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RESUMEN

La cantidad de residuos quimicos generados por las industrias y muchas
de ellas contenientes de residuos recuperables, conlleva a buscar alternativas
para su recuperacion y reducir la contaminacion.

El objetivo de esta investigacion fue determinar el rendimiento de
recuperacion del hidroxido de potasio en aguas residuales producidas en el
analisis de aniones por cromatografia idénica. La metodologia fue de tipo
experimental a nivel de laboratorio con 4 etapas, se aplico el arreglo ortogonal
L9 de Taguchi para 3 factores y 3 niveles, las variables experimentales fueron:
el potencial eléctrico (5, 10, 15) v, tiempo de operacion (20, 40, 60) min y flujo de
alimentacion (50, 75, 100) ml/min. Se aplico la electrodialisis con membrana
bipolar con 2 compartimientos y una configuracion de membranas “MB/MC/MB”.
Se obtuvieron resultados de concentracion de hidroxido, lecturas
amperométricas y de conductividad cada 10 minutos, se determind la
concentracion inicial del KOH del agua residual en funcién al potasio total
determinado por espectrometria de emision optica con plasma de acoplamiento
Inductivo (ICP-OES). Como conclusion, obtuvimos un rendimiento de
recuperacion del 77%, un 0.0236N como concentracion del KOH inicial del agua

residual y los parametros 6ptimos de operacion fue de 15v, 60miny 75 mil/min.

Palabras clave: electrodidlisis con membrana bipolar, hidréxido de potasio,
Taguchi, espectrometria de emision Optica con plasma de acoplamiento

Inductivo, cromatografia ionica.



ABSTRACT

The amount of chemical waste generated by industries and many of them
containing recoverable waste, leads us to seek alternatives for its recovery and
reduce pollution.

The objective of this research was to determine the recovery performance
of potassium hydroxide in wastewater produced in the analysis of anions by ion
chromatography. The methodology was experimental at the laboratory level with
4 stages, Taguchi's L9 orthogonal arrangement was applied for 3 factors and 3
levels, the experimental variables were: the electric potential (5, 10, 15) v,
operation time (20, 40, 60) min and feed rate (50, 75, 100) mi/min. Electrodialysis
was applied with a bipolar membrane with 2 compartments and a “MB/MC/MB”
membrane configuration. Hydroxide concentration results, amperometric and
conductivity readings were obtained every 10 minutes, the initial concentration of
KOH in the wastewater was determined based on the total potassium determined
by optical emission spectrometry with inductively coupled plasma (ICP-OES). In
conclusion, we obtained a recovery performance of 77%, 0.0236N as the initial
KOH concentration of the wastewater and the optimal operating parameters were
15v, 60min and 75 ml/min.

Keywords: electrodialysis with bipolar membrane, potassium hydroxide,
Taguchi, optical emission spectrometry with inductively coupled plasma, ion

chromatography.



INTRODUCCION

Los laboratorios de analisis medioambientales son encargados de
analizar las distintas muestras que los clientes solicitan para cumplir la norma
medioambiental del pais. En consecuencia, se generan grandes residuos
guimicos solidos y liquidos las cuales son tercerizadas por un gestor de residuos
ambientales.

Dentro de los analisis se encuentra la determinacion de aniones por
cromatografia ionica (IC), donde el cromatografo es el instrumento para procesar
el ensayo (1). La técnica IC consiste en separar los distintos iones de la muestra
para luego ser cuantificado. El uso de esta técnica implica usar el hidroxido de
potasio (KOH) como eluyente, cuya funcidén es transportar la muestra desde la
inyeccion hasta su deteccion dentro del cromatégrafo, generandose de esta
forma el agua residual (AR).

La composicion del AR es basicamente hidroxido de potasio diluido con
trazas de contaminacion por las muestras y con alto contenido de carbonato por
la reaccion con el dioxido de carbono del medio ambiente. Este residuo es parte
del cumulo de residuos liquidos generados en laboratorio la cual no es
aprovechada sino descartada por terceros.

Con el fin de aprovechar el contenido del KOH en las aguas residuales
producidas en la determinacién de aniones por IC, la presente investigacion se
enfoco en determinar el rendimiento de recuperacion del KOH, aplicandose la
electrodidlisis con membrana bipolar.

La electrodialisis (ED) es un proceso de separacion de iones por
membranas gracias a una diferencia de potencial aplicado en el sistema (2). Las
membranas utilizadas pueden ser anidnicas “MA”, catidénicas “MC” y/o bipolares
“‘MB”. La electrodialisis con membrana bipolar (EDMB), hace posible la
produccion de iones H+ y OH- para la formacion de &cidos y bases

respectivamente.



.  PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1 Descripcion de larealidad problematica.

La eliminacién y/o manejo de residuos quimicos, especialmente las aguas
residuales (AR) en laboratorios de analisis ambientales, hoy en dia generan un
problema de contaminacién. Con la exigencia de regulaciones ambientales, las
empresas de los distintos sectores buscan cumplir con dichas regulaciones y es
ahi donde contratan a los laboratorios de analisis ambientales para que se le
remitan un informe de ensayo, por ende, muchos de estos ensayos implican
generar residuos inorganicos tales como sulfato de sodio, acido clorhidrico,
hidroxidos de potasio, soluciones de dicromato etc. (3)

El &rea de cromatografia ionica, es un area del laboratorio encargado en
la determinacion de aniones y cationes, para ello se utiliza el hidroxido de potasio
como medio de transporte (eluyente). El proceso del analisis, genera un agua
residual que son gestionados mediante terceros para su eliminacion.

El gran cumulo de aguas residuales generadas en los distintos analisis
del laboratorio, y el no aprovechamiento de ellos, hace surgir la necesidad de
reducir la cantidad de AR del laboratorio, y como primer paso, la investigacion
sb6lo se enfoc6 en el AR producida en la determinaciéon de aniones por
cromatografia ionica.

En esta investigacion, la determinacion del rendimiento de recuperaciéon
de KOH mediante la técnica de electrodidlisis con membrana bipolar, se
considera el pilar para el futuro tratamiento del AR ya que con las variables de
operacion (voltaje, flujo y tiempo de operacién) en los distintos niveles, hace
posible encontrar el rendimiento mas adecuado para su futura concentracion y

purificacion del KOH.
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1.2 Formulacion del problema.

1.2.1 Problema general
¢, Cual sera el rendimiento del hidréxido de potasio recuperado con la
aplicacion de la electrodidlisis con membrana bipolar en aguas residuales

producidas en el analisis de aniones por cromatografia iénica?

1.2.2 Problemas especificos

¢, Cual seré la composicion quimica inicial del agua residual producida en
el analisis de aniones por cromatografia iGnica?

¢, Cudles seran los parametros Optimos para recuperar el hidroxido de

potasio mediante electrodialisis con membrana bipolar?

1.3 Objetivos

1.3.1 Objetivo general
Determinar el rendimiento del hidroxido de potasio recuperado con la
aplicacion de la electrodialisis con membrana bipolar en aguas residuales

producidas en el analisis de aniones por cromatografia idnica.
1.3.2 Objetivos especificos
Determinar la composicion quimica inicial del agua residual producida en

el andlisis de aniones por cromatografia ionica.

Determinar los parametros optimos para recuperar el hidroxido de potasio

mediante electrodialisis con membrana bipolar.
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1.4 Justificacion

La siguiente investigacion permitird encontrar los parametros para la
recuperacion del hidroxido de potasio mediante una tecnologia limpia como es
la electrodialisis con membrana bipolar, aprovechando la reutilizacion del agua
residual rico en hidréxido de potasio, siendo los resultados de esta investigacion
un gran aporte a futuras investigaciones y asi llegar a un siguiente nivel como: la

concentracion y purificacién del hidréxido de potasio, disefio de planta piloto, etc.

1.5 Delimitantes de la investigacién

1.5.1 Tedrica

La electrodialisis con membranas bipolares es un proceso electroquimico
gue consiste en el uso de la corriente eléctrica para generar iones a través del
paso de membranas catidnicas, anionicas y bipolares, los cuales desestabilizan
las moléculas mediante un proceso de seleccion, para producir sustancias

deseadas.

1.5.2 Temporal
La tesis de desarrollo en un periodo de 7 meses, de mayo a noviembre
del 2023.

1.5.3 Espacial

La investigacidon se centrd en la recuperacion del hidréxido de potasio a
partir del agua residual producida en el analisis de aniones por cromatografia
i6nica del segundo trimestre del afio del area de cromatografia i6nica de un
laboratorio privado de analisis de ambiental ubicado en el distrito de Cercado de

Lima.
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. MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes: Internacional y nacional.
2.1.1 Antecedentes internacionales:

En la investigacion” Separacion de hidroxido de sodio de las salmueras
posteriores a la carbonatacién por (EDMB)” Los autores realizan una prueba
preliminar que utiliza una soluciéon de alimentacion al 5% en peso de NaCl y
0.8mol/L de Na, aplicando automaticamente un rango de voltaje de 21 a 35 V
dependiendo de la conductividad de la solucion de alimentacion. En este modo,
el NaOH se recuper6 en 1.24mol/L después de 30 minutos a 25°C. Los
potenciales mas bajos y mas altos (21 y 35 V) se probaron a 25 y 35°C
respectivamente, utilizando la misma solucion para analizar los efectos del
potencial aplicado y la temperatura sobre la tasa de recuperacion de NaOH. En
el compartimento de alimentacion, la conductividad disminuyo gradualmente con
el tiempo, mientras que aumento con el tiempo en el compartimento base. Las
recuperaciones de NaOH ocurrieron después de 30 y 50 min a 21 y 35V,
respectivamente, y la tasa de recuperacion de NaOH fue mas rapida con el

aumento en el voltaje aplicado. (4)

En la investigacion “Separacion de amoniaco mediante electrodilisis de
membrana bipolar en residuos organicos por digestion anaerébica” La autora
estudio diferentes voltajes aplicados para optimizar el funcionamiento de la pila
EDMB, esto aumenta la eficiencia de separacion de amoniaco y mejora la
recuperacién de amoniaco. La operacion EDMB a 5,0v dio como resultado una
rapida separacion de amoniaco del 87% en 30 minutos con un bajo consumo
energético de 7,7 kWh/kg-N; también se encontré que la pureza del amoniaco
recuperado era mayor, reduciendo el tiempo de operacion de 60 a 30 minutos.
La operacion de EDMB cerca de la densidad de corriente limite resulté en una
menor selectividad del amoniaco, mientras que el consumo de la energia cambio
significativamente. Teniendo en cuenta la tasa de separacién de amoniaco, la
pureza, y consumo de energia, la aplicacion de voltaje de 5,0v durante 30

minutos es recomendado para operar en la EDMB. (5)
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En la investigacion “Estudio de electrodialisis con membranas bipolares”.
El autor estudio el efecto de la concentracion maxima alcanzable del NaOH en
cuatro diferentes configuraciones de EDMB. La mayor concentracion de
hidréxido de sodio fue obtenida en la configuracion de cuatro compartimentos
BCCA (58 d/l), que era aproximadamente el 30% superior al valor de la
configuracion estandar BCA de tres compartimentos (45 g/l). En la configuracion
de cuatro compartimentos, BCAA ha medido niveles de hidroxido ligeramente
mas bajos concentracion (50 g/l), mientras que en el caso de la configuracion de
dos compartimentos BC La concentracion de hidréxido de sodio fue de
aproximadamente 40 g/l, que es similar al valor en la configuracion de tres
compartimentos. Las configuraciones de cuatro compartimentos tienen un efecto

positivo al aumentar la concentracion maxima de NaOH. (6)

En la investigacion “Obtencion de acidos y bases a partir de disoluciones
salinas concentradas mediante electrodialisis con membranas bipolares” El autor
trabajé con una planta piloto equipada con una celda de EDMB y a partir de una
mezcla de disoluciones salinas sintéticas de NaCl, Na2SO4; donde obtuvo un
menor consumo energético a medida que se aumenta la concentracion de las
sales para la produccién de NaOH. Como consecuencia de la mayor presencia
de iones en disolucion, donde a tension constante de 8.9 V se obtuvieron valores
de consumo inferiores para conseguir concentrar hasta la misma cantidad de los
productos requeridos, y se presentarian como una forma viable de producir
NaOH hasta 1,8 mol/L (con un consumo energético de 5 kWh/kg NaOH). (7)

