) %, el empleo de altas temperaturas en la
desacetilacion alcalina de la quitina se debe a tres razones principales. El primer motivo consiste
en la baja reactividad de la quitina ocasionada por la configuracion trans de los radicales
acetamida con respecto al grupo hidroxilo que se encuentra unido al C3 (carbono-3) del anillo
pirandsico en cada unidad monomeérica. En segunda instancia esta la formacion de puentes de
hidrégeno entre grupos hidroxilo y carbonilo y amida adyacentes. Por altimo, el enrejado
cristalino de la quitina previene el acceso de la solucidn alcalina en los sitios reactivos debido
al denso empaguetamiento de las cadenas de las unidades repetidas de N-acetil-D-glucosamina
gue componen este polimero. Adicionalmente comenta que la importancia de sintetizar
quitosano en ausencia de oxigeno se debe a que este elemento tiene cierta influencia en la
degradacion del polimero en cuestion, disminuyendo su viscosidad y peso molecular, siendo
este Ultimo aspecto de interés, ya que influye en el proceso de floculacion, segun lo explicado
en la bibliografia por Tetteh et al. (2019) .
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A continuacion, se muestra una comparativa sobre los grados desacetilacién obtenidos a

diferentes condiciones con informacion reportada en la literatura:

Tabla 14. Pardmetros comparativos en la literatura que proporcionan grados de desacetilacion

variados.
Conc. Relacion Grados de
Temperatura | ] ] o )
0) Tiempo | NaOH | sélido:liquido | desacetilacion Referencia
(%) (9/mL) (%)
25 75h 35 1:14 6.92 Kandile et al. (2018) ¢
25 24h 50 1:10 21 Kandile et al.(2018) 1%
Mathaba y Daramola
80 6h 20 1:20 33.93 115
(2020)
.4 Boudouaia y Bengharez
40 4h 50 No especifica 66
(2019) &7
Mathaba y Daramola
120 6h 20 1:20 79.92
(2020) 1
90 30h 50 No especifica 81.06 Soon et al. (2018) 1%
100 12h 55 15 85.95 Kandile et al. (2018) ¢
- Boudouaia y Bengharez
90 4h 50 No especifica 87
(2019) &7
115 24h 45-50 1:10 89 Omar et al. (2022) 113
25 75h 70 1:14 90.40 Kandile et al. (2018) ¢
de Queiroz et al. (2017)
115 6h 70 1:15 93.6 »
Mathaba y Daramola
100 6h 40 1:20 95.97
(2020) 15

Nota: Tomado de, Soon et al. 125, Omar et al. 123, de Queiroz et al. 14, Mathaba y Daramola 1*°, Kandile

et al. *®, Boudouaia y Bengharez 3’

En la literatura, de acuerdo a lo plasmado en la Tabla 14, se reporta grados de desacetilacion

que van desde el 6.92% al 95.97%. Tal como se observa, la distinta configuracién de los
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pardmetros proporciona distintos grados de desacetilacion, los cuales involucran temperatura,
tiempo de reaccion, concentracion alcalina y relacion solido:liquido, ademéas podemos conocer
que, empleando 100°C, 6h, NaOH al 40% vy relacion solido:liquido de 1:20 es que podemos
obtener un quitosano con un porcentaje de desacetilacion cercano al 95%, siendo el resultado
con mayor porcentaje de desacetilacion reportado en la bibliografia. A continuacion, se procede
a realizar una comparativa entre estudios reportados en la bibliografia descrita en la Tabla 14.

En los trabajos de Kandile et al. (2018) 3¢ y Mathaba y Daramola (2020) *°, el primer autor
realiz6 una comparativas entre dos ensayos, los cuales mantuvieron condiciones fijas de 25°C
y 75h de reaccion: con NaOH al 35% obtuvo un grado de desacetilacion de 6.92%, mientras que
al aumentar la concentracién a 70% el valor fue de 90.40%; por parte del segundo autor, empleo
NaOH al 20% obtuvo un quitosano con 33.93% de desacetilacion, a 80°C y 6h de reaccion,
cuando en otros trabajos mencionados en la Tabla 16 logran un grado de desacetilacion superior
al 50% empleando condiciones similares en cuanto a temperatura y tiempo de reaccion, pero
haciendo uso de una solucion de NaOH mas concentrada. Segun Khairi et al. (2019) %8, los
grados de desacetilacion aumentan a medida que sucede de la misma manera con respecto a la
concentracion de la solucion alcalina de NaOH, habiéndolo comprobado en su trabajo de
investigacion al hacer uso de concentraciones alcalinas entre 20-70% y logrando un grado de
desacetilacion del 87.5% a una concentracion del 70% de la solucion alcalina. Parte de su
fundamento estd en que una mayor disponibilidad del alcali en la solucion aumenta la
interaccion entre los grupos —OH del NaOH con respecto a los grupos amino de la quitina. Algo
similar acotan Mathaba y Daramola (2020) 11°, explicando que una mayor concentracion de la
solucion alcalina promueve la degradacion de los grupos acetilo, dando lugar a la formacién de
grupos amina. Esto explicaria los resultados descritos que involucran variaciones en la

concentracion de la solucion alcalina.

Con respecto a Omar et al. (2022) % y de Queiroz et al. (2017) * ambos emplearon una
temperatura de 115°C y concentraciones de NaOH relativamente altas (45-70%), obteniendo
89% y 93.6% de desacetilacion respectivamente, con la observacion de que los tiempos de
reaccion tienen mucha diferencia (30h y 6h respectivamente). Algo similar puede evidenciarse
en los resultados reportados por Soon et al. (2018) 1% y Boudouaia y Bengharez (2019) ¥, los
cuales en este caso mantienen constante la temperatura y concentracion de NaOH (90°C y 50%),
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sin embargo, el primer trabajo al considerar un tiempo de reaccién de 30h logro obtener 81.06%
de grados de desacetilacion, mientras que el segundo trabajo al considerar un tiempo de reaccion
mas bajo que fue de 4h obtuvo 87%. En otro contexto experimental pero evidenciando a la vez
la influencia del tiempo de reaccion, el autor Potivas y Laokuldilok (2014) **° comenta que al
aumentar progresivamente el tiempo de reaccion desde 2 hasta 5 horas logré ir aumentando los
grados de desacetilacion, obteniendo desde 15.24% hasta 70.19%. Nos da a entender de que el
tiempo de reaccion también es un factor critico a considerar si se desea obtener un producto
final con alto grado de desacetilacion, pues en lo descrito por el ultimo autor se explica que
incluso en un tiempo de reaccion con rango de trabajo reducido (120-300min) se observa una
gran diferencia en cuanto a grados de desacetilacion que se logran conseguir. Por lo tanto, en el
estudio se ve Unicamente la influencia de tiempo de reaccién en un proceso de desacetilacion de
la quitina podria apoyarse con el estudio de la cinética de reaccién, con la finalidad de observar

los grados de desacetilacion que se van obteniendo a través del tiempo.

Los autores Kandile et al. (2018) 1% y Omar et al. (2022) 3, emplearon condiciones iguales
para tiempo de reaccion y concentracion alcalina (24h y NaOH al 50%), con la siguiente
variacion donde el primero optd por 25°C, obteniendo 21% en cuanto a sus grados de
desacetilacion, en cambio el otro autor empledé 115°C y logré obtener un 89%. El autor
Boudouaia y Bengharez (2019) **" ha proporcionado informacién también sobre el efecto de
temperatura en los grados de desacetilacion, con valores fijos para tiempo de reaccion y
concentracion de NaOH (4h y 50%): a 40°C obtuvo una desacetilacion del 66% y a 90°C este
valor fue de 87%. Una comparacion similar realizan Mathaba y Daramola (2020) *°, el cual
empled condiciones fijas de 6h, 20% y 1:20: a 80°C obtuvo una desacetilacion de 33.93% y a
120°C el valor fue de 79.92%. Este ultimo autor justifica sus resultados explicando que una
mayor energia cinética producida por altas temperaturas promueve la degradacion de grupos
acetilo. Segun el autor Younes et al. (2014) 1*°, de acuerdo a sus resultados, la temperatura es el
factor principal encargado de controlar el grado de desacetilacion generado, seguido de la
concentracion de la solucion alcalina, sin embargo, la Tabla 16 sugiere la idea de que aun asi el
grado de desacetilacion que presente el quitosano toma en cuenta a otros factores que también
pueden ser considerados criticos, como el tiempo de reaccion y la concentracién que presente
la solucion alcalina, lo cual da lugar a mayor investigacion tratando de encontrar un jerarquia

en los factores involucrados en la desacetilacion alcalina de la quitina.