En la investigacion “Un sistema emergente de electrodialisis a escala
piloto para la desalinizacion de permeado: Evaluacion del papel de los factores
tipicos” El autor fabrico un sistema ED energéticamente eficiente a escala piloto
para la desalinizacién de permeado de nano filtracion de agua de mar, y se
investigaron en detalle siguientes factores: el tipo de membrana de intercambio
ionico (IEM), la recuperacion de agua (WR), la temperatura y la concentracion
de alimentacion. Los resultados muestran que la selectividad de IEM esta

relacionado con la fuga de iones, esto desempefid un papel importante en el
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rendimiento de la desalinizacion por ED. Ademas, la salinidad del agua
producida se triplico y el WR aumenté del 53 % al 67 % debido a la intensificacion
de la retro difusion i6nica. Ademas, el SEC aument6 37.7 % con una relacion de
remocion de sal similar cuando la temperatura aumento6 de 7 a 29 °C, lo que se
atribuye a los cambios en las estructuras IEM y las propiedades quimicas de la
solucién. Finalmente, la fluctuacion en la concentracion de alimentacién tuvo una
influencia significativa en la calidad del agua producida y el SEC debido al modo
de operacion continua . Este estudio proporciona informacién y orientacion para

el proceso de desalinizacion BWED a gran escala. (8)

En la investigacion “Estudio comparativo sobre la produccién de acido
gluconico por electrodidlisis y electrodialisis de membrana bipolar: efectos de las
configuraciones celulares” Para producir acido gluconico a partir de gluconato de
sodio, tres tipos de configuraciones celulares de electrodialisis de membrana
bipolar(EDMB) y se aplicaron dos tipos de configuraciones de celdas de
electrodialisis (ED) y se compararon factores como la variacion de corriente, tasa
de conversion, eficiencia de corriente y consumo de energia. Los resultados
indicaron que la configuracion de celda EDMB 2C-C (EDMB de dos camaras
con membrana de intercambio cationico) tuvo el mejor desempefio general que
la configuracion EDMB 2C-A (EDMB de dos camaras con membrana de
intercambio anionico) y la configuracion EDMB 3C (EDMB de tres camaras con
membrana de intercambio de aniones), y la configuracion ED 3C (ED de tres
camaras) tuvo el mejor rendimiento general que la configuracion ED 4C (ED de
cuatro cadmaras). Se establecié un modelo de produccion industrial y se estimo
gue el costo de produccion del acido glucénico es de 0,25 US$/kg para EDMB
2C-C y 0,067 $/kg para ED 3C, respectivamente. Teniendo en cuenta el valor
calculado para el hidréxido de sodio, el coste de EDMB 2C—-C sera 0. 104 $/kg,
inferior al de produccioén tradicional. Aunque ED3C tiene el costo de produccion

mas bajo, produce el subproducto sulfato de sodio que debe manejarse mas. (9)
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2.1.2 Antecedentes nacionales:

En la investigacion “Evaluacion de los parametros operacionales en un
equipo de electrodialisis para recuperacion de iones niquel a partir de efluentes
galvanicos”, se determinaron los parametros de operacion adecuados en un
equipo de electrodidlisis a nivel de laboratorio, para la recuperacién de iones
niquel provenientes de las aguas de enjuague del proceso de niquelado.
Utilizaron soluciones sintéticas semejantes a los fluidos de la galvanoplastia y
soluciones reales como fluidos a tratar a diferentes concentraciones aplicando la
metodologia Taguchi. Asi mismo, se determind que los parametros de operacion
Optimos del proceso para ambas soluciones fueron: flujo de alimentacion 600
mL/min, concentracion inicial de 50 ppm de sulfato de niquel, 0.03 M de
concentracion de sulfato de sodio en el lavado de electrodos y el potencial
eléctrico fue de 15V, los cuales le permitieron establecer que los resultados de
recuperacion fueran muy similares para la solucion sintética y la solucion real.
(10)

En la investigacion “Influencia de parametros operacionales en la
concentracion de acido y base producido a partir de salmuera procedente de
osmosis inversa via electrodialisis bipolar’, se determiné los parametros de
operacion adecuados en un equipo de electrodialisis a nivel experimental, para
evaluar en qué medida influye los parametros operacionales en la concentracion
de acido y base producido a partir de salmuera via electrodialisis bipolar y ser
una alternativa para mejorar la gestion de los efluentes salinos provenientes de
plantas de desalinizacion, los resultados muestran claramente cuando el voltaje
de operacién de la celda es 15V, flujo volumétrico del acido y base es de
400mL/min, y la concentracién inicial del &cido y base de 0,05N, la concentracion
del acido alcanza a 0,16N y 0,132 N de la base, por lo que de los cuatro
parametros de operacion del equipo de electrodialisis bipolar en estudio, el de

mayor influencia en la concentracién es el potencial eléctrico. (2)

En la investigaciéon “Evaluacion de los parametros de operacion de un

moddulo de electrodidlisis para la desmineralizacion de aguas subterraneas del
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parque industrial de Arequipa para alimentacion de calderas” Se determiné la
densidad de corriente limite empleando el método de la curva de polarizacion,
para ello se hicieron mediciones de voltaje aplicado a la celda de electrodialisis
y la corriente que fluye por la celda de electrodialisis, para un flujo de
alimentaciéon correspondiente al diluido de 19.2 mL/min, 26.4 mL/min y 31.2
mL/min, por lo cual el voltaje aplicado de la fuente se increment6 en 2 voltios
cada 4 minutos. Luego se graficaron los datos obtenidos: Intensidad de corriente
vs. Voltaje, para poder obtener la curva de polarizacién, se determiné la densidad
de corriente limite, que es la maxima cantidad de corriente que puede circular a
través de una determinada area del electrodo sin que se produzca un brusco

incremento de su resistencia eléctrica o una drastica disminucion. (11)

2.2 Bases teoricas
2.2.1 Cromatografia

La cromatografia es un procedimiento quimico utilizado en todas las
ramas de la ciencia, que permite la separacion, identificacion, cuantificacion,
cualificacion y determinaciéon de los componentes quimicos individuales de
sustancias en mezclas complejas, de acuerdo con la purificacion de compuestos
de una manera muy precisa. Estos procedimientos, abarcan varias técnicas
separativas basadas en propiedades fisicas de ciertos materiales que, en
interaccidn con otras sustancias o0 mezclas de éstas, permite descomponer la
mezcla y analizar sus constituyentes, mediante una fase movil que consta, segun
el procedimiento, de un liquido o gas que corre a través de una superficie y de
la fase estacionaria, una fase estacionaria de materia sélida o liquida que se
gueda en la misma posicion. (12)

De esta manera, los componentes en una muestra a analizar se van
distribuyendo en estas dos fases, cuando la fase movil atraviesa la fase
estacionaria es lo que se denomina proceso de elucion. La separacion de los
distintos componentes de la muestra es resultado de repetidos procesos de
sorcion — desorcion de estos componentes, para finalmente lograr su separaciéon

y visualizarlos en una grafica que se conoce como cromatograma. (12)
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2.2.2 Tipos de cromatografia
Los métodos cromatogréficos se clasifican segun el estado de la fase
movil en:

A. Cromatografia liquida: en este tipo de cromatografia, la fase movil es un
solvente o mezcla de ellos y la fase estacionaria un sélido que interactta con las
sustancias a separar. Existen diferentes ordenamientos para este tipo de
cromatografia, ya que puede hacerse en columna, papel, capa fina o HPLC
(cromatografia liquida de alta resolucion). (12)

B. Cromatografia de gases: aqui la fase mévil es un gas inerte y fase
estacionaria es un soélido (cromatografia gas-liquido). Este tipo de cromatografia
siempre es en columna. (12)

C. Cromatografia con fluido supercritico: en este tipo la fase movil es un
fluido por encima de sus temperaturas y presion criticas. Es utilizado para el

analisis y purificacion de moléculas de bajo a moderado peso molecular. (12)

2.2.3 Cromatografia l6nica

La Cromatografia I6nica esta intimamente relacionada con la
cromatografia liquida de alto rendimiento (HPLC). Es un método eficaz para la
separacion y determinacion de iones, basado en el uso de resinas de intercambio
ionico. Existen varios modos de deteccion de los analitos: (13)

A. En la deteccidon por conductividad, se mide la conductancia del ion
analito cuando pasa a través de una célula de conductividad. Tanto el eluyente
como la muestra son especies idnicas y suelen presentar una elevada
conductividad de fondo por lo que para detectar con una buena sensibilidad los
analitos, es necesario eliminar la conductividad de fondo del eluyente,
guimicamente, en una reaccion post columna en la que se convierte al eluyente
en una especie con baja conductividad. A estas columnas se les conoce con el
nombre de supresores de conductividad, y pueden ser quimicos o
electroquimicos. Este modo de deteccion es el mas comun en cromatografia
i6nica. (13)

B. En la deteccion amperométrica, se mide la corriente eléctrica generada

cuando el analito es oxidado o reducido en el interior de una célula
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amperomeétrica, que consta de un electrodo de trabajo, un electrodo de referencia
y un electrodo auxiliar. La oxidacién o reduccion de los iones dependeréd de la
aplicacion de un potencial entre el electrodo de trabajo y el electrodo auxiliar. La
sefial medida consiste en la Intensidad de la corriente generada entre el
electrodo de trabajo y el electrodo auxiliar. Dentro de este modo de deteccion
destaca la amperometria de pulsos (PAD), muy utilizada para la deteccién de
carbohidratos. Este modo de deteccion es muy selectivo ya que sélo los iones
susceptibles de oxidacion o reduccion al potencial aplicado podran ser medidos.
(13)

C. La deteccion espectrofotométrica Ultravioleta-VIS, se basa en la
absorcion de energia electromagnética por ciertos grupos presentes en las
moléculas o iones llamados cromoforos. La longitud de onda y la energia
absorbida depende de los enlaces quimicos dentro de la molécula o ion y son
caracteristicos de los mismos. En cromatografia idnica en deteccion fotométrica
directa sélo los iones de la muestra que presenten grupos croméforos podran
absorben parte de la luz que llega a la célula, originando una disminucion en la
intensidad del haz de luz que es directamente proporcional a la cantidad de
soluto absorbente eluido. La deteccion UV en cromatografia idnica no es muy
significativa, ya que los cationes y aniones inorganicos y las moléculas organicas
alifaticas carecen de grupos cromoforos, por tanto, se usa como complemento
de la deteccidn por conductividad. Una de las aplicaciones mas comunes de este
modo de deteccion es la determinacion de nitritos y amonio en aguas de mar. La
deteccion UV-VIS de estos iones minoritarios (y cromoéforos) en el mar se puede
conseguir eliminando la interferencia de los iones mayoritarios en este tipo de

muestras: cloruro y sodio (no croméforos). (13)

2.2.4 Aplicaciones delalC

La tabla 1, muestra las aplicaciones de la IC segun el tipo de deteccion:
(13)
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Tabla 1

Aplicaciones de la cromatografia idnica

Tipo de deteccion Aplicacién

Cationes y aniones inorganicos
mayoritarios en aguas, Oxihaluros,
Acetatos y  haloacetatos, Aniones
organicos e inorganicos. Acidos
Conductividad carboxilicos de bajo peso molecular Algun
metal de transicion, Amonio y aminas de
bajo peso molecular (etanolaminas,

metilaminas, etc.)

Tioles, sulfuros y cianuros, Sulfitos en
muestras liquidas (bafos de
Amperométrica galvanoplastia, productos farmacéuticos,

o en alimentos y bebidas).

Azucares en zumos, mieles y vinos
(monosacaridos, disacaridos) y alcoholes
Amperométrica de pulsos de azucar (sorbitol, arabitol, inositol), a

muy bajas concentraciones.

Nitratos y nitritos en aguas de mar
(deteccion directa), Amonio en aguas de

UV-VIS mar (derivatizacion + detecciéon UV)
Cromo (6+) (derivatizacién + deteccion
uv)

Fuente: Servicios técnicos de investigacion de la Universidad de Alicante 2023.

2.2.5 Determinacién de aniones por cromatografia idonica

Para la determinacion de aniones por cromatografia idnica, se hace uso
de un cromatdgrafo i6nico y se pueden determinar los aniones siguientes: Cl—,
S04, NO3~, PO4*, F~, NO%, I, Br, SOs?-, S%, CIO*, SCN-, S,03%, CIO%, es
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decir, cloruro, sulfato, nitrato, fosfato, fluoruro, nitrito, yoduro, bromuro, sulfito,
sulfuro, clorato, tiocianato, tiosulfato y clorito. (14)

El método para la determinacién de aniones viene descrito segun la norma
a emplear, por ejemplo, la norma UNE-EN ISO 14911, la cual es aplicable a
cualquier tipo de agua.