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD

REPOSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM e DE SANTA MARIA

Especificamente en cuanto a la relacion sélido:liquido se puede apreciar que la Tabla 16
evidencia contextos experimentales muy variados que imposibilitan, con respecto a este factor,
una comparacion tedrica lo mas cercano a lo real. Usualmente usan relaciones 1:10-1:20, sin
embargo, el autor Kandile et al. (2018) 3¢ con una relacion 1:5 obtuvo una desacetilacion de
85.95% a 100°C, 12h y NaOH al 55%. Haciendo un analisis general, se observa como relaciones
1:14 en distintos contextos puede proporcionar desde 6.92% hasta 90.40% en cuanto a grados
de desacetilacion. Se puede deducir que la influencia sobre los grados de desacetilacion en esta
comparativa se le atribuyen mas a la concentracion que presenta la solucion alcalina, ya que al
aumentar de 35% a 70% de concentracion de la solucion de NaOH se obtiene el mayor
rendimiento mencionado (los demas parametros son similares), tal como se explicé de acuerdo
a Khairi et al. (2019) 3 y Mathaba y Daramola (2020) **°. En otro ejemplo se puede ver como
relaciones 1:10 empleados en dos experimentos distintos brindan 21% y 89% en cuanto a grados
desacetilacion, sugiriendo que la gran diferencia se le atribuye al incremento de temperatura (los
parametros de % de NaOH y tiempo de reaccion son los mismos). En los tres experimentos de
la Tabla 14 que emplean relaciones solido:liquido de 1:20 se aprecia una tendencia similar. De
acuerdo a los autores Mathaba y Daramola (2020) '*° y Novikov et al. (2023) 3, estos apoyan
la idea de que la temperatura, el tiempo de reaccién y concentracién de la solucién alcalina
tienen un efecto de mayor sobre los grados de desacetilacion que se pueda obtener, a
comparacion de otros factores que puedan verse involucrados, como parece ser el caso de la
relacién soélido:liquido. Parecen estar en lo correcto, porque se evidencia como el cambio
dréstico de esos factores influyen drasticamente en los grados de desacetilacion obtenidos. Por
parte del autor No (2000) *! en su estudio personal no encontrd diferencias significativas al
emplear relaciones solido:liquido 1:15y 1:10. No se ha logrado encontrar muchos estudios que
de manera extensiva estudien exclusivamente el efecto que pueda presentar la relacién
solido:liquido sobre los grados de desacetilacién en un proceso de desacetilacion alcalina, sin
embargo, no deja de ser un factor que se ve involucrado en el proceso de desacetilacion alcalina,

sugiriendo la literatura el uso de una relacion sélido:liquido entre 1:5 y 1:20.

Muy aparte de los parametros involucrados en la desacetilacion alcalina, también esta la parte
operativa que es importante tener en cuenta si se espera obtener un buen espectro IR, lo cual
podria influir en el método para determinar los grados de desacetilacion (como en este trabajo),
previendo posibles problemas de humedad, la configuracion de la linea base, sefiales emitidas
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por impurezas presentes en la muestra, resolucion espectral, entre otros, de acuerdo a lo que
comentan los autores Czechowska-Biskup y Rosiak (2012) 42, Adicionalmente también
comenta que dependiendo del tipo de ecuacion a emplear los grados de desacetilacion pueden
variar, informando que el empleo de este método se recomienda para una estimacion
aproximada. Del mismo modo coincide el autor Sanchez-Machado et al. (2024) 3, que al
emplear 4 distintas ecuaciones obtuvo grados de desacetilacion de una misma muestra de
quitosano que iban desde 72.32% hasta un valor de 98.89%. Tres de esas ecuaciones empleaban
las mismas bandas que se emplearon en el célculo realizado en el presente trabajo, las cuales
fueron a longitudes de onda de 1320cm™ y 1420cm™, obteniendo grados de desacetilacion de
74.32%, 85.30% Yy 97.99%; por otro lado, la ecuacion restante emplea bandas a longitudes de
onda de 1655cm™ y 3455cm™, logrando obtener un grado de desacetilacion del 98.69%, similar
al resultado brindado por la ecuacion que emplea las bandas a longitudes de onda de 1320cm™
y 1420cm, el cual es del 97.99%.

De acuerdo al método de determinacion de grados de desacetilacion empleado, es elemental
considerar todo aquello que afecte la reproducibilidad de los resultados, y en el caso del
quitosano, la variacion de resultados no se debe Unicamente a los parametros establecidos en la
reaccion quimica de la desacetilacion alcalina, sino también a factores operacionales
relacionados al equipo que brinda el espectro FTIR por medio del software respectivo, a la
ecuacion empleada por el método FTIR, asi como también a la bibliografia que uno emplee,

porque las condiciones varian siempre y se ha reflejado en lo discutido anteriormente.

3.3. Interpretar los biocoagulantes elaborados a partir de mucilago de nopal (Opuntia

ficus indica) y quitosano.

Las biopeliculas obtenidas fueron pulverizadas una vez secaron por completo. El color que
presentaba cada una variaba en relacion a la proporcion de la formula, siendo evidente la

predominancia naranja que presentaban, atribuido al aspecto del quitosano sintetizado.
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Figura 18. Biopeliculas elaboradas con mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y quitosano.
A la izquierda 50%Quitosano-50%Mucilago (Q/M; 0.5); al centro 75%Quitosano-
25%Mucilago (Q/M; 0.75); a la derecha 25%Quitosano-75%Mucilago (Q/M; 0.25).

Considerando las formulaciones descritas en la Figura 21 y, ademas, teniendo en cuenta que
cada biocoagulante estuvo destinado a ser usado en dosis de 100ppm de acuerdo al experimento
respectivo, podemos comentar que de manera teorica hay 75ppm de quitosano y 25ppm de
mucilago de nopal en el caso de la relacion Q/M de 0.75, 50ppm tanto de quitosano como
mucilago de nopal en la relacion Q/M de 0.5 y 25ppm de quitosano con 75ppm de mucilago de
nopal con respecto a la relacion Q/M de 0.25. Al realizar la combinacion de ambos
biocoagulantes pudo darse un cambio estructural ademas de un efecto sinérgico entre los grupos
funcionales involucrados en los mecanismos de coagulacion y floculacion. Estos grupos
funcionales, los cuales se encuentran presentes en el quitosano y mucilago extraido de nopal
cumplen una funcion importante en el proceso mencionado porque en este tema de
biorremediacion son los encargados de desestabilizar el sistema coloidal presente en el efluente
debido a los mecanismos de coagulacion que emplean, dependiendo de la suspension coloidal
ademas de facilitar la sedimentacion con el empleo de la floculacién. También es importante
conocer la influencia de la densidad de carga que presenten ya que guarda relacion con las
concentraciones de las especies ionicas correspondientes, segin Kallay et al. (2006) #4; estas
especies idnicas presentes en cada biocoagulante puede determinarse mediante el potencial Zeta,
el cual mide la cantidad de cargas que portan las particulas, de acuerdo a lo que comenta la

Publicacion autorizada con fines académicos e investigativos

En su investigacion no olvide referenciar esta tesis




UNIVERSIDAD

REPOSITORIO DE CATOLICA

TESIS UCSM e DE SANTA MARIA

autora Sharma (2019) *°. El quitosano posee gran cantidad de grupos hidroxilo y amino
primarios, los cuales estos ultimos, dependiendo del pH van a tener un comportamiento distinto;
en un medio acido es altamente soluble, debido a que sus grupos amino se protonan (-NH; pasa
a la forma ionizada —-NHs"), dandole el comportamiento de polimero catiénico, sin embargo, en
soluciones acuosas neutras o alcalinas su solubilidad se reduce, segun los autores Coleman et
al. (2024) 16y Yang et al. (2016) **’. De acuerdo al autor Holmes et al. (2022) 148 el mecanismo
de coagulacién y coagulacion por parte del quitosano se da principalmente neutralizacion de
carga y puenteo entre particulas. El puente entre particulas también se da entre los floculos
debido a que el quitosano es un polisacarido lineal, uniéndose electrostaticamente en diferentes
lugares a lo largo de la cadena. Dependiendo de la concentracion de las cargas positivas que
posea el quitosano se podria. dar un mecanismo de “’parche’’ electrostatico, segun Bhalkaran y
Wilson (2016) ¥ y Nath et al. (2021) 4, ya que, los polielectrolitos con una densidad de carga
cationica superior logran adsorberse en la superficie del contaminante con una densidad de carga
anionica inferior. Este mecanismo se da a cabo porque reduce las interacciones repulsivas entre
las particulas presentes en el sistema coloidal, dando lugar a la comprension de la doble capa
eléctrica. Nath et al. (2021) * comenta también que el quitosano puede presentar un mecanismo
de coagulacion por barrido, el cual depende en si de una gran cantidad de coagulantes a emplear,
lo cual resulta en un precipitado que termina atrapando las particulas coloidales remanentes.
Con respecto al mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) se le conoce por su composicion
principal a base de carbohidratos como D-galactosa, L-arabinosa, L-ramnosa, D-xilosa y acido
galacturonico, ademas de la presencia de electrolitos como Ca?" y Mg?*, los cuales mejoran la
formacion de complejos debido al efecto sinérgico en conjunto 1*°; adicionalmente se presume
la presencia de galactano y xiloarabinano 8. El autor Contreras et al. (2015) **° sugiere que el
acido galacturdnico es el principal agente coagulante presente en el mucilago debido a que en
especies vegetales como el nopal se le encuentra como acido poligalacturénico, una forma
polimérica que posee carga anidnica, cuyos grupos carboxilicos que se encuentran presentes a
lo largo de la cadena son capaces de absorber quimicamente a las particulas que se encuentran
en suspension en el agua. Por otro lado, el autor Bouaouine et al. (2019) *** comenta que los
grupos fendlicos que pueden estar presentes en el coagulante extraido pueden complementar el
proceso de coagulacién y floculacion, como quercetina y almidén. La naturaleza ani6nica del
mucilago extraido, debido a la presencia de grupos , -OH, -CO y -COOH, sugiere que sus
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mecanismos de coagulacion y floculacion se dan a través de puente de adsorcion, ya que, se da

una interaccion dipolo-dipolo entre el mucilago con los cationes divalentes como el Ca?* y Mg?*
79

La finalidad de obtener el biocoagulante compuesto por mucilago de nopal (Opuntia ficus
indica) y quitosano era evaluar el comportamiento en conjunto de ambos coagulantes naturales
en un tratamiento de efluente lacteo por coagulacion y floculacion. Es bien conocido
actualmente que hay coagulantes que pueden obtenerse de origen animal, vegetal e inclusive de
microorganismos. Con respecto a los coagulantes naturales, usualmente se componen de una
combinacién de multiples macromoléculas, como carbohidratos, proteinas y lipidos, siendo los
aminoacidos y los polimeros de los polisacéaridos los principales constituyentes °2. La
informacidn con respecto a este tema abunda en la literatura, reconocido la capacidad que
poseen de remover contaminantes expresados en diversos parametros, como turbidez, DQO,
DBO, metales pesados, etc., tratando con aguas residuales provenientes de distintas industrias,
aguas sintéticas, y en algunos casos muestras de recursos hidricos naturales como rios, por
ejemplo. Dentro de esas industrias se ha investigado el empleo del mucilago extraido del nopal,
asi como el quitosano en tratamientos de remediacion de efluentes lacteos. Adicionalmente,
también se ha reportado trabajos de en los que se ha investigado la tanto la combinacion entre
coagulantes naturales y coagulantes quimicos, asi como mezclas entre coagulantes naturales con
el proposito de evaluar su eficiencia en cuanto a remocion de contaminantes. Esta informacion

se detallara de forma resumida a continuacion.
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Tabla 15. Biocoagulantes reportados en la literatura para tratar aguas residuales.

. . Condiciones o
) Tipode | Turbidez/DQO Referencias bibliogréficas
Biocoagulante o de Resultados
efluente inicial .
operacion
Moringa Industria 400ppm 65.6% remocion de
) ] 648 NTU ) Deepa et al. (2022) 153
oleifera lactea pH 6.5 turbidez
- 99% remoci6n de
o Refineria 2654 NTU .
Opuntia ficus ) 40ppm turbidez o
o de aceite 48241mg/L de . Dkhissi et al. (2023) 154
indica pH 9.87 76% remocién de
vegetal DQO
DQO
. Industria J
Cicer 1.5ppm 98.2% remocion de
o del 435 NTU ) Eh et al. (2018) %%
arietinum \ pH7 turbidez
petréleo
97.60% remocion de
Efluente 698 NTU turbidez
_ , 73.34ppm y _
Quitosano lacteo 3037.5mg/L i 77.50% remocion de Muniz et al. (2022) 156
sintético de DQO - DQO
62% remocion de
o 548 NTU .
Opuntia ficus ) 400ppm turbidez A ¥ ]
o Curtiembre | 16000mg/L de | Kazi y Virupakshi (2013) 157
indica pH 5.5 75% remocion de
DQO
DQO
. Industria 2816mg/L de 300ppm 78% de remocion de
Quitosano Kaur et al. (2020) 58
del papel DQO pH 6 DQO
Céscara de Industria 200ppm 97% remocion de ) .
) ] 260 NTU ) Mophin-Kani (2016) 5°
naranja lactea pH 7.5 turbidez
Aguas y
. . 1670 NTU 97.01% remocion de
Semillas de residuales 400ppm )
] 1118.64mg/L turbidez  24.86% Ronke et al. (2016) 16°
tamarindo de pH 7.25 »
de DQO remocién de DQO
detergentes

Nota: Tomado de Deepa et al. °3, Dkhissi et al. 1, Eh et al. ¥, Muniz et al. **°, Kazi y

Virupakshi %7, Kaur et al. **, Mophin-Kani '*°, Ronke et al. *6°

En la Tabla 15 se puede observar que el coagulante que fue extraido de las semillas de garbanzo
(Cicer arietinum) a pH 7 y con una dosis de 1.5ppm ha sido capaz de remover el 98.2% de
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turbidez en un efluente procedente de la industria del petroleo, el cual presentaba una turbidez
inicial de 435 NTU, de acuerdo al autor Eh et al. (2018) . El autor Ronke et al. (2016) 1°°
reportdé que el empleo del coagulante procedente de las semillas de tamarindo pudo remover el
97.01% de la turbidez y 24.86% de DQO en aguas residuales de detergentes empleando 400ppm
y pH 7.25, las cuales presentaban inicialmente 1670 NTU y 1118.6mg/L de DQO.
Adicionalmente, también se ha registrado en la bibliografia el empleo de Moringa oleifera y la
cascara de naranja para tratar efluentes de la industria lactea, los cuales pudieron remover un
65.6% y 97% de turbidez respectivamente. También se puede evidenciar los empleos del
quitosano y nopal (Opuntia ficus indica). En cuanto al quitosano, este fue empleado para tratar
un efluente lacteo sintético y otro procedente de la industria del papel, de acuerdo a Muniz et al.
(2022) (150) y Kaur et al. (2020) (152); en el primer articulo se logré remover 98.83% de
turbidez y en el segundo 78% de DQO. En cuanto a lo proporcionado por la Tabla 16, Opuntia
ficus indica presenta aplicaciones parar tratar efluentes de curtiembre y de refinerias de aceite
vegetal de acuerdo a los autores Kazi y Verupakshi (2013) (151) y Dkhissi et al. (2023) (148);
en el primer articulo se logrd remover 62% de turbidez y 75% de DQO, mientras que el segundo

articulo se logré remover 99% de turbidez y 76% de DQO.

Teniendo esta informacion, se puede conocer que, dentro de toda la aplicacién que pueda tener
la materia biologica como agente coagulante, también se incluye al quitosano y nopal (Opuntia
ficus indica). Con el proposito de obtener un contexto méas especifico se busco informacion
bibliografica sobre la aplicacion del nopal y quitosano para tratar efluentes lacteos. El alcance
respectivo se plasmo en la siguiente tabla:
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Tabla 16. Empleo de mucilago de Opuntia ficus indica y quitosano en tratamiento de

efluentes lacteos.

) Condiciones )
) Turbidez/DQO Referencias
Biocoagulante o de Resultados o
inicial » bibliograficas
operacion
76.90% remocion de
361 NTU )
400ppm turbidez
2895mg/L de N ) ]
Mucilago de DOO pH 4.18 26.80% remocion de Chuiza-Rojas et
Opuntia ficus DQO al. (2019) 16t
indica » Lisintufa et al.
60ppm 86.91% remocion de
863 NTU / (2020)
pH 7 turbidez 16
745.6 NTU N, ) )
100ppm 93% remocion de turbidez | Geetha Devi et
4153mg/L de y
pH 7 79% remocion de DQO al. (2013) 163
. DQO
Quitosano
25ppm 99% remocion de turbidez Chiy Cheng
210 NTU 1
pH 7 70% remocion de DQO (2006) 64

Nota: Tomado de Chuiza-Rojas et al. 1°%, Lisintufia et al. 1%, Geetha Devi et al. 1%, Chi y
Cheng %4

De acuerdo a la informacion plasmada en la Tabla 16, se ha reportado el empleo del mucilago
de nopal; por parte de Chuiza-Rojas et al. (2019) ! se ha dado a conocer que el mucilago pudo
remover el 76.90% y 26.80% de turbidez y DQO respectivamente, empleando condiciones de
400ppm y pH 4.18. En cuanto a Lisintufia et al. (2020) 2 se ha dado a conocer una remocion
de turbidez del 86.91% a condiciones de 60ppm y pH 7; el efluente presentaba inicialmente 863
NTU. Con respecto al quitosano se ha reportado por parte de Geetha Devi et al. (2013) %3 una
remocion de 93% de turbidez y 79% de DQO, con condiciones éptimas de 100ppm y pH 7
(745.6 NTU y 4153mg/L de DQO iniciales); en el otro caso reportado por Chi y Cheng (2006)
164 se logrd remover 99% de turbidez y 70% de DQO, con condiciones 6ptimas de 25ppm y pH
7 (210 NTU iniciales).

Teniendo en consideracion la informacion proporcionada y que a pesar de que no hay trabajos
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de investigacion en los que se haya empleado especificamente un biocoagulante compuesto por

nopal y quitosano para tratar algun efluente, se hizo una revision bibliogréfica donde reporten

la mezcla de diversos coagulantes en general, los cuales dependiendo de la combinacion brindan

diversos resultados. Se muestra a continuacion:

Tabla 17. Mezcla de coagulantes empleadas para tratar efluentes.

Procedencia Coagulantes Caracterizacion | Condiciones Referencias
o N Resultados L
del efluente empleados inicial de operacion bibliogréficas
o 75.2%
Opuntia ficus »
B 200 NTU 30ppm remocion de Hashim et al.
indica .
o turbidez (2017)
Agua sintética
40 Dosis en 89.8%
Opuntia ficus ) ; 165
e 200 NTU relacion remocion de
indica + alumbre i
0.5:0.5 turbidez
Agua residual
" o 10ppm de 29 (1:1) 95% de Vedula y Yadav
conazul de | Quitosano+Lignina
) colorante pH 7 colorante (2022) 118
metileno
97.81%
14.37 NTU remocion de o
) Aloe vera + 4ppm+260ppm ¥ Figueiredo et al.
Efluente textil o 1067.58mg/L de turbidez
cloruro férrico pH 5 (2022) 166
DQO 60.40% de
DQO
99.12%
. Acanthus sennii + 20.21mg/L de remocion de
Procesamiento 4 .
i Aloe vera + nitrato 0.75g (total) nitrato Getahun et al.
himedo del ]
% Moringa 9.10mg/L de pH 8.76 99.63% (2023) 67
café
stenopetala fosfato remocion de
fosfato

Nota: Tomado de Vedula y Yadav 8, Hashim et al. 1%°, Figueiredo et al. %, Getahun et al. ¢’

Los autores Figueiredo et al. (2022) (160) y Hashim et al. (2017) (159) reportaron el uso de
combinacidn de coagulantes naturales con coagulantes quimicos. EI primero autor evidencia el

efecto que puede tener la combinacién de coagulantes: logré remover la turbidez un 75.2% al
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aplicar 30ppm de mucilago de nopal a un agua residual sintética, pero al mezclarlo con alumbre
(dosis en relacion 0.5:0:5) pudo promover la remocién de turbidez, llegando hasta una remocion
méaxima de 89.8%. El segundo autor evidencia un trabajo similar, en el que mezclo 4ppm
mucilago de Aloe vera y 260ppm de cloruro férrico, logrando remover 97.81% de la turbidez y
60.40% de DQO a pH 5 (14.37 NTU y 1067.58mg/L de DQO iniciales).