2.2.6 Cromatografo idnico

Los cromatografos idnicos son instrumentos analiticos que se utilizan para
separar y cuantificar iones en muestras liquidas. Los siguientes pasos se realizan
mediante un instrumento de cromatografia idnica: (15)

A. Prelavado: El eluyente, o fase movil, pasa por el sistema de IC. El
eluyente se bombea continuamente a través de la columna de separacion.
Consiste en una solucion acuosa con varios iones que compiten con los iones
de la muestra por los sitios de union de la resina en la columna de separacion.
La composicion del eluyente se optimiza cuidadosamente para lograr la mejor
separacion de los iones objetivo.

B. Preparacion de muestras: Normalmente las técnicas de preparacion de
muestras se utilizan antes de inyectar la muestra en el bucle de muestra. La
preparacion de muestras produce resultados mas precisos y fiables y puede
evitar dafios a la columna de separacion y al sistema IC. Las técnicas de
preparacion de muestras incluyen filtracion, dilucion y extraccion.

C. Véalvula de inyeccidn: La posicion de la valvula de inyeccion cambia a
FILL y la muestra ingresa al circuito de muestra.

D. Inyeccion de muestra: La valvula de inyeccion inyecta la muestra hacia
la columna de separacion.

E. Separacion de muestras: La muestra fluye a través de una columna de
separacion, o fase estacionaria, llena de una resina de intercambio i6nico. Esta
resina contiene grupos funcionales cargados que interactian selectivamente con
iones especificos. La eleccidén de la resina depende de los iones objetivos a
analizar.

F. Elucién y deteccidn: Los iones retenidos se liberan gradualmente de la

resina a medida que la muestra avanza a través de la columna. El tiempo de
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retencion de cada ion depende de su afinidad por la resina y las condiciones del
eluyente. El eluyente, que contiene los iones separados, llega a un detector
dentro del cromatdgrafo idnico. Se pueden utilizar diferentes tipos de detectores,
como detectores de conductividad, detectores UV/Vis o0 espectrometros de
masas. El detector mide la concentracion de iones especificos que eluyen de la
columna.

G. Andlisis de los datos: Un software de cromatografia i6nica registra y
procesa la salida del detector. Los datos resultantes se utilizan para generar

cromatogramas que muestran la concentracién de iones objetivo a lo largo del
tiempo. Ver figura 1.

Figura 1

Cromatograma de un cromatografo ibnico

 1B-01-15#3 ' ron A05 " ECD_1
50 :‘gm 15 #3 Patron A0S
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2 - Cloruro - 5,683

250+

200+

o
{?
= 1 - Flugrurg - 3,500
4 - Bromuro - 8,633
6 - Fosfato - 14,450

;::: § - Mitrato - 9,883
? 7 - Sulfato - 16,067

¥ 3 - Nitrito - 8,817

I

iy
B — 1 —— - : | r——— ———— —
0,0 2.5 5,0 7.5 10,0 12,5 15,0 _1?.5 21_.0

Nota: Ejemplo de cromatograma de determinacién de aniones por
cromatografia idnica. Tomado de (Quimitube, 2017)
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2.2.7 Tipos de eluyentes utilizados en cromatografia ionica

La tabla 2 muestra los eluyentes tipicos utilizados en la cromatografia de

intercambio anidnico, junto con el modo de deteccién asociado con cada

eluyente. (16)

Tabla 2

Eluyentes comunes para cromatografia de intercambio aniénico

Sistema eluyente

Comentarios

Modo de
deteccion comun

El ion hidroxido es el anion competidor
eluyente mas débil, pero tiene una

y férmico)

aniones débilmente retenidos.

A . Conductividad
Hidroxi conductancia idnica equivalente muy alta. Es S
idroxido adecuado ara aniones  débilmente suprimida °
(sodio o potasio) X P . conductividad
retenidos y se utliza con columnas de . .
. . s e . indirecta.
intercambio anidnico débil o selectivas de
hidréxido.
Un sistema eluyente mas fuerte que los
Carbonato/bicarbonato e!uygn_tes mas S|_mples que contienen solo Conductividad
(sodio o potasio) hidroxido y permite un mayor control de la suprimida
P selectividad mediante el control de la P '
relacion carbonato/bicarbonato.
Acidos carboxilicos Estos son eluyentes débiles (citrato en barra)
alifaticos (p. €., acidos y relativamente altamente conductores, con Conductividad
citrico tartér'icc;’ acético Una absorcion de UV de débil a directa e
' X moderada. Son Utiles para la elucion de indirecta.

Acidos sulfonicos

aromaticos y alifaticos.

Los acidos sulfénicos aromaticos son
eluyentes fuertes, con una conductividad
relativamente baja a moderada y una alta
absorcibn de rayos UV.Los acidos
sulfénicos alifaticos tienen selectividades de
intercambio i6énico moderadas y absorben
débilmente los rayos UV.

Acidos sulfénicos
aromaticos:
conductividad
directa e
indirecta,
absorbancia UV
indirecta.

SA alifaticos:
absorbancia UV
directa.

Acidos carboxilicos

aromaticos

Los ejemplos incluyen sistemas tampén de
benzoato/ftalato de &cido benzoico/acido
ftélico, que se emplean comunmente en CI
no suprimidos. Tienen conductancias iénicas
bajas y absorben fuertemente los rayos
UV. Los eluyentes pueden proporcionar una
accion tampén en un rango relativamente
amplio de pH.

Conductividad
directa 0
absorbancia UV
indirecta.

Sales inorgénicas

Se pueden preparar eluyentes inorganicos
fuertes a partir de sales de cloruro, sulfato y
fosfato. Estos son incompatibles con la
deteccidn conductimétrica.

Absorbancia UV
directa, deteccion
electroquimica.

Fuente: Servicios técnicos de investigacion de la Universidad de Alicante (2023)
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2.2.8 Aguaresidual

Segun la OEFA define al agua residual como: “aquellas aguas cuyas
caracteristicas originales han sido modificadas por actividades humanas y que
por su calidad requieren un tratamiento previo, antes de ser reusadas, vertidas
a un cuerpo natural de agua o descargadas al sistema de alcantarillado”.
Asimismo, la OEFA los clasifica en: (17)

A. Aguas residuales domésticas, Son aquellas de origen residencial y
comercial que contienen desechos fisiol6gicos, entre otros, provenientes de la
actividad humana, y deben ser dispuestas adecuadamente.

B. Aguas residuales industriales, Son aquellas que resultan del desarrollo
de un proceso productivo, incluyéndose a las provenientes de la actividad
minera, agricola, energética, agroindustrial, entre otras.

C. Aguas residuales municipales, Son aquellas aguas residuales
domesticas que pueden estar mezcladas con aguas de drenaje pluvial o con
aguas residuales de origen industrial previamente tratadas, para ser admitidas

en los sistemas de alcantarillado de tipo combinado.

2.2.9 Hidroxido de potasio

Es una base fuerte y absorbe el didxido de carbono (CO2) del ambiente
facilmente, también es conocido como potasa caustica (18).

Es un sdlido inodoro, blanco o ligeramente amarillo, escamoso 0 grumoso
gue a menudo se encuentra en una solucion acuosa. (19).

Su informacién numérica asignada por el US Chemical Abstracts Service
es N° CAS 1310-58-3 (20).

A. Propiedades fisicas. se muestran en la tabla 3.
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Tabla 3

Propiedades fisicas del hidroxido de potasio

Umbral de olor Inodoro

Punto de inflamacién No combustible

Presion de vapor 1 mm Hg a 1317 °F (714 °C)
Densidad relativa 2.04 (agua=1)

Solubilidad en agua Soluble

Punto de ebullicion 2408 °F (1320 °C)

Punto de fusion 761 °F (405 °C)

Peso molecular 56.1

Fuente: New jersey deparment of health, Hazardous Substance Fact Sheet.

B. Aplicaciones del hidroxido de potasio, En la sintesis de productos
guimicos como el carbonato de potasio, fertilizantes, elaboracion de productos
de limpieza, reactivo para analisis quimicos, en la industria textil, en la industria

farmacéutica, etc.

2.2.10Electrodialisis

La electrodialisis es un proceso de separacion por membranas en el que
éstas son selectivas y dejan pasar los iones, pero no el agua. La solucion salina
se sitla entre un par de membranas anionica y cationica a través del cual fluyen
los iones bajo el cambio eléctrico de una corriente directa con lo cual el agua
gueda parcialmente desalinizada (21).

La electrodidlisis es un proceso de separacion electroquimica que utiliza
energia de CC para mover los iones a través de membranas de intercambio
iGnico selectivas para eliminar la sal de un flujo de alimentacion en un flujo de

concentrado, dejando un producto con valor agregado (ver figura 2). (22)
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Figura 2

Esquema simple de una celda de electrodialisis

MA

ANODO

(+)

CATODO -

(-) -

+ + + + + + +

MC

Nota, MC: membrana catidonica, MA: membrana anionica.

2.2.11Clasificacion de la electrodialisis
La electrodidlisis presenta diferentes desarrollos en funcién del tipo y

disposicion de las membranas en los moédulos, como pueden ser: la
electrodidlisis selectiva (SED), la electrodidlisis inversa o reversible (EDR), la
electrodialisis con membranas bipolares (EDMB) o la electrodialisis metéatesis
(EDM). (23)

2.2.12Tipos de membrana de intercambio iénico

Existen dos tipos de membranas (24):

A. Homopolares. Membranas que contienen solamente un tipo de carga fija

y que permiten migrar aniones o cationes. Se destacan dos tipos de membranas
homopolares:

a. Membranas de intercambio aniénico (MA). Contienen cargas
positivas fijas, y permiten el paso de aniones.

b. Membranas de intercambio catiénico (MC). Contienen cargas

negativas fijas, y permiten el paso de cationes.
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B. Bipolares. Son una combinacion de una MA 'y una MC, que se encuentran
en contacto directo o separado por un medio poroso. Esta region intermedia se
denomina regién de transicion. Este tipo de membranas permiten la disociacién
de moléculas de agua al aplicar un campo eléctrico, conocida como hidrdlisis del
agua.

2.2.13Vida atil de las membranas

Las membranas de electrodialisis tienen una vida Ut de
aproximadamente 10 afos. El cuidado y la limpieza de las membranas extienden
la vida til de la misma, y garantiza la calidad del producto y reduce el consumo
de energia. Las membranas catidnicas tienen mayor duracion que las anionicas.
Las membranas anidnicas son susceptibles a la oxidacion con cloro y otros

oxidantes fuertes. Los electrodos tienen una vida util entre 2 o 3 afios. (11)

2.2.14 Aplicaciones de la electrodialisis
Las aplicaciones industriales mas sobresalientes se mencionan en la
siguiente lista (25):

A. Desalinizacion de aguas salobres. (<5.000 ppm de salinidad inicial).

B. Recuperacion de acidos y bases. De aguas que contienen sales (por
ejemplo: recuperacion de acido sulfurico y sosa de una disolucion de sulfato
sodico).

C. Recuperacion de componentes valiosos. De acabados metalicos o
tratamiento de sus efluentes.

D. Desalinizaciéon de suero de queso y leches no grasas.

E. Eliminacion de cenizas de melazas y zumos de remolacha, cafia y otros
azucares.

F. Desalinizacién de efluentes residuales industriales y urbanos.

G. Desalinizacién de productos de fermentacion.

H. Desmineralizacion de plasma sanguineo.
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2.2.15Electrodialisis con membrana bipolar (EDMB)

Estan compuestas principalmente por la superposicion de una membrana
de intercambio catidnico y otra de intercambio anionico. La principal funcion de
estas membranas es catalizar la disociacion del agua para producir &cidos y
bases en compartimientos contiguos de una celda de electrodialisis, como se ve

en la figura 3. (26).

2.2.16 Requisitos técnicos de la EDMB
Los requisitos técnicos que un modulo de EDMB debe cumplir son los
siguientes (27):

A. La distancia minima entre las membranas. Tiene que ser de entre 0.5
y 1 mm, para reducir la resistencia eléctrica.

B. Las condiciones hidrodinamicas. Deben ser las adecuadas segun las
especificaciones del modulo utilizado, garantizando una velocidad superficial
alta.

C. La proporcion del area de la membrana. Respecto el volumen del
modulo de EDMB debe ser alto.

D. Evitar las fugas. Entre los diferentes compartimentos.

E. Reducir los cortocircuitos. Evitar otros posibles puntos de mal
funcionamiento del circuito eléctrico.

F. Disponer de separadores. Que se encargan de dirigir las corrientes de
las distintas disoluciones.

G. Limite de temperatura de operaciéon. Este limite se determina por el
material del cual estan fabricados los espaciadores, el cual tiende a perder su

rigidez a mayores temperaturas.
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Figura 3

Estructura de membrana bipolar

(a) (b)
BPM gpm "B cem NaOH gpy
N -
B - + -
——'hH Qe—-
o OH [+~ w -~ OHE W
+ H = .- B
+ o= ' Na' : =
o i~ - =
—Eon - Suck = -
N -
i~ - + -
Na,Suc NaOH

Nota. a) Estructura de una membrana bipolar con capa de intercambio anionico,
gue se junta donde tiene lugar la disociacion del agua y la capa de intercambio
cationico. b) Configuracion de una celda de electrodialisis con membranas
bipolares para la concentracion de NaOH y la produccién simultanea de acido

succinico. Tomado de (Fernandez, otros. 2014).

2.2.17 Curva de polarizacion

Una curva de polarizacién es un gréafico de densidad de corriente (1) versus
potencial de electrodo (V) para una combinacion especifica de electrodo y
electrolito (28).

La curva de polarizacion presenta zonas (ver figura 4) tal como la zona |
0 zona Ohmica, se caracteriza por una relacion lineal entre la corriente y el
potencial, es decir se cumple la ley de Ohm, la zona Il o de pseudomeseta se
reconoce porque la corriente es practicamente independiente del potencial,
debido a que en las cercanias de la membrana los iones se agotan en un

momento dado y al no existir portadores de carga la resistencia aumenta
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notablemente. Sin embargo, la corriente incrementa ligeramente con el potencial,
debido a que la ausencia de portadores de carga, es compensada por los iones
formados por efectos acoplados como el desdoblamiento del agua (Formacién
de H+ y OH-), en la zona Ill o region de electro conveccién, la corriente y el
potencial nuevamente adoptan una relacion lineal. En efecto, los iones
atraviesan la membrana a través de los poros, no solo perpendicularmente a la
superficie de la membrana, sino que también tangencialmente; dado que la
superficie de la membrana es rugosa y heterogéneas, las cargas se mueven en
remolinos que llevan a una destruccion de la capa de difusion y el reinicio de la
difusion (29).

Figura 4

Curva de polarizacion

H*
>
0.5 - ——
0.4 - Zona l Zonalll Zona Il

I /mA

2000

E/mV

Nota. Forma tipica de una curva de polarizacion para una MC. En la parte
superior se ilustran los fenémenos que predominan en cada etapa. Tomado de
(Torres, otros. 2019).
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2.3 Marco conceptual:
2.3.1 Aguaresidual producida en el analisis de aniones por IC

En la determinacion de aniones por cromatografia i6nica, el residuo
generado por parte del cromatografo se le considera como un agua residual,
especificamente un agua residual industrial.
2.3.2 Electrodialisis con membrana bipolar

Cuando se hace uso de una o0 mads membranas bipolares, la técnica de
electrodidlisis se hace llamar electrodiélisis con membrana bipolar “EDMB”, la
cual puede estar en combinacion con otras membranas anidnicas o catiénicas o
ambas, teniendo de esta forma diferentes configuraciones.
2.3.3 Configuracién de electrodialisis con MB

Para el objetivo de nuestra investigacion, se aplica la configuracion
MB/MC/MB. Ver figura 5

Figura 5
Configuracion de celda de un equipo de electrodialisis
CONCENTRADO DILUIDO
(KOH) (AR)
MB MC MB
H+
cAToDo | G) | Fi=o r ANODO
H+§ OH-
DILUIDO CONCENTRADO
(KOH) (AR)
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2.3.4 Equipo de electrodialisis
El equipo de electrodilisis consta de:

A. Fuente de alimentacion. es una fuente con capacidad de regular y
mantener el voltaje continuo.

B. Fuente de regulador de flujo de alimentacion. consta de un sistema
gue regula el porcentaje de energia para el bombeo peristéltico permitiendo dar
diferentes flujos de alimentacion.

C. Tanques de almacenamiento. tratAndose de un sistema batch, se tiene
tanques de la solucién del concentrado, solucién diluida y solucién de lavado con
capacidad de 1.5 litros.

D. Membranas. se tiene las membranas bipolares y la membrana catidénica

para esta investigacion ver tabla 4.

Tabla 4

Caracteristicas de las membranas cationica y bipolar

Caracteristicas de las membranas  Unidades FKB-PK-130 FBM
Resistencia eléctrica especifica. Q/cm? 3.27 -
Capacidad de intercambio idnico Me-g/g membrana 0.9 -
Espesor pMm 126 - 140 130 - 160
Color - Marrén Marrén
Temperatura maxima de operacion  °C - 40

Fuente: Hojas de datos técnicos Fumatech, 2023.

E. Electrodos. se utilizé un par de electrodos de titanio recubierto con iridio
y tantalio designado para el catodo y el &nodo.

F. Separadores. se usé empaquetadura a base de silicona como
separadores entre membranas.

G. Generadores de turbulencia. se utilizé la malla de teflén para generar
turbulencia.

H. Otros accesorios. se requirid el armado a base de acrilico, mangueras

de silicones, uniones, tornillos con tuercas, manguera aislante.
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Un esquema del equipo de electrodialisis se muestra en la Figura 6.

Figura 6

Esquema del equipo de electrodialisis

Tl T2 T3

T1, T2, T3: Tanques de
almacenamiento.

ﬂl ;5 R.F: Reguladores de

I flujo

R.F | ) —

R.V: Regulador de
voltaje

R.V ’

CELDA ‘

Nota. Esquema de un equipo de electrodialisis con tanques de almacenamiento,

reguladores de flujo y regulador de voltaje

2.4  Definicion de términos basicos
Aguaresidual
Las aguas residuales son cualquier tipo de agua cuya calidad esta

afectada negativamente por la influencia antropogénica. (30)

Hidréxido de potasio
Es un sélido grumoso que es inodoro y blanco o ligeramente amarillo

altamente soluble en agua, también es conocido como potasa caustica. (19)

Electrodidlisis

Es un proceso de separacion electroquimica que utiliza energia de CC
para mover los iones a través de membranas de intercambio i6nico selectivas
para eliminar la sal de un flujo de alimentacion en un flujo de concentrado,

dejando un producto con valor agregado. (22)
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Membrana aniénica

Es la membrana que permite el paso de aniones. (2)

Membrana catiénica
Membranas que permiten el paso de los cationes de una solucion

electrolitica mientras que excluyen el paso de los aniones. (31)

Membrana bipolar
Es la membrana compuesta por dos capas unidas entre si, que permite el

paso de aniones y cationes en direccion opuesta. (2)

Cromatografiaiénica
Es una de las principales técnicas utilizadas en la determinacion de iones
en extractos acuosos. Sus ventajas radican en su alta selectividad, bajos limites

de deteccion y gran precision y exactitud. (32)
Eluyente

Es el medio de transporte de la muestra para su determinacion de analitos

en cromatografia idnica. (33)
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1.  HIPOTESIS Y VARIABLES
3.1 Hipotesis

Hipotesis general
Aplicando la electrodidlisis con membrana bipolar en aguas residuales
producidas en el andlisis de aniones por cromatografia i6nica, podremos

recuperar el hidréxido de potasio entre un 60 a 80%.

Hipoétesis especificas

La composicion quimica inicial del agua residual tiene una concentracion
menor a 30 mEg/L de hidroxido de potasio.

Los parametros 6ptimos para producir hidréxido de potasio son a un flujo
de 75 mL/min, un voltaje continto de 10 v y con 60 min de tiempo de operacion.

3.1.1 Operacionalizacion de variable

La operacionalizacion de las variables se muestra en la tabla 5.
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Tabla 5

Operacionalizacion de las variables

_ o Definicion ) ) . . L
Variables Definicion conceptual ) Dimensiones Indicador Métodos Técnica
operacional
I. Dependiente
Expresion cuantitativa Relacion \((Zgiculo rendimiento Rendimiento
_ . presion cu: porcentual entre % Férmula Conc.recup. final KOH
Y= Rendimiento de  de la eficiencia de un la concentracion Y12 =T icial KOH(AR X 100%
recuperacion del determinado d ' Concentracion de onc.tnicla (4R)
S . - e recuperacion o
hidréxido de potasio  procedimiento final en base a la  '€cuperacion final de Eq/L Ensavo Volumétrica/inst tal
experimental. (34) b hidréxido de potasio.  —0 y olumetnca/instrumenta
inicial. experimental
II. Independientes
X1= Composicién . . e
guimica inicial del Reflt_ere al nimero (_:a_lracte,rls_tlca X1.1 Concentracion s
. preciso de elementos  fisicoquimicadel .. o Ensayo Volumétrica/Instrumental
agua residual . . inicial de hidroxido de Eg/L 4
por molécula en una agua residual. : . experimental
) potasio residual
sustancia. (35)
Valores de voltaje .
. X2.1 Voltaje de celda. v . —
Xo= Pardmetros de Dato o factor que se de celda, 'glgmpo X Tiempo de min Observac!onal Mult|param'etro
- toma como necesario  de operaciony . Observacional Cronometria
operacion de EDMB . . operacion. . g
para analizar o valorar flujo de . . Observacional Regulacién de rpm
; - . L X2.3 Flujo de mL/min
una situacion. (36) alimentacion. X .
alimentacion.
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IV. METODOLOGIA DEL PROYECTO

4.1 Disefio metodologico

4.1.1 Tipo de investigacion
La propuesta de investigacion que se desarrolld, corresponde:

A. Por su naturaleza de datos y la informacion. fue del tipo cuantitativo,
porque consiste en recolectar y analizar datos numéricos.

B. Por su funcion del propdsito. fue del tipo aplicada, porque es una forma
directa de encontrar soluciones a problemas o cuestiones especificas.

C. Por su tipo de inferencia. fue de tipo analitico, porque requiere el uso de
la capacidad de pensamiento critico, la evaluacion de los datos y la informacion
pertinentes para la investigacion.

D. Por el tiempo en que se efectla. fue del tipo sincrdnica, porque se
desarroll6 en un espacio de tiempo corto.

E. Por su nivel. fue explicativo, establecer relaciones de causa y efecto que

permiten hacer generalizaciones a realidades similares.

4.1.2 Disefo experimental

Se empleo el disefio experimental propuesto por Taguchi, que involucra
emplear arreglos ortogonales para organizar los parametros que afectan el
proceso y los niveles a los cuales estos deben variarse. Los arreglos se
seleccionan de acuerdo al nUmero de parametros (variables) y al numero de
niveles (estados).

El nombre del adecuado arreglo se puede encontrar mirando la columna
y fila correspondientes al nimero de parametros y al nimero de niveles, segun
muestra la tabla 6. Una vez determinado el nombre (el subindice representa el
namero de experimentos que deben ser realizados).

Los arreglos son creados empleando un algoritmo desarrollado por
Taguchi y permite que cada variable y conjunto sean ensayados
equitativamente. Por ejemplo, si se tienen tres parametros (potencial eléctrico,
tiempo operacion y flujo de alimentacién) y tres niveles (alto, medio, bajo), se

puede concluir que el arreglo adecuado es L9.
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Tabla 6

Disefio experimental taguchi

Numero de parametros

2 3 4 6 7

Numero 2 L4 L4 L8 L8 L8
de 3 L9 L9 L18 L18 L18
niveles 4 L16 L16 L16 L16 L"32

Se seleccioné un arreglo ortogonal L9, permitiéndonos estudiar 3 factores
a 3 niveles diferentes, en la tabla 7 se observa los factores estudiados y sus

respectivos niveles.

Tabla 7

Arreglo ortogonal L9

Niveles
Factores Notacion Unidad
Bajo Medio Alto
Potencial eléctrico X2.1 Vv 5 10 15
Tiempo de operacion X2.2 min 60 90 120
Flujo de alimentacion X2.3 mL/min 50 75 100

4.1.3 Matriz de experimentos
Segun el arreglo ortogonal L9 de taguchi, se tienen los experimentos que

se muestran en la tabla 8, donde Y1, es la recuperacion del hidroxido de potasio.
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Tabla 8

Matriz de experimentos

N° X2.1 X2.2 X2.3 Y12 Y11
(V) (min) (mL/min) (Eg/L) (%)

1 5 60 50 Y12 Y11
2 5 90 75 Y12 Y11
3 5 120 100 Y12 Y11
4 10 60 75 Y1,2 Y11
5 10 90 100 Y12 Y11
6 10 120 50 Y12 Y11
7 15 60 100 Y12 Y11
8 15 90 50 Y12 Y11
9 15 120 75 Y12 Y11

4.2 Método de investigacion

Esta investigacion se baso en 4 etapas (Ver figura 7):

Primera etapa

Recoleccion y pre-tratamiento, en esta etapa se hizo una mezcla y
homogenizacion de las aguas residuales producidas en el analisis de aniones
por cromatografia idnica del segundo trimestre del afio 2023 y se procedio a filtrar
para eliminar cualquier solido en suspension con un filtro membrana de 45

micras. La muestra para cada experimento fue de 500 mL para cada batch.