Por otro lado, también se ha reportado el empleo exclusivo de coagulantes naturales que han
podido remover contaminantes expresados en parametros distintos a la turbidez y DQO. Los
autores Vedula y Yadav (2022) (113) realizaron una combinacién de quitosano y lignina con la
finalidad de remover el 95% de colorante de un agua residual que tenia altas concentraciones de
azul de metileno, empleando 1g de cada biocoagulante y a pH 7. Por altimo, el autor Getahun
et al. (2023) (161) reporté una combinacion de la planta Acanthus sennii, sabila (Aloe vera), y
moringa africana (Moringa stenopetala) también en un proceso de coagulacion, logrando
remociones de 99.12% para nitratos y 99.63% para fosfatos, empleando 0.75g de la combinacion
y a pH 8.76.

La revision realizada confirma que los coagulantes naturales en la actualidad son muy
investigados por la presencia de agentes coagulantes y floculantes en su composicion, ademas
de evidenciar su posible aplicacion en la industria lactea, sugiriendo ademés la posible
combinacion de estos para promover la remocion de contaminantes. La informacion brindada
por la bibliografia justifica el empleo de este biocoagulante compuesto de coagulante extraido
de nopal y quitosano, teniendo como finalidad evaluar su comportamiento en un efluente lacteo,
aplicando el disefio de experimental pertinente y parametros de pH, temperatura y relacion Q/M

(Quitosano/Mucilago).
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3.4. Evaluacion de la eficiencia del biocoagulante compuesto por mucilago de nopal
(Opuntia ficus indica) y quitosano a diferentes proporciones como pretratamiento
alternativo de un efluente lacteo

3.4.1. Caracterizacion inicial del lactosuero

Para la primera caracterizacion del lactosuero se realizé la medicion de los parametros de
turbidez, pH, TDS y conductividad eléctrica (CE), con el efluente en crudo (previamente

desgrasado).

Los valores de pH, turbidez, TDS y CE fueron de 3.688, mayor a 1000 NTU, 2814ppm y
5631uS/cm respectivamente. En cuanto a la turbidez, el valor “’mayor a 1000’ se debid a que
el equipo empleado para medir turbidez (HANNA HI 93703) solo podia leer hasta méximo 1000
NTU. Por otro lado, con las lecturas realizadas se pudo conocer que el lactosuero tratado era
acido, el cual por lo general tiene un pH alrededor de 4.5 debido a procesos de coagulacion acida
o lactica de la caseina involucrados en la produccion de quesos, segin Hernandez et al. (2012)
%0 Un lactosuero con pH de 3.688 podria indicar la presencia de microorganismos involucrados
en la generacion de acido lactico por procesos de fermentacion, tal como sugiere el autor Singh
(2016) 4" al informar que la contenido orgéanico presente en este tipo de efluentes convierte las

aguas residuales en medios con sustrato ideal para la fermentacion bacteriana.

3.4.2. Ensayo sobre el efecto del biocoagulante compuesto a diferentes proporciones de
mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y quitosano en muestra de lactosuero

3.4.2.1.Segunda caracterizacion de lactosuero

Antes de proceder a realizar los ensayos respectivos, se realizdé una segunda caracterizacion,
aplicando unadilucion 1:10 para el lactosuero. Se midieron los mismos parametros considerados

para la primera caracterizacién inicial, realizando adicionalmente el analisis de DQO.

Al diluir por un factor 1:10 se obtuvo un lactosuero con 140 NTU. Los valores de pH, TDS y
Conductividad Eléctrica fueron 3.716, 1016ppm y 2027uS/cm respectivamente. La finalidad de
esta dilucion estaba en adecuar principalmente la turbidez, estableciéndola dentro de un rango
de trabajo ideal. Autores como Koul et al. (2022) 8y Vijayaraghavan et al. (2011) %8 mencionan

que, de forma general, los biocoagulantes son muy eficaces para remediar aguas o aguas
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residuales con un rango de turbidez bajo-medio, especificamente entre 50-500NTU, sin
embargo, la Tabla 17 muestra el empleo de mucilago de nopal y quitosano exclusivamente para
tratamiento de efluentes lacteos por coagulacion y floculacion, con un rango de turbidez inicial
entre 210-863NTU, logrando remover entre 76.90% hasta 99% de turbidez. Teniendo esta
informacion en cuenta y, ademas, considerando que inicialmente el turbidimetro no era capaz
de proporcionar resultados de turbidez en muestras con més de 1000NTU, se opto por realizar

la dilucion empleada en el presente trabajo antes del tratamiento de coagulacion y floculacion.

Con respecto a la determinacion de DQO, el valor de 50mg/L se obtuvo en la lectura realizada
mediante el colorimetro DR900 (Figura 22).

Figura 19. Resultado obtenido de DQO del lactosuero diluido x10 (140 NTU).

De acuerdo a los célculos, el valor de DQO del lactosuero a 140 NTU fue de 5000mg/L, ya que,
para realizar los célculos se tom6 en cuenta la dilucion 1:100. El célculo se puede encontrar en
Anexo 5 (Célculo realizado para determinar el valor inicial de DQO a 140 NTU), producto del

empleo de la ecuacion 8.

Considerando que el efluente se diluy6 en total con una proporcién 1:1000, debido a la primera
dilucion 1:10 realizada antes del tratamiento y posteriormente la segunda dilucion 1:100
realizada después del tratamiento, pudo conocerse que el efluente desgrasado estaria
presentando 50000mg/L de DQO en la etapa de caracterizacién inicial. Esto es debido a la alta

carga organica que posee, ya que se ha reportado efluentes de lactosuero provenientes de la
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elaboracion del queso (como en este caso) que llegan a contener hasta 90000mg/L de DQO en
algunos casos, tal como reportan los autores Raghunath et al. (2016) . Los autores Prazeres et
al. (2013) 170 atribuyen esta alta carga organica principalmente al contenido de lactosa, proteina
y grasa, ademas de comentar que esta variacion generada en la medicién de los pardmetros de
calidad del agua depende del producto final, tipo de sistema, métodos de operacion, gestion de
las aguas residuales generadas, clima y proceso de lavado empleado.

3.4.2.2.Estrategias experimentales

Para este disefio experimental de Taguchi se evalud el efecto de las variables independientes o
factores, los cuales fueron pH, temperatura y relacion Q/M, con respecto a la variable
dependiente. Se ha considerado ‘mas grande es mejor” como criterio de optimizacion del disefio
experimental, ya que lo que se busca es maximizar la remocion de turbidez en el proceso. Cada
uno de los factores conté con 3 niveles, lo cual dio un total de 9 ensayos, sin embargo, al
considerar hacer pruebas por triplicado con la finalidad de corroborar la reproducibilidad de los
experimentos en cuanto a la remocién de la turbidez inicial se realizaron 27 ensayos. Concluido
el tiempo de sedimentacion se pasé a medir nuevamente los parametros de calidad del agua
considerados (pH, turbidez, TDS y conductividad eléctrica). Los valores de TDS vy
conductividad se registraron una sola vez, mientras que se realiz6 lectura por duplicado en
cuanto a la turbidez. Al terminar de registrar los resultados de los 27 experimentos realizados,
los cuales se pueden visualizar en el Anexo 3, Tabla 20, se procedi6 a calcular el promedio las
lecturas 1y 2 de la turbidez final de manera individual, por cada triplicado. En todo el Anexo 2
se puede visualizar a las imagenes que corresponden a los resultados obtenidos en los ensayos

realizados por triplicado.

Al realizar los célculos de promedio correspondientes, se obtiene los siguientes valores
reflejados en la Tabla 18.
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Tabla 18. Promedios de turbidez y de los porcentajes de remocién obtenidos en los ensayos
realizados por triplicado.

. Promedio
Promedio » .
. i Remocion  Remocion de
. ; Temperatura Turbidezz  Turbidez; de y
N°  Quitosano/Mucilago pH . de de Remocién
(°C) (NTU) (NTU) Turbidez . .
Turbidezi  Turbidezz de
(NTU) .
Turbidez
1 0.25 25 35 60.00 60.00 60.00 57.14% 57.14% 57.14%
2 0.25 50 6 9.58 9.64 9.61 93.15% 93.11% 93.13%
3 0.25 75 8.5 94.00 94.00 94.00 32.86% 32.86% 32.86%
4 0.5 25 6 23.85 23.94 23.90 82.96% 82.90% 82.93%
5 0.5 50 8.5 95.00 95.00 95.00 32.14% 32.14% 32.14%
6 0.5 75 3% 36.57 36.50 36.54 73.88% 73.93% 73.91%
7 0.75 25 8.5 94.67 94.67 94.67 32.38% 32.38% 32.38%
8 0.75 50 35 18.02 18.10 18.06 87.13% 87.07% 87.10%
9 0.75 75 6 3.93 4.02 3.97 97.20% 97.13% 97.17%

Tal como se puede apreciar en la Tabla 18, se ha calculado el porcentaje de remocion empleando
el valor de turbidez final promediada, considerando como 100% de turbidez o turbidez inicial
al valor de 140 NTU.

Se puede visualizar claramente que el ensayo N°9, el cual estaba a condiciones de 75°C, pH 6
y relacién Q/M de 0.75 pudo remover el 97.17% de la turbidez, siendo el ensayo con mayor
remocion de todo el disefio experimental. Por otro lado, el ensayo N°2 al emplear una relacion
Q/M de 0.25, 50°C y pH 6, pudo remover el 93.13%. El ensayo N°8 pudo remover el 87.10% a
condiciones de pH 3.5, 50°C y relacion Q/M de 0.75. El ensayo N°4 obtuvo 82.93% de remocion
de turbidez, el cual fue realizado a condiciones de pH 6, 25°C y relacion Q/M de 0.5. En cuanto
al ensayo N°6 nos muestra que se logro remover un 73.91% de la turbidez, el cual fue realizado
apH 3.5, 75°C y relacion Q/M de 0.5. Después tenemos al ensayo N°1, el cual proporcioné un
57.14% de remocidn de turbidez a pH de 3.5, 25°C y relacion Q/M de 0.25. El ensayo N°3 pudo
remover el 32.86% de la turbidez inicial con pardmetros de pH 8.5, 75°C y 0.25 en relacion
Q/M; el ensayo N°7 logré remover el 32.38% de la turbidez, el cual se realiz6 a pH 8.5, 25°C y
0.75 en cuanto a relacion Q/M. Finalmente, el ensayo N°5 brind6 el porcentaje de remocién mas
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bajo de entre todos los experimentos de este disefio experimental, el cual se realizé a condiciones
de 32.14%, a pH 8.5, 50°C y relacién Q/M de 0.5.

A continuacion, se muestra un grafico de barras, el cual ilustra el comportamiento de la variable
de respuesta en funcién de las variables independientes, tomando en cuenta los parametros
considerados para cada corrida o ensayo.

100.00%
90.00%
80.00%
70.00%
60.00%
50.00%
40.00%
30.00%
20.00%

Remocion de turbidez

10.00%

0.00%
1 2 3 4 5 6 7 8 9

N° de ensayo

Figura 20. Gréfico de barras: remocion de turbidez obtenida en cada ensayo.

Se puede observar experimentos que muestran una alta eficiencia, los cuales curiosamente
involucran pH 3.5y 6: los ensayos N° 2, 4 y 9 que involucran pH 6 logran remover minimo un
82% la turbidez, mientras solo dos ensayos que involucran pH 3.5 logran una remocion minima
del 73% (ensayos N° 6 y 8), a diferencia del restante que solo logra remover el 57.14% (ensayo
N° 1). El grafico de barras también permite identificar ensayos donde es evidente una
disminucion de la eficiencia del proceso; por ejemplo, se puede observar que, sin importar las
condiciones de Q/M y temperatura, los ensayos que involucran al pH 8.5 presentan bajas
remociones de turbidez (ensayos N° 3, 5y 7), evidenciando una baja eficiencia en el tratamiento
al solo remover la turbidez en el rango de 32.14-32.86% en general. Esto evidencia como la
eficiencia del tratamiento logra promoverse al tener en consideracion ciertas condiciones,
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pudiendo maximizar la remocion de turbidez en el ensayo méas dptimo (ensayo N°9), el cual
empled las condiciones de relacion Q/M 0.75, 75°C y pH 6.

Figura 21. Comparativa entre efluente sin tratar y el resultado 6ptimo (ensayo N°9).

Después del proceso de coagulacion y floculacion en el ensayo N°9, el cual considero relacion
Q/M de 0.75, 75°C y pH 6, se pudo remover un total de 97.17% a la muestra preparada, la cual
tenia inicialmente 140 NTU, terminando con una turbidez final de 3.94 NTU. El proceso de
coagulacion se da a cabo cuando los coloides que se encuentra suspendidos en el efluente logran
ser desestabilizados con el uso de agentes coagulantes, mientras que en la floculacion, siendo el
paso que le sigue, se encarga de que las particulas desestabilizadas se agreguen entre si para
promover la formacion de fléculos de mayor tamafio, con el propdsito de removerlos al
promover asi su sedimentacion rapida 4. Teniendo en consideracion las caracteristicas de cada
agente coagulante de manera individual, la eficiencia de todo el proceso dependié también de
otros factores: la dosis del coagulante, agitacion en coagulacion y floculacién y velocidad de
agitacion en coagulacion y floculacion fueron las variables fijas, mientras que el pH,
temperatura y relacion Q/M fueron las variables independientes; por otro lado, también influye
la fuerza idnica, la naturaleza y concentracion de materia organica en el efluente, ademas del
tamafio y distribucion de las particulas coloidales, entre otros "X, Con respecto al pH, este
impacta en la eficiencia del proceso de coagulacién y floculacién para remover la turbidez
presente en el efluente al condicionar el comportamiento o carga iénica que adquiera el
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biocoagulante en el proceso, ademas de la naturaleza del agua residual con respecto a la carga
ionica que presente el sistema coloidal. Se ha reportado que el mucilago adquiere mayor carga

aniénica a medida que el pH aumenta 72

, mientras que el quitosano presenta una carga
ligeramente catidnica en medio acido, debido a que su protonacion es mayor a medida que
disminuye el pH. Por otro lado, se ha explicado el comportamiento de los grupos ionizables
presentes en los componentes del lactosuero &cido en funcion del pH; las proteinas, las cuales
tienen un punto isoeléctrico (pl) menor a pH 5,5 %, adquieren una carga predominantemente
negativa en su superficie cuando el pH del medio esta por encima del pl *’*; Con respecto al
acido lactico, su comportamiento en el medio también depende del pH, el cual esta relacionado
con el lactato el cual tiene un pKa de 3.86. A pH 6 el acido lactico esta disociado un 99.28%,

encontrandose en su forma de lactato 174,

Habiendo comprendido la influencia que tiene el pH tanto en la fuerza i6nica de los
biocoagulantes elaborados como en el efluente, con respecto a los coagulantes se puede
comentar que el mecanismo de neutralizacion de carga se da principalmente por la atraccién
electrostatica entre el quitosano y las particulas coloidales, ya que, el efluente a este pH debe de
tener predominantemente carga negativa y, por parte del quitosano, sus grupos amino se
protonan en medio acido, volviéndose un polimero cationico. A pesar de tener una ligera
protonacion, cuando el grupo amina primario se protona adquiere una carga ionica con tres
unidades positivas, lo cual aporta a la fuerza ionica directamente debido a la densidad catidnica
brindada; considerando que los grados de desacetilacion obtenidos son de alrededor del 80%,
esto puede influir ya que hay mayor cantidad de grupos amina primarios disponibles para ser
protonados. La autora Geetha Devi et al. (2013) 6% ha empleado quitosano en su tratamiento de
efluente lacteo por proceso de coagulacién y floculacion, comentando lo descrito con respecto
al mecanismo de neutralizacion, ademas de sugerir un mecanismo de puente, atrapando
particulas coloidales en su superficie, lo cual puede deberse a la presencia de grupos hidroxilo.
Con respecto a la floculacion, la adsorcion de puente de hidrogeno es el principal mecanismo
por el cual el quitosano aglomera las particulas coloidales, ya que sus grupos hidroxilo generan
puentes de hidrégeno, tal como se comentd, sin embargo, la autora mencionada sugiere que la
floculacién hidréfoba también favorece este proceso. Por parte del mucilago, si bien es un
coagulante predominantemente aniénico a este pH y debido a ello, en teoria no deberia aportar

directamente en la neutralizacion de carga, se conoce que su extracto contiene trazas de Ca’* y
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Mg?*, los cuales podrian neutralizar cierta cantidad de particulas coloidales negativas, ademas
de generar un mecanismo de adsorcion por medio de la formacién de puentes, tal como comenta
la autora Otalora et al. (2022) "°. De cierto modo eso puede contribuir a la floculacion
parcialmente, sin embargo, similar al caso del quitosano, el mucilago de nopal también posee
grupos hidroxilo los cuales emplean su hidrégeno para unir a su estructura a particulas cargadas
negativamente mediante un enlace no iénico como el que se encuentra presente en el puente de

hidrogeno.

Si bien el quitosano como el mucilago pueden tener un efecto sinérgico tanto en la coagulacion
como la floculacién, la temperatura puede estar jugando un papel clave, inclusive en el
comportamiento de las biomoléculas que componen el efluente. Con respecto a la influencia de
la temperatura en el comportamiento de los componentes del lactosuero acido, el autor
Chandrapala et al. (2015) ™ monitored el efecto del pH y temperatura en componentes de
lactosuero &cido con un equipo de medicién de potencial Zeta, encontrando que la temperatura
no afecta significativamente el comportamiento de sus grupos ionizables, a diferencia del pH,
tal como se comentd anteriormente. EI mismo autor comenta que a medida que aumenta la
temperatura, permanece el &cido lactico sin desprotonarse a lactato, reportando especificamente
una reduccion de acido lactico del 42% a 15°C, mientras que solamente 14% se redujo al llegar
a 90°C. Por parte del mucilago de nopal, segiin Luna-Sosa et al. (2022) !2 a partir de una
temperatura igual o mayor de 90°C los polisacaridos presentes comienzan a degradarse; si bien
la temperatura de trabajo fue menor a la recomendada, puede que aun asi parte de la estructura
pueda verse afectada por encontrarse a una temperatura relativamente cercana. De ser el caso,
tal vez no afectaria directamente la neutralizacion de carga en la coagulacion debido a que posee
la misma carga que el efluente, ademas de que la atraccion electrostatica se da principalmente
por especies inorganicas como los iones Ca** y Mg?* que no son tan susceptibles a altas
temperaturas como los polisacaridos presentes, sin embargo, puede afectar el proceso de
floculacion debido a una posible modificacidn de su estructura y, a consecuencia de ello, cambio
en su peso molecular al exponerse a tal temperatura. Con respecto al quitosano, si bien se ha
reportado que la solubilidad del quitosano no se ve afectada entre temperaturas de 25-50°C 17,
se conoce que el aumento de temperatura en un proceso de coagulacién y floculacién aumenta
la velocidad de las moléculas, y a consecuencia de ello, logra aumentar la energia cinética.