Segunda etapa

Caracterizacion de la composicion quimica inicial del AR, en la tabla 9 se

identificd los siguientes parametros:
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Tabla 9

Parametros y técnicas

Parametro Técnica
pH Electrométrico
Conductividad Electrométrico
Hidroxido Volumétrico
Cationes ICP
Aniones inorganicos Cromatografia idnica

Tercera etapa

Parametros de operacion y pruebas experimentales, procedimos a armar
el equipo y con la bibliografia existente se procedio a realizar la prueba
experimental de curva de polarizacion y se definio los parametros de voltaje,
tiempo y flujo, de operacion y se dio marcha a las corridas experimentales para
la recuperacion del hidroxido de potasio.

Los parametros de evaluacion fueron obtenidos y recolectados mediante
grabacion y asi recolectar los datos de potencial eléctrico e intensidad de
corriente para la obtencidn de nuestra curva de polarizacion, la cual nos permitira

obtener el maximo voltaje de operacion de la celda de electrodialisis.

Cuarta etapa

Recoleccion de datos experimentales, calculos y caracterizacion final del
hidroxido de potasio recuperado, en esta etapa recolectamos los datos de
conductividad, corriente, célculo de la cantidad de hidroxido en funcién a

intervalos de tiempo.
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Figura 7

Disefio de investigacion por etapas
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Nota. Disefio de investigacion por etapas del proceso de identificacion de las

variables

4.3 Poblacion y muestra
4.3.1 Poblacion

La poblacion estuvo representada por las aguas residuales producidas en
el andlisis de aniones por cromatografia idnica del segundo trimestre del 2023,

gue requiere la recuperacion del hidroxido de potasio por EDMB.

4.3.2 Muestra

Nuestro criterio muestral abarco casi la totalidad de la poblacion, por lo
gue no se requirié de un muestreo estadistico.

Nuestra muestra se trabajo con una unidad de andlisis que consiste en

500 mL de muestra de agua residual de la mezcla de aguas residuales
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producidas en el andlisis de aniones por cromatografia idnica del segundo
trimestre del 2023, que requiere la recuperacién del hidréxido de potasio por
EDMB.

4.4 Lugar de estudio y periodo desarrollado
4.4.1 Lugar de estudio

Las pruebas experimentales se desarrollaron en el laboratorio de andlisis
medioambientales - Servicios Analiticos Generales S.A.C. ubicada en el distrito
de cercado de Lima.
4.4.2 Periodo desarrollado

La presente investigacion se desarrolld6 en un tiempo no mayor a siete

meses la cual culmind en noviembre del 2023.

4.5 Técnicas e instrumentos para la recoleccion de lainformaciéon
4.5.1 Teécnicas para larecolecciéon de lainformacion

A. Para la cuantificacion por la técnica de cromatografia ionica, se baso con
el método EPA 300 Rev. 2.1 (1), para la determinacién de aniones inorganicos
por cromatografia idnica.

B. Para la cuantificacion de cationes, se baso con el método EPA 200.7 Rev.
4.4 (37), para la determinacion de metales por el plasma de acoplamiento
inductivo (ICP).

C. Para las mediciones de pH y conductividad, se procedié hacer por
mediciones electrométricas.

D. Para la cuantificacion de hidréxido por la técnica volumétrica se basoé en
la valoracion acido-base para neutralizar el biftalato de potasio (BHK) siguiendo
los siguientes pasos:

- Preparar una solucion de BHK 0.019N (ver tabla 21).

- Determinar la concentracion del KOH siguiendo la formula 1:

gBHK = NKOH'VKOH ............... férmula (1)

Donde:

Ngyk - €s la normalidad de la solucion de biftalato de potasio
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V,

9 k- €S el volumen gastado de biftalato de potasio en la titulacion

Vkon - €S el volumen tomado del agua residual (1mL)
Nyon : €S la normalidad obtenida del hidroxido de potasio del agua residual.

Obteniéndose a partir de los voliumenes gastados (ver anexo 2 parte A),
las concentraciones cada corrida experimental (ver anexo 2 parte B).
E. Para determinar la concentracion del hidroxido de potasio recuperado

"Nkon recup.”» S€ hizo una resta del valor KOH final menos el valor del KOH

preparado (fiola) ver formula (2).

Nkon recup. = Nkon (finary = Nxow (fiolay--+-+---+--- férmula (2)

F. Para calcular el rendimiento se procedié a calcular valor inicial del
hidréxido de potasio del agua residual "Ny ar,)", @ partir del resultado de ICP
(el cual sera constante para todos los resultados) mediante la formula (3), para

luego calcular el rendimiento mediante la formula (4).

_ (Mmg 1mol K 1mol KOH 1g .
Nioncary) = ( . Ykce) X 309 X ———— X Tooomg" férmula (3)
.. N ,
Rendimiento = —2HT¥L: % 100%............... formula (4)
NKoH (ARg)

4.5.2 Determinacion de las variables de disefio

Se trabaj6 con 3 contenedores de medio litro de capacidad en un sistema
batch con recirculacién y agitacion para homogenizar el contenido durante la
electrodidlisis. Los parametros considerados como variables fueron: potencial
eléctrico, tiempo de operacién y flujo de circulacion, con tres niveles cada uno.

Para el potencial eléctrico: mediante la curva de polarizaciéon, que indica
el maximo valor de potencial eléctrico a trabajar fue de 15v. Se tomo los valores
de 5v, 10v y 15v.

Para el tiempo de operacion se tomé como criterio: 60, 90 y 120 minutos.

Para los flujos de recirculacion, se tomd como criterio y segun la

capacidad del equipo de flujo, los valores de 50, 75 y 100 mL/min.
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4.5.3 Procedimiento y desarrollo de las corridas experimentales

A. Armado y puesta en marcha del equipo de electrodidlisis. Para
el armado del equipo se dispuso de 3 contenedores de capacidad de medio litro
gue van a contener: El agua residual “contenedor del diluido”, procedente del
segundo trimestre del afio 2023 del andlisis de aniones por cromatografia idnica,
previamente homogenizada vy filtrada, el hidroxido de potasio “contenedor del
concentrado”, preparado a una normalidad inicial de 0.01N a partir de una
solucién al 47% de hidroxido de potasio, para facilitar la transferencia de iones
en el equipo de electrodidlisis y una solucion de sulfato de sodio “contenedor
del lavado”, que circula en los compartimientos de los electrodos para
mantenerlos con flujo de iones, el cual no se va ver alterado en su concentracion

durante las corridas experimentales (solucion de lavado), ver figura 8.

Figura 8

Equipo de electrodialisis
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B.

Codificacion de corridas experimentales. A partir de la matriz

de experimentos, determinamos las concentraciones en los recipientes de KOH

diluido y del agua residual de cada corrida, seguidamente codificamos tal como

muestra la tabla 10.

Tabla 10

Codificacion de corridas experimentales

, Xe1 Xez X2.3 Cadigo de corrida para el Cddigo de corrida
(v) (min) (mL/min) KOH diluido para el AR
1 5 60 50 K05060050 AR05060050
2 5 90 75 K05090075 AR05090075
3 5 120 100 K05120100 AR05120100
4 10 60 75 K10060075 AR10060075
5 10 90 100 K10090100 AR10090100
6 10 120 50 K10120050 AR10120050
7 15 60 100 K15060100 AR15060100
8 15 90 50 K15090050 AR15090050
9 15 120 75 K15120075 AR15120075
C. Elaboracion delas corridas experimentales. Una vez iniciada las

corridas experimentales se tomaron alicuotas de 1 mL en el tanque de hidréxido

de potasio para saber la concentracion en intervalos de 10 min. Para esto se

titul6 la alicuota con una solucién de biftalato acido de potasio (BHK) preparado
a una normalidad de 0.0196N.

La alicuota de KOH se agregd un matraz y se adiciono 2 gotas de

fenolftaleina y se titul6 con el BHK contenida en una bureta graduada de 10 mL

con una resolucién de 0.02 mL, obteniéndose un volumen gastado (Vg) de BHK
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(ver figura 9); el cual nos permitird calcular la concentraciéon de KOH al inicio,

final y durante cada intervalo de tiempo.

Figura 9

Titulaciéon de KOH con BHK

BHK
-
’\

v

&0 »
5 - 73, <
X,

También se obtuvieron datos de conductividad y amperaje durante cada
corrida experimental en el tanque de (AR) Y tanque de KOH, tal como se muestra

en la figura 10:

Figura 10

Mediciones de conductividad en los tanques de AR y KOH

46



4.5.4 Instrumentos para larecoleccion de informacién
Para la presente investigacion, se utilizé equipos, materiales y reactivos e
insumos que se detalla a continuacion:
A. Equipos:

a. Agitadores magnéticos ISOLAB.

b. Balanza analitica OHAUS de 0.0001 g de precision.
Cromatografo idénico Dionex ICS 3000.
Crondémetro digital BOECO
Estufa
ICP Optico - iCAP 6500
Multimetro digital Sanwa CD772

- o a0

Q

h. Multiparametros WTW de ph-metro y conductividad.
B. Materiales:
a. Baguetas.
Bandeja de plastico termo-resistente.
Bureta calibrada 10 +/- 0.02 mL.
Filtro jeringa de 45 micras.

Filtro membrana de 45 micras.

-~ ® oo T

Fiolas calibradas 500 mL.

Frascos de 1000 mL de plastico.

=«

Matraz Erlenmeyer 50 mL.
Micro pipetas 1000 uL, 5000 uL.

j.  Papel aluminio.

k. Pastillas imantadas,
|. Picetas.
m. Vasos precipitados 100 mL, 500 mL.
n. Viales 2 mL.
C. Reactivos:
a. Agua tipo Il.
b. Fenolftaleina.
c. Hidréxido de potasio 47%.

d. Sal de sulfato de sodio.
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4.6 Andlisis y procesamiento de datos

Se utilizara el disefio experimental de Taguchi; asi como el analisis de
varianza ANOVA para los datos obtenidos.
4.7 Aspectos éticos en investigacion

Los autores de esta investigacion se responsabilizan por la informacion
emitida en el presente informe. Este trabajo cuenta con datos fidedignos y son
originales, auténticos, los resultados experimentales fueron obtenidos en un
laboratorio externo medioambiental y cumple con todos los requisitos y

responsabilidades sefialadas en la normativa vigente.
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V. RESULTADOS

5.1 Resultados descriptivos
5.1.1 Determinacion de las caracteristicas fisicoquimica del agua residual
En la tabla 11, se muestra las caracteristicas fisicoquimicas del agua
residual, para el andlisis de cationes se determind mediante la espectrometria
de emision éptica con plasma de acoplamiento Inductivo (ICP-OES, por sus
siglas en inglés). Para determinar la concentracién de aniones mediante la
técnica de cromatografia i6nica. Asi como también obtuvimos el pH vy
conductividad.

Tabla 11

Caracterizacion de la composicion quimica inicial del AR

Caracteristica Valor Unidad
pH 12.45 -
Conductividad 4950 uS/cm
OH - 0.0196 Eq/L
K 918.5297 mg/L
Na 4.4429 mg/L
Zn 1.38 mg/L
Ca 0.266 mg/L
Mg 0.3936 mg/L
Al 0.5428 mg/L
Si02 0.5437 mg/L
F- <0.03 mg/L
Cl- 1.1044 mg/L
COs3 % 707.87 mg/L
NO:2 - <0.03 mg/L
S04 % 0.7521 mg/L
Br- <0.03 mg/L
NOs - 0.1585 mg/L
PO4 ¥ <0.06 mg/L
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5.1.2 Resultados del procedimiento experimental

En la tabla 12 se muestra los valores de voltaje e intensidad para
determinar, mediante la curva de polarizacion, el voltaje maximo a emplearse

(ver figura 11).