Ademaés, se menciona que el incremento de temperatura en el tratamiento aumenta las reacciones
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quimicas, disminuyendo el tiempo de formacion de floculos e inclusive la viscosidad del agua
73, Esto puede ser totalmente correcto, debido a que en el ensayo 9 se pudo visualizar una
formacion de fléculos inmediatamente después de agregar el biocoagulante, los cuales pudieron
sedimentar por completo en cuestion de minutos, a comparacion de los demas ensayos. Segun
el autor Alehosseini et al. (2022) 17° se realizd un estudio de estabilidad térmica con respecto al
quitosano Yy, se encontrd que a una temperatura entre 150-600°C se evidencian cambios en la
estructura en la cadena polimérica, debido a una posible descomposicion y degradacion.
Teniendo en consideracion la influencia de la temperatura y el aporte del quitosano a la fuerza
ionica para desestabilizar particulas coloidales, podria decirse que la temperatura promueve la
eficiencia de descontaminacion en un tratamiento de efluentes por coagulacion y floculacion,
debido a la influencia de esta en la reaccion dada en el proceso de coagulacion, impactando
también en la floculacion mediante la formacion rapida de fléculos dependiendo esto de la
estabilidad térmica del quitosano; también los cationes, dependiendo de su estabilidad térmica,
podrian anclarse a los grupos -OH del quitosano para la formacion de puentes, favoreciendo de

este modo la neutralizacién de carga y floculacion.

3.4.2.3.Determinacion de DQO al resultado 6ptimo del disefio experimental de Taguchi

La prueba de DQO se le realiz6 Unicamente al resultado optimo del disefio experimental
mencionado, el cual en esta ocasion fue el ensayo N°9, brindando una remocion de turbidez del
97.17%, la cual fue obtenida evaluando la influencia de los factores 75°C, pH 6 y relacion Q/M
de 0.75.

Finalizado el tiempo de digestion de la muestra, el vial de DQO se dej6 enfriar y al realizar la

lectura, nos brind6 un valor de DQO de 37mg/L.
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Figura 22. Resultado de DQO obtenido del ensayo éptimo en cuanto a turbidez.

El valor real de DQO presente en la muestra tratada fue de 3700mg/L, el cual se obtuvo tras
multiplicar el factor x100 considerado al diluir la muestra en una proporcion 1:100 (ecuacion
8). Este valor indica que se logro remover el 26% de DQO total, ya que, el valor de DQO base
a 140 NTU es de 5000mg/L. El célculo se encuentra en Anexo 5 (Calculo realizado para

determinar el valor de DQO del ensayo 6ptimo luego del proceso de biocoagulacion).

ElI DQO es un parametro de calidad del agua, representando el grado de contaminacion organica
en cuerpos de agua . Su definicion técnica consiste en la cantidad necesitada de oxigeno para
poder oxidar la materia organica por medio de un oxidante quimico, usualmente (asi como en
el presente trabajo) dicromato de potasio 78, EI DQO puede estar dividido en dos fracciones
diferenciadas, las cuales vienen a ser la DQO soluble y el DQO particulado o insoluble, siendo
el primero de facil degradacién, mientras que el segundo es de lenta biodegradacion. EI DQO
soluble se determina sobre el agua residual, posterior a un filtrado de 0.45um, la cual puede
estar formada por fracciones adicionales, las cuales pueden ser biodegradables, no
biodegradables y lentamente biodegradables °. Teniendo en consideracion lo relacionado al
DQO y sus tipos y, también teniendo en cuenta que el resultado 6ptimo logré remover el 97.17%
de la turbidez, podriamos decir el 26% del DQO removido en el presente trabajo incluye
mayoritariamente al DQO particulado o insoluble. Cabe la posibilidad de que una ligera
remocién del DQO soluble pueda llevarse a cabo, sin embargo, no cabe la duda que el 74% de
DQO total remanente corresponde a esa fracciébn mencionada. Se ha podido evidenciar

biocoagulantes con resultados similares en cuanto a remocion de DQO, como por ejemplo en el
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caso de Chuiza-Rojas et al. (2019) %! que pudo remover el 76.90% de turbidez de un efluente
lacteo con mucilago de nopal, mientras que la DQO removida fue de 26.80%, considerando una
dosis de 400ppm; por otro lado, el autor Dkhissi et al. (2023) >4 al emplear el mismo coagulante
en un efluente procedente de la refinacion de aceite vegetal logra remover 99% de turbidez y el
76% de DQO al emplear 40ppm, sugiriendo que el 24% de DQO remanente podria atribuirsele
al DQO soluble. Con respecto al quitosano se ha reportado remociones relativamente altas en
efluentes lacteos, como los autores Geetha Devi et al. 153 y Chi y Cheng (2006) %4 que reportan
remociones de DQO de 79% y 70% al emplear dosis de 100 y 25ppm respectivamente. Esto
evidencia la implicancia que conlleva escoger una dosis para el tratamiento, ademas de sugerir
el efecto que tiene la naturaleza del efluente en el proceso de disminuir los valores de DQO. Si
bien la dosis fue una variable fija en el presente trabajo, las diferentes proporciones podrian
aportar en parte diversa carga organica en el efluente; la autora Choudhary et al. (2019)
comenta que a pesar de que los biocoagulantes puedan remover la turbidez presente mediante
la desestabilizacion del sistema coloidal, puede darse la desventaja de incrementar la carga
organica debido a la naturaleza de este tipo de coagulantes, sugiriendo que la dosis del
coagulante debe de ser administrada sin sobredosificar, para evitar en parte el crecimiento
microbiano. Al emplear 10ppm para tratar por coagulacion y floculacion un efluente con
turbidez inicial baja y media pudo remover 88% y 95% de turbidez respectivamente,
presentando en ambos casos un aumento de 1% en DQO, mientras que al emplear un efluente
con turbidez alta y 80ppm de dosis de biocoagulante obtuvo una remocion de 98% en cuanto a

turbidez, sin embargo, el DQO aument6 un 91%.

3.4.2.4. Tratamiento estadistico

Para el tratamiento estadistico se empleé el software Minitab, con la finalidad de analizar el

disefio experimental de Taguchi y posterior a ello un analisis de regresion.
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a) Disefio experimental de Taguchi: Analisis de modelo lineal (relaciones S/R vs.
variables independientes)

Al culminar con la experimentacion se introdujo como respuesta del disefio experimental el
promedio de las remociones de turbidez en cada corrida correspondiente. En la Tabla 21 (Anexo
3) se puede observar que el ensayo N°9 presenta una relacién S/R con un valor mas alto de entre
todos los ensayos, el cual es de -0.24936. Esto indica que es el ensayo con la mejor combinacion

de factores para maximizar la remocion de turbidez.

A continuacion, se presentan las tablas de salidas generadas por el software Minitab, las cuales
presentan los resultados obtenidos al analizar el disefio de Taguchi, denominado de manera
general como °’Analisis de modelo lineal: Relaciones S/R vs factores’’; el analisis de modelo
lineal de las relaciones S/R tiene como funcion maximizar la relacion la sefial (media) y el ruido
(desviacion estandar). Las tablas de salidas generadas por el software Minitab consisten en las
de coeficientes de modelos estimados, las cuales brindan informacion sobre el valor T y el valor
P; ANOVA vy tabla de respuesta; adicionalmente se incluye la grafica de efectos principales. Se
esta considerando el criterio de optimizacién ‘mas grande es mejor’ con respecto a la relacion
SIR.

La Tabla 22 (Anexo 3) nos muestra informacion sobre los coeficientes de modelos estimados
para relaciones S/R. Entre todos los parametros reflejados, solo los dos niveles de mayor
relevancia para el pH presentan un valor P menor a 0.05, el cual es 0.009 para pH 6 y 0.045 para
pH 3.5. Esto indica que, dentro de pardmetros considerados en la tabla de coeficientes de
modelos estimados para relaciones S/R, solamente los pardmetros pH 3.5 y pH 6.0 tienen un
efecto estadisticamente significativo sobre la remocién de turbidez. Se puede observar que
mientras mas grande sea el valor del coeficiente en términos absolutos, més grande es el valor
P obtenido.

La Tabla 23 (Anexo 3) nos brinda informacion del Anélisis de Varianza sobre la influencia de
las variables independientes en la relacion S/R. Se puede observar que el pH es la Gnica variable
que logra un valor P menor a 0.05, el cual es igual 0.009. Esto quiere decir que solamente el
factor pH tiene un efecto estadisticamente significativo sobre la relacién S/R con un nivel de

confianza del 95%.
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La Tabla 24 (Anexo 3) nos muestra la tabla de respuesta para relaciones S/R, indicando el orden
de los factores de acuerdo a su relevancia en el disefio experimental, basdndose en el valor de
delta, tomando en cuenta que para este resultado se considerd que es mejor mientras mas grande
es la relacion sefal-ruido. El valor delta esta calculando restandole el valor minimo al valor
maximo de entre los tres niveles de cada factor. El factor de pH es el de mayor relevancia de
entre los tres, seguido de la temperatura y finalmente la relacién Q/M.

La Figura 61 (Anexo 4) es la grafica de efectos principales. Esta grafica muestra la media de las
relaciones S/R de todos los parametros considerados en la experimentacion; también se puede
observar la presencia de una linea base horizontal a la mitad de la grafica, la cual representa la
media general de las relaciones S/R obtenidas en cada ensayo, siendo este valor de -4.5. Los
niveles que presentan un valor de relacion S/R superior a esa media general son los que
contribuyen notablemente en mejorar la respuesta del sistema. Estos niveles en conjunto forman
distintas combinaciones de las que se espera un alto rendimiento en la remocion de la turbidez,

incluso contemplando la posibilidad de generar un resultado optimizado.

Estos ultimos experimentos a realizar forman parte de la ultima etapa del método de Taguchi,
la cual consiste en realizar pruebas confirmatorias con los niveles dptimos seleccionados %1%,
De acuerdo a la Figura 61, esos niveles serian la relacion Q/M 0.75, 50°C, 75°C, pH 3.5y pH
6.0, presentando valores de relacion S/R de -3.7478, -3.8923, -4.1807, -2.8956 y -0.8311
respectivamente. Considerando la interpretacion de la Figura 61 se formul6 a las pruebas
confirmatorias, las cuales fueron en total cuatro, sugiriendo emplear pH 3.5y 6 a 50°C y 75°C
a una relacion Q/M constante de 0.75. De estas pruebas confirmatorias, ya se tenia el resultado
de dos ensayos porque coincidentemente fueron parte del disefio experimental. Con respecto a
los otros dos ensayos solamente se realizé uno, el cual involucraba a todos los niveles 6ptimos
en su configuracién: relacion Q/M 0.75, 50°C y pH 6. Los resultados obtenidos se muestran en
la siguiente tabla:
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Tabla 19. Resultados de combinaciones sugeridas por la gréfica de efectos principales.

Configuracion Remocién de
N° de ensayo )
Q/M Temperatura (°C) | pH turbidez
1 0.75 50 35 87.10%
2 0.75 75 6 97.17%
3 0.75 50 6 95.98%

Tal como se menciond, hubo ensayos de los cuales ya se tenian resultados porque pertenecian
al disefio experimental, siendo estos experimentos el N°1 y N°2 de la Tabla 19: la configuracion
relacién Q/M 0.75, 50°C y pH 3.5 removi6 87.10% de turbidez, mientras que el ensayo que
consider6 una relacion Q/M 0.75, 50°C y pH 6 logré remover 97.17% de turbidez. En cuanto al
tercer ensayo, tal como se comentd, tiene a los niveles éptimos como parte de sus condiciones
de operacion; ha sido capaz de remover la turbidez del efluente significativamente, siendo este
valor de remocion del 95.98%, considerando una configuracion de relacion Q/M 0.75, 50°C y
pH 6. Es importante tener en cuenta que este Ultimo ensayo estuvo muy cerca de superar al
resultado 6ptimo, el cual en la Tabla 19 fue proporcionado por el ensayo N°2 y reflejo una
remocion de turbidez del 97.17%.

De acuerdo al anélisis estadistico, se pudo saber que el pH era el unico factor con un efecto
estadisticamente significativo sobre la remocién de turbidez. También se pudo conocer que
Unicamente pH 3.5 y pH 6 tenian un efecto estadisticamente significativo sobre la remocion de
turbidez, segun la tabla de los coeficientes estimados (Tabla 22); el pH 6 presentd mayor
significancia estadistica, reflejado en su valor P de 0.009. Toda esta informacion se
complementa con las pruebas confirmatorias, las cuales, asi como evidencian una alta eficiencia
en general, también muestran una mayor eficiencia al involucrar al pH 6 en los ensayos,
obteniendo un minimo de 95.98% de remocion de turbidez al emplear una relacion Q/M

constante de 0.75 y variando la temperatura entre 50°C y 75°C.

Esta ultima etapa del método de Taguchi permite verificar que las combinaciones sugeridas por
la gréafica de efectos principales realmente presenten un efecto altamente positivo sobre la
respuesta, 6ptimos o casi optimos 8. Se pudo remover como minimo un 87.10% empleando

los niveles que mostraron una relacién S/R superior a la media general, evidenciando la
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optimizacion robusta de parametros de proceso que puede realizar este disefio experimental.
Con respecto al ensayo N°3, el cual tenia una configuracion constituida por los niveles més
optimos, pudo remover un 95.98% de la turbidez, siendo muy cercano al resultado 6ptimo del
disefio experimental (ensayo N°2 en la Tabla 19), el cual removio 97.17%. Si bien no se logro
generar un resultado optimizado, se pudo obtener distintas configuraciones robustas que
mostraron un alto rendimiento al remover la turbidez del efluente, siendo el caso del ensayo N°3
el cual presentd a los niveles méas optimos en su configuracion y removid 95.98% de turbidez.
En la gréafica de efectos principales, cada factor presentd un nivel con el mas alto valor de
relacion S/R, siendo estos los niveles mas 6ptimos y de mayor influencia sobre la respuesta, tal
como se evidencio el ensayo N°3 en los resultados de las pruebas confirmatorias.

El método de Taguchi tiene la capacidad de optimizar el rendimiento de un sistema mediante
distintas combinaciones de parametros involucrados en el proceso . Las pruebas
confirmatorias permitieron validar dicho método, ya que, en la dltima etapa se demostré que
todas las combinaciones posibles sugeridas generaron resultados muy eficientes en el proceso
de remocion de turbidez por un proceso de coagulaciéon y floculacién, inclusive algunos
cercanos al ptimo del disefio experimental original. Si bien este disefio experimental ha servido
para la evaluar el comportamiento del biocoagulante compuesto por mucilago de nopal y
quitosano en la remocion de turbidez, también ha permitido identificar los niveles de factores
que tienen el potencial de mejorar la respuesta en determinados contextos experimentales,
inclusive al ensayo con los niveles éptimos que logré una remocion cercana al 6ptimo del disefio

experimental.
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CONCLUSIONES

e Se ha demostrado la extraccion satisfactoria del mucilago de nopal (Opuntia ficus
indica) mediante el método referenciado que emplea etanol al 95%. Posterior a la
extraccion se obtuvo un rendimiento final del 0.69%. Se detalld la sintesis del quitosano
por medio del método de desacetilacion alcalina, empleando como material principal a
la quitina, consiguiendo un rendimiento final del 56.22%, partiendo de 15.0017g de
quitina

e Fue posible caracterizar el mucilago de nopal (Opuntia ficus indica) y quitosano
mediante FTIR, identificando las bandas caracteristicas a los grupos funcionales
responsables del proceso de coagulacién y floculacion cuando se emplea este tipo de
coagulantes, de acuerdo a la literatura. Con respecto al quitosano, se obtuvo un producto
con alto grado de desacetilacion, siendo este valor de 80.93%, ubicado dentro del rango
aceptable que requiere un grado de desacetilacion similar al obtenido experimentalmente
para denominar ‘quitosano’ al producto de sintesis.

e Fue posible interpretar las biopeliculas compuestas por mucilago extraido de nopal
(Opuntia ficus indica) y quitosano, las cuales consistieron en formulaciones de
75%0Quitosano-25%Mucilago (relacion Q/M; 0.75), 50%Quitosano-50%Mucilago
(relacion Q/M; 0.5) y 25%Quitosano-75%Mucilago (relacion Q/M; 0.25). Posterior a su
elaboracion se secaron a 40°C en la estufa hasta obtener un polvo fino, el cual se empled
para los ensayos de biocoagulaciéon.

e Se evaluo la eficiencia del biocoagulante compuesto por mucilago de nopal (Opuntia
ficus indica) y quitosano a diferentes proporciones como pretratamiento alternativo de
un efluente lacteo. Se pudo remover el 97.17% de la turbidez y 26% de DQO en el
ensayo Optimo, el cual se realizd a condiciones de relacion Q/M de 0.75, pH 6 y 75°C.
Con respecto al analisis estadistico del efecto de la dosis de biocoagulante compuesto
por mucilago de nopal y quitosano sobre el porcentaje de remocion de turbidez se aceptd
la hipétesis nula, ya que el biocoagulante compuesto mucilago de nopal y quitosano no
presentd efecto estadisticamente significativo en la remocién de turbidez del efluente
lacteo tratado. Se encontrd que, de todas las variables independientes, Unicamente el pH
presentd diferencia estadisticamente significativa, siendo su valor P de 0.009 en el
analisis de relaciones S/R vs. factores.
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RECOMENDACIONES

e Con respecto al mucilago de nopal, se recomienda optar por métodos que permitan
identificar y cuantificar a todos los compuestos presentes, tales como proteinas, lipidos,
minerales y demas compuestos bioactivos, como polifenoles y flavonoides. Ademas, se
recomienda optar por andlisis instrumentales como Espectroscopia de Absorcion
Atoémica, ICP- OES, Cromatografia lonica, e inclusive técnicas analiticas tradicionales
como Titulacion por Complexometria, con la finalidad de identificar y cuantificar iones
presentes en el mucilago, como el Ca?" y Mg?*, estableciendo asi la significancia que
puedan presentar en un tratamiento empleando coagulacién y floculacién, ademas de
estimar la fuerza ionica total proporcionada por ese biocoagulante.

e Con respecto al quitosano, se recomienda probar otra combinacién de pardmetros con
en caso de que se busque aumentar los grados de desacetilacion presentes en la estructura
polimérica, ademas de caracterizarlo mas a profundidad para poder conocer su peso
molecular y solubilidad, por ejemplo.

e Se recomienda el empleo de equipos, como el medidor de potencial zeta, con tal de
conocer la fuerza ionica predominante, tanto en los coagulantes naturales en seco como
en la formulacién a diferentes proporciones, ademas del efluente. Por otro lado, se
recomienda también realizar un analisis individual, como andlisis de proteinas, lipidos y
carbohidratos, con tal de identificar toda la gama de compuestos organicos presentes en
el efluente de lactosuero &cido.

e Es recomendable también realizar un analisis topografico con técnicas como
Microscopia Electronica de Barrido (conocido también por sus siglas en inglés como
SEM), con el propdsito de conocer los cambios morfoldgicos que puede haber al
elaborar el biocoagulante compuesto de quitosano y mucilago, de modo que esto pueda
contribuir en el analisis de los mecanismos de coagulacién y floculacién involucrados.

e Con respecto al DQO, es recomendable emplear un disefio experimental que permita
evaluar su comportamiento a profundidad en distintos contextos experimentales, ademas
de realizar un analisis estadistico que demuestre la significancia estadistica que pueda
tener cada factor sobre esa variable.
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ANEXOS

Anexo 1: Figuras de la metodologia:

Figura 23. Nopal cortado dejado en maceracion por 24 horas.