Tabla 12

Voltaje e intensidad de corriente para la curva de polarizacion

Voltaje (v) Intensidad (A) Voltaje (v) Intensidad (A)
2.623 0.028 11.920 0.798
3.094 0.045 12.470 0.841
3.518 0.059 12.935 0.874
3.985 0.086 13.420 0.914
4.517 0.130 13.965 0.946
4.995 0.172 14.420 0.980
5.540 0.223 14.950 1.015
6.010 0.266 15.385 1.037
6.470 0.308 15.960 1.061
6.980 0.351 16.450 1.083
7.460 0.393 16.920 1.111
8.030 0.442 17.430 1.129
8.490 0.487 17.910 1.148
8.940 0.529 18.350 1.164
9.470 0.582 18.880 1.196
9.975 0.631 19.240 1.219
10.485 0.674 19.820 1.233
10.983 0.715

11.430 0.756
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Figura 11
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Tal como sefialamos en la matriz experimental, realizamos 9 corridas,

donde determinamos la recuperacion (Y1.2) y rendimiento (Y1.1) de hidroxido de

potasio “contenedor concentrado” a diferentes condiciones de operacion, los

resultados se muestran en la tabla 13.

Tabla 13
Concentracion de recuperacion y rendimiento del KOH
KOH KOH
X1 Xaz X2.3 inicial KOH Y12 inicial KOH Y12  Yiq
N (v) (min) (mL/min) (fiola) final (mg/L) (fiola) final (Ea/L) (%)
(mg/L) (EqlL)
(mg/L) (Eq/L)
1 5 60 50 560 8176 257.6 0.0100 0.0146 0.0046 19
2 5 90 75 638.4 1338.4 700 0.0114 0.0239 0.0125 53
3 5 120 100 621.6 1663.2 1041.6 0.0111 0.0297 0.0186 79
4 10 60 75 638.4 1691.2 1052.8 0.0114 0.0302 0.0188 80
5 10 90 100 621.6 1775.2 1153.6 0.0111 0.0317 0.0206 87
6 10 120 50 560 1612.8 1052.8 0.0100 0.0288 0.0188 80
7 15 60 100 621.6 1730.4 1108.8 0.0111 0.0309 0.0198 84
8 15 90 50 560 1612.8 1052.8 0.0100 0.0288 0.0188 80
9 15 120 75 621.6 1640.8 1019.2 0.0111 0.0293 0.0182 77
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En la figura 12 se muestra el histograma de rendimiento de recuperacién del

KOH para cada corrida experimental.

Figura 12

Histograma del rendimiento de recuperacion del KOH
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En la tabla 14 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente de KOH diluido con respecto al tiempo y para cada

corrida experimental.

Tabla 14

Conductividad en el recipiente de KOH diluido

N° Corrida Conductividad (uS/cm2)

(min) 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
K05060050 1882 2260 2670 3040 3410 3820 4180 - - - - - -
K05090075 2290 2820 3300 3790 4180 4750 5210 5640 6070 6390 - - -
K05120100 2340 2810 3300 3810 4310 4820 5330 5800 6260 6670 7050 7370 7620
K10060075 2310 4150 5710 6820 7430 7690 7830 - - - - - -
K10090100 2240 4130 5830 6910 7410 7670 7820 7910 7930 7970 - - -
K10120050 2140 3250 4390 5390 6080 6650 7070 7350 7550 7660 7740 7800 7830
K15060100 2240 5240 7110 7850 8080 8120 8150 - - - - - -
K15090050 1878 3690 5200 6180 6780 7140 7330 7470 7540 7570 - - -
K15120075 2300 5110 6810 7570 7820 7910 7940 - - - - - -

© 00 N O O A W N P
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En la tabla 15 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del AR con respecto al tiempo y para cada corrida

experimental.

Tabla 15

Conductividad en el recipiente del AR

N° Corrida Conductividad (uS/cm2)
(min) 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
1  AR05060050 4900 4480 4050 3640 3210 2810 2430 - - - - - -
2 ARO05090075 4830 4250 3750 3240 2850 2280 1821 1404 1052 831 - - -
3 AR05120100 4950 4430 3920 3420 2900 2390 1885 1429 1046 771 546 382 268
4 AR10060075 4850 2850 1280 490 202 79.6 37.1 - - - - - -
5 AR10090100 4660 2730 1142 450 248 1352 696 375 43.9 59.4 - - -
6 AR10120050 4710 3610 2540 1594 987 604 363 240 158.1 107.1 634 39 251
7 AR15060100 4630 1812 441 1354 423 41.7 49.1 - - - - - -
8 AR15090050 4880 2960 1463 669 326 174.3 90 46.4 25.6 18.7 - - -
9 AR15120075 4560 1842 519 172 59 33.8 50.4 - - - - - -
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En la figura 13 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 1.

Figura 13

Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 1
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En la figura 14 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 2.

Figura 14

Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 2

5v - 90 min - 75 mL/min
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En la figura 15 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 3.

Figura 15

Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 3

5v - 120 min - 100 mL/min

K05120100 AR05120100 Linear (K05120100) Linear (AR05120100)

10000

8000 y = 45.571x + 2457.3
< 6000 R2 = 0.9942
§ 4000 y = -40.903x + 4634
wv 2 =
2 oo R?=0.9715
0
5000 0 20 40 60 80 100 120 140

(min)

En la figura 16 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 4.

Figura 16
Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 4

10v - 60 min - 75 mL/min
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En la figura 17 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 5.

Figura 17
Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 5

10v - 90 min - 100 mL/min
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En la figura 18 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 6.

Figura 18
Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 6

10v - 120 min - 50 mL/min
K10120050 AR10120050 Poly. (K10120050) Poly. (AR10120050)
10000
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En la figura 19 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 7.

Figura 19
Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 7

15v - 60 min - 100 mL/min
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En la figura 20 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 8.

Figura 20

Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 8

15v - 90 min - 50 mL/min
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En la figura 21 se muestra las variaciones de conductividad en el recipiente del

KOH diluido y del AR con respecto al tiempo y para la corrida 9.

Figura 21
Conductividad vs tiempo del KOH diluido y AR de la corrida 9

15v - 120 min - 75 mL/min

K15120075 AR15120075 Poly. (K15120075) Poly. (AR15120075)
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5.2 Resultados inferenciales
Utilizando el Sofward Minitab 21, aplicamos el arreglo ortogonal L9 para

3 factores y 3 niveles obtendremos los siguientes datos que se muestran en la
tabla 16.

Tabla 16

Tabla de respuestas para medias

. I . . Flujo de
: Potencial eléctrico Tiempo de operacion . .
Nivel W) (min) alimentacion
(mL/min)
1 50.33 61.00 59.67
2 82.33 73.33 70.00
3 80.33 78.67 83.33
Delta 32.00 17.67 23.67
Clasificar 1 3 2
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En la tabla 16 se presenta los efectos principales de las variables de
control sobre el rendimiento, donde “Clasificar” es la magnitud de influencia de
la variable sobre el rendimiento de recuperacion de KOH. Esto demuestra que la
variable que més afecta es el Potencial eléctrico en primer lugar, seguido por el
flujo de alimentacion y por dltimo el tiempo de operacion. En la figura 20 se
muestra la grafica de efectos principales para medias del rendimiento de
recuperacion de KOH con respecto a los factores.

Figura 22
Efectos principales para medias

Grafica de efectos principales para Medias
Medias de datos
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En la figura 22 presenta los valores medios del potencial eléctrico, flujo de
alimentacion y tiempo de operacion con respecto al rendimiento de recuperacion
de KOH. En la figura, el eje “X” indica el valor de los parametros mencionados y
el eje “Y” indica el rendimiento. Se observa también los valores de medias mas
altos para cada parametro, éstos son los valores que indican con que parametros

se puede operar el equipo para obtener un mayor rendimiento, los cuales son:
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potencial eléctrico de 10 voltios, tiempo de operacién de 120 min, y flujo de
alimentacién de 100 mL/min.

Realizamos la Regresién mediante el software Minitab 21 del Rendimiento
vs. Potencial eléctrico, tiempo de operacion y flujo de alimentacién y obtenemos
los datos de la tabla 17.

Tabla 17

Andlisis de Varianza de Medias

Fuente GL SCSec. SCAjust. MC Ajust. F P
voltaje (v) 2 1928.0 1928.0 964.0 3.63 0.216
tiempo (min) 2 492.7 492.7 246.3 0.93 0.519
flujo (mL/min) 2 844.7 844.7 422.3 159 0.386
Error residual 2 530.7 530.7 265.3
Total 8 3796.0

Ya que nuestros valores de p son mayores a 0.05 se plante6 tomar como
resultados las concentraciones recuperadas en los tiempos 20, 40 y 60 min del
anexo 2 parte C, respetando el ordenamiento taguchi para las corridas

experimentales tal como se muestra en la tabla 18.
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Tabla 18

Rendimiento de recuperacion de KOH en 20-40-60 minutos

KOH KOH
KOH KOH

X2.1 X22 X23 inicial ] Y12 inicial ] Y12 Y11
VW ming mUming (o) mgl) (o) T (Eql) (%)

\" min mL/min |10la m 10la
(mg) 9 EqL) :

(mg/L) (Eq/L)
1 20 50 560 582.4 22.4 0.0100 0.0104 0.0004 2
2 40 75 638.4 879.2 240.8 0.0114 0.0157 0.0043 18
3 60 100 621.6 1176 554 .4 0.0111 0.0210 0.0099 42
4 10 20 75 638.4 1209.6 571.2 0.0114 0.0216 0.0102 43
5 10 40 100 621.6 1573.6 952 0.0111 0.0281 0.017 72
6 10 60 50 560 1461.6 901.6 0.0100 0.0261 0.0161 68
7 15 20 100 621.6 1596 974 .4 0.0111 0.0285 0.0174 74
8 15 40 50 560 1377.6 817.6 0.0100 0.0246 0.0146 ©62
9 15 60 75 621.6 1640.8 1019.2 0.0111 0.0293 0.0182 77

Con estos resultados obtenemos un p<0.05 en todos los factores, siendo
el potencial eléctrico, el mas significativo, luego el tiempo de operacion y por
altimo el flujo de alimentacion, tal como se muestra en el analisis de varianza

para medias en la tabla 19.

Tabla 19

Analisis de Varianza de Medias

SC SC MC
Fuente unidad GL F P
Sec. Ajust. Ajust.

Voltaje \Y; 2 4260.22 4260.22 2130.11 144.14 0.007
Tiempo Op. min 2 770.86 770.86 38544 26.08 0.037
Flujo de

mL/min 2 630.22 630.22 315.11 21.32 0.045
alimentacion
Error residual 2 29.56 29.56 14.78
Total 8 5690.89
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En la figura 23 se muestra los efectos principales para medias calculados
en base a 20, 40, 60min.

Figura 23

Efectos principales para medias en 20-40-60 minutos

Grafica de efectos principales para Medias
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En la figura 24 se observa el diagrama de Pareto para efectos
estandarizados donde nos muestra que la variable de voltaje es el de mas

influencia en la electrodidlisis del agua residual
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Figura 24

Diagrama de Pareto para efectos estandarizados
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VI. DISCUSION DE RESULTADOS

6.1 Contrastacion y demostracion de la hipotesis con los resultados.

La hipotesis especifica 1 establece determinar la composicion quimica del
agua residual proveniente del andlisis de aniones por cromatografia iénica el cual
permitird conocer la composicion inicial del KOH del agua residual, el cual se
puede visualizar en la tabla 11; contrastando que la concentracion del KOH del
agua residual es menor que 30mEq/L o 1680mg/L

La hipotesis especifica 2 establece que los parametros de potencial
eléctrico, tiempo de operacion y flujo de alimentacién, influyen en el proceso de
electrodidlisis, obteniendo un mayor rendimiento de recuperacion de KOH en el
agua residual proveniente del analisis de aniones por cromatografia ionica, el
cual se demuestra en el andlisis estadistico de la tabla 19; analizando los
rendimientos a tiempos de 20, 40 y 60min y se puede visualizar en la figura 23
de efectos para medias y de la figura 24 del diagrama de Pareto. Siendo el voltaje
el mas relevantes y que nos indica una combinacion de parametros 6ptimos de
15v, 60min y 75 mL/min

Del analisis estadistico ANOVA de los parametros de (potencial eléctrico)
y (flujo de alimentacion) se pudo observar en la tabla 20 y 21 que el valor de p
es menor a 0.05 en la variable potencial eléctrico, por ello se rechaza la hipotesis
nula, resultando el potencial eléctrico factor significativo, el tiempo de operacién
y flujo de alimentacion factores de menor significancia en el tratamiento del agua

residual.
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Tabla 20

Anova del rendimiento de recuperacién de KOH para voltaje-tiempo

Fuente GL SC Sec. SC Ajust. MC Ajust. F P
Voltaje (v) 2 4266.0 4266.0 2133.0 11.83 0.021
Tiempo Op. (min) 2  450.7 450.7 225.3 1.25 0.379
Error residual 4 721.3 721.3 180.3
Total 8 5438.0

Tabla 21

Anova del rendimiento de recuperacion de KOH para voltaje-flujo

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

Voltaje (v) 2 4266.0 4266.0 2133.0 15.820.013

Flujo de alimentacion (mL/min) 2 632.7 632.7 316.3 2.35 0.212

Error residual 4 539.3 539.3 134.8
Total 8 5438.0

La hipotesis general plantea el rendimiento de recuperacion de KOH del
agua residual procedente del analisis de aniones por cromatografia ionica
mediante la electrodialisis con membranas bipolares el cual permitira resultados
entre 60 y 80%, de acuerdo a los resultados obtenidos en la tabla 18, obtenemos
en la corrida 9 el mayor porcentaje de rendimiento 77% el cual representa dentro

del rango que se planted, demostrandose la hipétesis general.
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6.2 Contrastacion de los resultados con otros estudios similares.