Figura 24. Proceso de filtrado del extracto de nopal.
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Figura 26. Extracto de nopal sumergido en etanol al 95%.
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Figura 28. Titulacion de HCI 1M con NaOH 1M.
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Figura 29. Quitina de la marca Sigma-Aldrich.

Figura 30. Pesado de la quitina comercial.
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Figura 32. Proceso de desacetilacion de la qutina.
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Figura 33. Ajuste a pH 7 con lavados de agua destilada.

Figura 34. Quitosano disuelto en solucién de acido acético al 3%.
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Figura 35. Regeneracion de quitosano con NaOH 1M.

Figura 36. Lavado de quitosano con agua destilada.
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Figura 38. Espectrometro Nicolet™ Summit™,
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Figura 40. Interfaz del software OMINC Paradigm empleado para el FTIR del mucilago de

nopal (Opuntia ficus indica).
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Figura 42. Interfaz del software OMINC Paradigm empleado para el FTIR del quitosano.
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Figura 43. Proceso de elaboracion de las biopeliculas conformadas por quitosano y mucilago

de nopal (Opuntia ficus indica).

Figura 44. Lactosuero luego de las 24 horas a 4°C.
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Figura 46. Lactosuero desgrasado.
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Figura 47. Dilucién x10 del lactosuero.

Figura 48. Pesado de 0.01g de biocoagulante.
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Anexo 2. Figuras de los resultados de los ensayos realizados por triplicado.

"

:.uro
JiLab [

"Boro33 F'
100m! |

7

Figura 52. Tercer triplicado luego de sedimentar 24 horas a 4°C.
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Figura 54. Octavo triplicado después de sedimentar 24 horas a 4°C.

Figura 55. Noveno triplicado después de sedimentar 24 horas a 4°C.
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Figura 56. Noveno triplicado evidenciando la formacion de grandes floculos.

Figura 57. Sedimentacién completa a los 5 minutos en el noveno triplicado.
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Anexo 3: Tablas de resultados

Tabla 20. Resultados del disefio experimental empleado después del proceso de tratamiento

DISENO EXPERIMENTAL RESULTADOS
Ne° Quitosano/  Temperatura, TDS, CND, Turbidezs, Turbidez,
) Bloques ) pH

corrida Mucilago °C mg/L uS/cm NTU NTU
1 0.25 25 35 1028 2051 3.666 59.00 59.00
2 1 0.25 25 35 1090 2182 3.618 62.00 62.00
3 0.25 25 35 1120 2234 3.601 59.00 59.00
4 0.25 50 6 1755 3516 6.12 13.67 13.78
5 2 0.25 50 6 1480 2954 6.02 6.29 6.33
6 0.25 50 6 1639 3293 6.101 8.79 8.82
7 0.25 75 8.5 1354 2704 8.293 96.00 96.00
8 3 0.25 75 85 1457 2908 8.339 93.00 93.00
9 0.25 75 8.5 1330 2663 8.394 93.00 93.00
10 0.5 25 6 1264 2523 5.754 26.37 26.51
11 4 0.5 25 6 1263 2522 5.732 21.58 21.63
12 0.5 25 6 1210 2416 5.706 23.61 23.68
13 0.5 50 8.5 2239 4468 8.18 93.00 93.00
14 5 0.5 50 8.5 1715 3419 8.308 95.00 95.00
15 0.5 50 8.5 2071 4135 8.339 97.00 97.00
16 0.5 75 35 1327 2664 3.906 37.67 37.62
17 6 0.5 75 35 1236 2464 3.863 36.45 36.42
18 0.5 75 35 1217 2438 3.894 35.58 35.47
19 0.75 25 85 1257 2491 7.78 96.00 96.00
20 7 0.75 25 8.5 1234 2475 7.742 93.00 93.00
21 0.75 25 8.5 1290 2576 7.775 95.00 95.00
22 0.75 50 35 7915 1594 3.799 22.27 22.36
23 8 0.75 50 35 8725 1732 3.758 17.34 17.40
24 0.75 50 3.5 930.9 1877 3.758 14.46 14.55
25 0.75 75 6 1490 3005 6.081 4.03 4.20
26 9 0.75 75 6 1664 3316 6.123 4.46 4.48
27 0.75 75 6 1537 3095 6.181 3.29 3.38
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Tabla 21. Promedio de los porcentajes de turbidez, desviacion estandar, relacion S/IR y

coeficiente de variacion.

Promedio de »
N° de . Relacion .
QM T,°C pH remociones Media
bloques . SIR
de turbidez
1 0.25 25 35 57.14% -4.86120 0.5714
2 0.25 50 6 93.13% -0.61821 0.9313
3 0.25 75 8.5 32.86% -9.66665 0.3286
4 0.5 25 6 82.93% -1.62577 0.8293
5 0.5 50 8.5 32.14% -9.85908 0.3214
6 05 75 35 73.91% -2.62594 0.7391
7 0.75 25 8.5 32.38% -9.79446 0.3238
8 0.75 50 3.5 87.10% -1.19964 0.8710
9 0.75 75 6 97.17% -0.24936 0.9717

Tabla 22. Coeficientes estimados del modelo.

Término Coef EEdelcoef. T P
Constante -4.5000 0.2505  -17.964 0.003
Q/M 0.25 -0.5487 0.3543 -1.549 0.262
Q/M 0.50 -0.2036 0.3543 -0.575 0.624
Temperatura 25 -0.9271 0.3543 -2.617 0.120
Temperatura 50 0.6077 0.3543 1.715 0.228
pH 3.5 1.6044 0.3543 4.529 0.045
pH 6.0 3.6689 0.3543 10.356 0.009
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Tabla 23. Analisis de Varianza (ANOVA) de relaciones S/R.

Fuentet GL SC Sec. SC Ajust. MC Ajust. F P

Q/M 2 2.725 2.725 1.3624 241 0.293
T, °C 2 3.993 3.993 1.9963 3.53 0.221
pH 2 131.531 131531 65.7654 116.44 0.009
Error

) 2 1.130 1.130 0.5648
residual

Total 8 139.378

Tabla 24. Tabla de respuesta para relaciones S/R.

Nivel Q/M T,°C pH
1 -5.0487 -5.4271 -2.8956
2 -4.7036 -3.8923 -0.8311
3 -3.7478 -4.1806 -9.7734
Delta 1.3009 1.5348 8.9423
Clasificar 3 2 1
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Anexos 4: Gréficas del analisis estadistico generadas por Minitab.

Medias de datos

QM Temperatura pH

Media de Relaciones SN

-10

T T T T T T T
0.2%5 0.50 075 25 0 75 35 2.0 85

Sefial a ruide: Mds grande es mejor

Figura 58. Gréafica de efectos principales para relaciones S/R.
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Anexos 5: Calculos realizados

Rendimiento obtenido en la extraccion del mucilago de nopal

. 63.3781g
% Rendimiento = 91203 x 100

% Rendimiento = 0.69%

Célculo empleado para determinar la concentracion tedrica de la solucion inicial de
NaOH

40g
200mL

Concentracion final = x 100

Concentracién final = 70.0%

Calculo empleado para determinar la cantidad tedrica de moles de la solucién

concentrada de NaOH

140g

Moles de NaOH = —————
oes a8 N = 39,997 /mol

Moles de NaOH = 3.5 moles

Célculo empleado para determinar la molaridad tedrica de la solucién concentrada de
NaOH

3.5 moles

Molaridad = 0L

Molaridad = 17.5M
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Célculo empleado para determinar el volumen de alicuota a pipetear para preparar

NaOH 1M a partir de la solucion inicial de NaOH
X% 17.5M = 100mL x 1M

X =5.71mL

Célculo empleado para determinar el volumen de alicuota a pipetear para preparar la

solucion de referencia de HCI 1M
X% 12.15M = 100mL X 1M

X =8.23mL

Célculo empleado para calcular la concentracion real de la solucion de NaOH usada en

la titulacion
10.2mL X X = 10mL X 1M
X = 0.98M

Calculo empleado para determinar la molaridad real de la solucion madre de NaOH

usada en el proceso de desacetilacion de la quitina
5.71mL X X = 100mL x 0.98M

X =17.16M

Célculo empleado para determinar la cantidad real de moles presentes en la solucion
concentrada de NaOH

N° de moles

17.16M =
0.2L
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N° de moles = 3.432

Calculo empleado para determinar el peso real de NaOH empleado para elaborar la

solucién concentrada

masa (g)

432 mol NaOH = ——
3.432 moles de NaO 39.097g/mol

masa = 137.27g

Calculo empleado para determinar la concentracion real de la solucion inicial de NaOH

37.2g
200mL

Concentracion real = x 100

Concentracion real = 68.6%

Rendimiento obtenido en la sintesis de quitosano

8.4341g

15g X 100

% Rendimiento =

% Rendimiento = 56.22%

Grados de desacetilacion del quitosano sintetizado

% —0.3822
#DD =100 === 03733

%DD = 80.93%
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Calculo realizado para determinar el valor inicial de DQO a 140 NTU

50mg 5000mg
TDQO x 100 = 7

DQO

Célculo realizado para determinar el valor de DQO del ensayo éptimo luego del proceso

de biocoagulacién

37mg 3700mg
TDQO X 100 = [

DQO
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