En la investigacion (2) los resultados muestran claramente cuando el
voltaje de operacion de la celda es 15V, flujo volumétrico del acido y base es de
400mL / min, y la concentracion inicial del acido y base de 0,05N, la contraccién
del &cido alcanza a 0,16N y 0,132 N de la base, por lo que, de los cuatro
parametros de operacion del equipo de electrodidlisis bipolar en estudio, el de
mayor influencia es el potencial eléctrico. En comparacion al agua residual
proveniente del analisis de aniones por cromatografia ibnica se obtuvo un

potencial eléctrico de 15 voltios similar al del estudio mencionado.

6.3 Responsabilidad ética de acuerdo a los reglamentos

Los autores de la investigacion se responsabilizan por la informacion
emitida en la presente tesis; de acuerdo con el Reglamento del Codigo de Etica
de la Investigacion de la UNAC, Resolucién de Consejo Universitario N° 060-
2019-CU. Este trabajo cumple con todos los requisitos y responsabilidades

sefaladas en los items mencionados.
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VIl.  CONCLUSIONES

Se logro recuperar el hidroxido de potasio de las aguas residuales
provenientes del analisis de aniones por IC, mediante la electrodiélisis con

membrana bipolar. El rendimiento obtenido fue del 77%.

Se determind que, la concentracion inicial del hidréxido de potasio del agua
residual como resultado de la conversion del potasio inicial, fue de 0.0236N.

Se determind que los parametros 6ptimos de operacion para la recuperacion

del KOH fue de un potencial eléctrico 15 voltios un tiempo de operacion de
60 min y un flujo de alimentacién de 75 mL/min.
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VIlIl.  RECOMENDACIONES

Disefiar modulos de electrodialisis con membrana bipolar semejantes y
realizar el estudio con mayor cantidad de membranas y determinar el efecto
de estas para lograr un proceso mas eficiente, asi mismo considerar el
efecto de otros parametros como temperatura, pH, segun el tipo de solucién

a tratar.

Implementar un sistema hermético continuo con agitaciéon del tanque de

recuperacion del hidréxido para evitar la carbonatacién del recuperado.
Configurar el sistema de MB/MA/MB para la purificacion del hidroxido de

potasio luego de haberse recuperado con las condiciones Optimas de
operacion y luego de haberse concentrado hasta la molaridad deseada.
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ANEXOS



Anexo 1: Matriz de consistencia

Aplicacién de electrodidlisis con membrana bipolar para la recuperacion de hidréxido de potasio en aguas residuales

Problema General

¢,Cudl sera el rendimiento del hidréxido
de potasio recuperado con la aplicacion
de la electrodidlisis con membrana
bipolar en aguas residuales producidas
andlisis de

en el aniones  por

cromatografia iénica?

Problemas Especificos

a. ¢Cual serd la composicion quimica 1.

inicial del agua residual producida en

el andlisis de aniones por
cromatografia ibnica?

b. ¢Cuéles seran los parametros

Optimos para recuperar el hidroxido

de potasio mediante electrodidlisis

con membrana bipolar?

producidas en el analisis de aniones por cromatografiaidnica

Objetivo General

Determinar el rendimiento del hidréxido
de potasio recuperado con la aplicacion
de la electrodidlisis con membrana
bipolar en aguas residuales producidas
andlisis de

en el aniones por

cromatografia idnica.

Objetivo Especificos

Determinar la composicion quimica
inicial del agua residual producida en
el andlisis de aniones por

cromatografia idnica.

2. Determinar los pardmetros 6ptimos

para recuperar el hidroxido de potasio

mediante electrodialisis con

membrana bipolar.

Hipotesis General

Aplicando la  electrodidlisis  con
membrana bipolar en aguas residuales
producidas en el andlisis de aniones por
iénica,

cromatografia podremos

recuperar el hidréxido de potasio

entre un 60 a 80 %

Hipdtesis Especificos

1. La composicién quimica inicial del

agua residual tiene una
concentracion menor a 30mEg/L de
hidréxido de potasio.

2. Los

producir hidréxido de potasio son un

pardmetros  6ptimos  para
voltaje continuo de 10 v un tiempo de
operacion de 60 min y un flujo de 75

mL/min.

Variable Dependiente

Y1= Rendimiento de

recuperacion del

hidréxido de potasio

Variables
Independientes

X1= Composicion

guimica inicial del
agua residual

Xo= Parametros

Dimensiones

Y11 Célculo de
rendimiento.

Y12 Concentracién
de recuperacion
final de hidroxido
de potasio.

Dimensiones

X11

Concentraciéon
inicial de hidréxido
de potasio
residual

X21 Voltaje de la
celda.

X22 Tiempo de
operacion

Xo3 F|Uj0 de
corriente de
alimentacion.

Indicadore
s

%

Eq/L

Indicadore
s

Eq/L

v
min

mL/min
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Anexo 2: Resultados de ensayos volumétricos

A: Volimenes gastados de BHK en la valorizacion del KOH vs tiempo

NO

© 00 N o o0 b~ W DN P

Corrida Vg-BHK (mL)
Fiola
oreparada Contenedor del concentrado
(min) 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
K05060050 0.52 0.28 042 054 058 064 0.7 0.76
K05090075 0.58 036 054 062 07 08 09 09 106 1.2 1.22
K05120100 0.56 042 054 066 0.76 084 096 1.06 1.18 126 132 138 142 15
K10060075 0.58 038 078 11 13 148 15 154
K10090100 0.56 04 082 11 134 142 154 166 156 158 1.6
K10120050 0.52 036 064 08 09 12 133 136 138 144 148 15 15 15
K15060100 0.56 042 114 144 152 158 1.6 156
K15090050 0.52 0.34 0.74 098 116 1.28 138 14 142 144 15
K15120075 0.56 04 102 134 14 144 148 148 - - - - - -

Normalidad del BHK

preparado

0.0192
0.0196
0.0198
0.0196
0.0198
0.0192
0.0198
0.0192
0.0198
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B: Concentracion del KOH en el contenedor concentrado en funcidon al tiempo

NQ

© 0O N O O b~ W N PP

Corrida KOH (Eq/L)
Fiola Contenedor del concentrado

(min) preparada 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
K05060050 0.0100 0.0054 0.0081 0.0104 0.0111 0.0123 0.0134 0.0146

K05090075 0.0114 0.0071 0.0106 0.0121 0.0137 0.0157 0.0176 0.0188 0.0208 0.0235 0.0239

K05120100 0.0111 0.0083 0.0107 0.0131 0.0151 0.0166 0.019 0.021 0.0234 0.025 0.0262 0.0273 0.0281 0.0297
K10060075 0.0114 0.0074 0.0153 0.0216 0.0255 0.029 0.0294 0.0302

K10090100 0.0111 0.0079 0.0162 0.0218 0.0265 0.0281 0.0305 0.0329 0.0309 0.0313 0.0317

K10120050 0.0100 0.0069 0.0123 0.0153 0.0184 0.023 0.0255 0.0261 0.0265 0.0276 0.0284 0.0288 0.0288 0.0288
K15060100 0.0111 0.0083 0.0226 0.0285 0.0301 0.0313 0.0317 0.0309

K15090050 0.0100 0.0065 0.0142 0.0188 0.0223 0.0246 0.0265 0.0269 0.0272 0.0276 0.0288

K15120075 0.0111 0.0079 0.0202 0.0265 0.0277 0.0285 0.0293 0.0293
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C: Concentracion de KOH recuperado en funcién al tiempo

N© Corrida KOH (Eq/L)
(min) 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
1 K05060050 s.r® S.r 0.0004 0.0011 0.0023 0.0034 0.0046
2 K05090075 S.r S.r 0.0007 0.0023 0.0043 0.0062 0.0074 0.0094 0.0121 0.0125
3  K05120100 s.r S.r 0.002 0.004 0.0055 0.0079 0.0099 0.0123 0.0139 0.0151 0.0162 0.017 0.0186
4 K10060075 s.r 0.0039 0.0102 0.0141 0.0176 0.018 0.0188
5 K10090100 s.r 0.0051 0.0107 0.0154 0.017 0.0194 0.0218 0.0198 0.0202 0.0206
6 K10120050 s.r 0.0023 0.0053 0.0084 0.013 0.0155 0.0161 0.0165 0.0176 0.0184 0.0188 0.0188 0.0188
7 K15060100 s.r 0.0115 0.0174 0.019 0.0202 0.0206 0.0198
8 K15090050 s.r 0.0042 0.0088 0.0123 0.0146 0.0165 0.0169 0.0172 0.0176 0.0188
9 K15120075 s.r 0.0091 0.0154 0.0166 0.0174 0.0182 0.0182

Nota: (a) “s.r” significa sin recuperacion
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D: Concentracion de K aportado por el KOH recuperado vs tiempo

N© Corrida K (mg/l)
(min) 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
1 K05060050 s.r@ S.r 15.6 42.9 89.7 1326 179.4
2 K05090075 S.r S.r 27.3 89.7 167.7 2418 2886 366.6 4719 4875
3 K05120100 S.r S.r 78.0 156.0 2145 308.1 386.1 479.7 5421 5889 631.8 663 725.4
4 K10060075 sr 1521 397.8 5499 686.4 7020 733.2
5 K10090100 sr 1989 4173 6006 663.0 756.6 850.2 7722 787.8 8034
6 K10120050 sr 89.7 2067 3276 507.0 6045 6279 6435 6864 7176 733.2 7332 7332
7 K15060100 sr 4485 6786 741.0 7878 8034 7722
8 K15090050 sr 163.8 343.2 479.7 5694 6435 659.1 670.8 6864 733.2
9 K15120075 sr 3549 6006 6474 6786 709.8 709.8

Nota: (a) “s.r” significa sin recuperacion
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Anexo 3: Resultados de mediciones amperomeétricas

NO

© 00 N o oA WDN P

Corrida Amperaje (A)
(min) 0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120
K05060050 0.151 0.147 0.147 0.145 0.141 0.137 0.13
K05090075 0.178 0.171 0.168 0.168 0.167 0.164 0.158 0.148 0.14 0.13
K05120100 0.179 0.177 0.18 0.181 0.183 0.185 0.173 0.172 0.158 0.144 0.128 0.109 0.087
K10060075 0.739 0.641 0.486 0.302 0.165 0.099 0.086
K10090100 0.725 0.674 0.506 0.317 0.149 0.104 0.071 0.093 0.094 0.115
K10120050 0.527 0441 037 0.298 0.231 0.176 0.131 0.098 0.075 0.059 0.046 0.038 0.033
K15060100 1315 0.898 0.46 0.241 0.187 0.194 0.196
K15090050 0.915 0.645 0459 0301 0.2 0.137 0.101 0.0/79 0.07 0.066
K15120075 1.308 0.792 0.435 0.241 0.185 0.176 0.196 - - - - - -
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Anexo 4: Resultados por ICP-OES

A: Concentracién de potasio en el agua residual inicial (ARGAL X5)

JAY. /.

REPORTE DE ANALISIS DE MUESTRAS POR ICP (AGUAS)
Parametro: Metales por ICP
Metodologia: EPA 200.7 Rev. 4.4
Marca/Modelo: THERMO FISHER SCIENTIFIC 6500 DUO
Cadigo del equipo: ELAB-202
Cadigo Laboratorio: ARGAL X5
Fecha de Inicio: 2023-10-26
Fecha de Lectura: 2023-10-27
Fecha de Termino: 2023-10-30

Limite de . Conc.
ELEMENTO Deteccion N(I'l:.lethr)a (mB';L) diT::::it:r: :lFe d) Con:::.lnt/:-a)c:on Reportada

(mglL) 5 . ? (mgiL)

ARGAL X5 BK
Ag 0.0006 0.00031 0.00064 5 -0.0017 <0.0006
Al 0.014 0.10856 -0.02079 5 0.5428 0.5428
As 0.0017 -0.00162 -0.00143 5 -0.0081 <0.0017
B 0.0020 0.01101 0.00122 5 0.0490 0.0490
Ba 0.0023 0.00051 0.00003 5 0.0024 0.0024
Be 0.00021 -0.00017 -0.00016 5 -0.0009 <0.00021
Ca 0.024 0.1005 0.04730 5 0.2660 0.2660
Cd 0.0003 -0.00036 -0.00023 5 -0.0018 <0.0003
Ce 0.003 0.0008 -0.00096 5 0.0040 0.0040
Co 0.0005 -0.00029 -0.00043 5 -0.0015 <0.0005
Cr 0.0005 -0.0004 -0.00064 5 -0.0020 <0.0005
Cu 0.0007 0.00032 -0.00037 5 0.0016 0.0016
Fe 0.0024 0.0048 -0.00560 5 0.0240 0.0240
Hg 0.0010 0.00199 0.00063 5 0.0068 0.0068
K 0.04 183.78 0.07406 5 918.5297 918.5297
Li 0.003 -0.00022 -0.00031 5 -0.0011 <0.003
Mg 0.04 0.0828 0.00409 5 0.3936 0.3936
Mn 0.0008 -0.00045 -0.00072 5 -0.0023 <0.0008
Mo 0.0014 -0.00309 -0.00276 5 -0.0155 <0.0014
Na 0.04 0.902 0.01343 5 4.4429 4.4429
Ni 0.0006 -0.00048 -0.00043 5 -0.0024 <0.0006
P 0.003 0.00007 -0.00309 5 0.0004 <0.003
Pb 0.0008 -0.00067 0.00036 5 -0.0052 <0.0008
Sb 0.0022 -0.0108 -0.00919 5 -0.0540 <0.0022
Se 0.004 0.00113 -0.00096 5 0.0057 0.0057
Si02 0.017 0.10873 -0.00574 5 0.5437 0.5437
Sn 0.0010 -0.0009 -0.00092 5 -0.0045 <0.001
Sr 0.0007 0.00065 -0.00018 5 0.0033 0.0033
Ti 0.0003 -0.00345 -0.00350 5 -0.0173 <0.0003
Tl 0.004 0.00159 0.00368 5 -0.0105 <0.004
Vv 0.0005 -0.00021 0.00000 5 -0.0011 <0.0005
Zn 0.0023 0.27703 0.00104 5 1.3800 1.3800
JV DM

Nivel de Supervision 1 Nivel de Supervision 2
Nivel de Supervisién 1: Analista que efectia el ensayo
Nivel de Supervisién 2: Supervisor de Instrumentacion y/o Jefe de Laboratorio Quimico

FL-156_3
Version:06
F.E.08/2022
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B: Resultados de muestras finales del concentrado por ICP-OES

N° Muestra K (mg/L) Na (mg/L)
1 K05060050 759.4 100.3

2 K05090075 904.8 40.9

3 K05120100 1070.3 10.8

4 K10060075 1156.4 12.8

5 K10090100 1212.8 9.4

6 K10120050 1243.9 90.7

7 K15060100 1218.1 8.5

8 K15090050 1235.8 68

9 K15120075 1237 8.8

C: Resultados de muestras finales del diluido por ICP-OES

N° Muestra K (mg/L) Na (mg/L)
1 AR05060050 368.1 53.7
2 AR05090075 213.5 954
3 AR05120100 76.9 8.5
4 AR10060075 8 11
5 AR10090100 2.1 0.7
6 AR10120050 8.1 36.3
7 AR15060100 1.7 0.4
8 AR15090050 4.1 7.3
9 AR15120075 2 0.3
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Anexo 5. Resultados por IC de muestras finales del KOH recuperado

Aniones (mg/L)

Z
o

© 00 N o oA WDN P

Muestra
K05060050
K05090075
K05120100
K10060075
K10090100
K10120050
K15060100
K15090050
K15120075

Fluoruro
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03

Cloruro
5.2
26.64
8.19
2.76
1.22
0.88
0.62
1.33
0.4

Carbonato
9.98
23.52
8.09
38.42
130.63
46.74
133.67
35.21
73.91

Nitrito
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03

Sulfato
0.48
0.36

0.1
0.33
0.53
1.37
0.72
0.82
0.67

Bromuro
0.18
0.34
0.22
0.19
0.15
0.13
0.11
0.12
0.08

Nitrato
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03
<0.03

Fosfato
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
<0.1
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Anexo 6: Autorizacién para larealizacion de la tesis.

Lima, 04 de setiembre del 2023
Solicito: Uso del laboratorio e Instalaciones de Servicios Analiticos Generales S.A.C.

Quim. César Poma Pando
Gerente de Servicios Analiticos Generales S.A.C.

José Manuel Vilchez Escudero con DNI 44702562 y Roberto Carlos Cangalaya Sanchez
con DNI 46312950, bachilleres de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad
Nacional del Callao, nos presentamos ante usted con el debido respeto y exponemos los
siguiente:

Que estando en el desarrollo de la tesis para obtener nuestro titulo profesional, es que
solicitamos el uso del laboratorio e instalaciones de Servicios Analiticos Generales S.A.C.
para tomar. como nuestra “unidad de analisis” el agua residual producida en el andlisis de
aniones por cromatografia iénica, como lugar de ejecucién “Laboratorio de Analisis
Medioambientales - Servicios Analiticos Generales S.A.C." ; asi como también, hacer
uso de los equipos, reactivos y sus certificados pertinentes para realizar nuestras corridas
experimentales y demostrar la validez de nuestros resultados, para los meses de setiembre
y octubre del 2023.

Por lo expuesto, agradecemos de antemano la atencién solicitada.

7

José Manuel Vilchez Escudero Roberto Carlos Cangalaya Sanchez

Solicitamos la firma de usted, como evidencia

(g
Quim. César Poma Pando
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Anexo 7: Certificado de equipos utilizados

Cédigo de Empresa .
Equipo Marca Ano
certificacion certificadora

Multiparametro (pH) WTW MA-202303105 Métrica Analitica 2023

Multiparametro ) .
WTW MA-202303060 Métrica Analitica 2023

(conductimetro)

Bureta 10 mL WITEG CCP-0101-002-22 Elicrom 2023
Balanza digital OHAUS LM-0483-2023 SAT 2023
Fiola 500 mL ELAB CCP-0722-004-22 Elicrom 2022
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Anexo 7: Certificados de reactivos

A: Sulfato de sodio

D 100-4
7 Sulfato de Sodio, Anhidro, Polvo

| A Baker Analyzed ACS Reactivo No. de Producto
vy avantor: | JTBaker No. de Lote : EQ2
| A Fecha de Manufactur

2022/01

Certificado

PRUEBAS

_ ESPECIFICACIO

Especificaciones ACS

Ensayo (Na2S04) Min. 99.0% 99.93000 %
Materia Insoluble Max. 0.01% 0.00200 %
Pérdida por Ignicion ] Max. 0.5% 0.50000 %
pH de la Solucién al 5% a 25°C 52-92 6.400000
Cloruro (Cl) Max. 0.001% 0.00050 %
Fosfato (POa4) Max. 0.001% 0.00020 %
Calcio (Ca) Max. 0.01% 0.00150 %
Magnesio (Mg) Méx. 0.005% 0.00020 %
Potasio (K) Max. 0.01% 0.00090 %
Trazas de Impurezas (ppm)

Compuestos Nitrogenados (Como N) Max. 5.00 ppm 4.000 ppm
Metales Pesados (como Pb) Max. 5.00 ppm 1.000 ppm
Hierro (Fe) Max. 0.001% 0.00020 % |
Color a Solucion (20% w/v) (APHA) Max. 20 4.0

Pais de Origen: MEXICO
Fecha de caducidad: 2029/01/10

Avantor Performance Materials S.A. de C.V. Plomo No. 2 Esfuerzo Nacional, Xalostoc, 55320 Ecatepec, Edo. de México
Phone. 5699-0250 01-800-70-01800
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B: Hidréxido de potasio 47%

Certificate of Analysis

1.05545.1000 Potassium hydroxide solution 47% for analysis EMSURE®

Batch B1877345
Batch Values

Assay (acidimetric) 476 %
Carbonate (as K-COs) 0.1 %
Chloride (Cl) <0.004 %
Phosphate (POs) < 0.0005 %
Sulfate (SOx) <0.002 %
Total nitrogen (N) < 0.0003 %
Heavy metals (as Pb) < 0.0005 %
Al (Aluminium) <0.001 %
As (Arsenic) <0.0001 %
Ca (Calcium) < 0.0005 %
Cu (Copper) <0.0005 %
Fe (Iron) < 0.0005 %
Mg (Magnesium) <0.0005 %
Ni (Nickel) <0.0005 %
Pb (Lead) < 0.0005 %
Zn (Zinc) < 0.0005 %

Date of release (DD.MM.YYYY) 22.10.2020
Minimum shelf life (DD.MM.YYYY) 31.10.2025

Dr. Dimitrij Ryvlin

Responsible laboratory manager quality control

This document has been produced electronically and is valid without a signature.

Merck KGaA, Frankfurter StraBe 250, 64293 Darmstadt (Germany): +49 6151 72-0 Pagelof 1
EMD Millipore Corporation - a subsidiary of Merck KGaA, Darmstadt, Germany

400 Summit Drive, Burlington, MA 01803, USA, Phone +1 (781) 533-6000

SALSA Version 1008755/990000789832/ Date: 22.10.2020



Anexo 8: Caracteristica del cromatédgrafo idnico

REPORTE DE MANTENIMIENTO PREVENTIVO Y VERIFICACION
OPERACIONAL DEL ICS3000

Lima, jueves 19 de enero de 2023
Sefiores:
SERVICIOS ANALITICOS GENERALES IT23002

Presente:
Atte.: Quim. Julio Molina

Equipamiento Instalado:
Modelo N° de serie
Bomba Gradiente SP 7020206
Compartimiento de Columna DC 09091109
Autosampler AS 07090322
Software de Control:
Chromeleon V73 138510
|.- Acciones Generales: OK
1.- Verificacién del voltaje de entrada al equipo:
Linea- neutro (220v +- 10%) 220V 4
Linea -tiera (220v +- 10%) 220V )
Neutro-tierra  (entre 0 a 1v) 100my (7]
2.- El equipo utiliza:
Estabilizador 1)
uPs ]
3.- Verificacién de las condiciones Ambientales en el drea de trabajo:
Temperatura (entre 14 y 40 °C) 200°C 4]
Humedad (entre 20 y 80 %) 65% 1]



Anexo 9:

Caracteristica del ICP

1. INFORMACION DEL CLIENTE

COMPARIA Servicios Analiticos Generales S.A.C.
CONTACTO 5
PRINCIPAL (vigna Méndez
DIRECCION Av. Naciones Unidas 1565, Cercado de Lima 15082
TELEFONO 4236885
REO X
EI.E%ONICO quimicab@sagperu.com

2. INFORMACION DEL EQUIPO (incluye accesorios opcionales)

INSTRUMENTO / ACCESORIO NUMERO DE SERIE
ICAP 6500 DUD 20112806
CETAC ASX 520 051135A520
Neslab Thermoflex 111167082
iTEVA VERSION 938
Qtegra VERSION S
TIPO DE COMPUTADORA Tag Number: N.A.
SISTEMA OPERATIVO Windows
VERSION DEL SISTEMA OPERATIVO Windows 7 Pro
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Anexo 10: Fotografias de los experimentos

Agitadores (homogenizacion constante a 300RPM)
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(a) Conductimetro (b) Multitester (c) Cronémetro (d)
pH-metro y Conductimetro (e) Regulador de rpm

T T

(X0 LONGWEI 30V/10A

150,
118,

Reaulador de voltaie
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Anexo 11: Capturas de pantalla del software de resultados del ICP y el IC

A. Curva de calibracion del potasio

[@ «» |[tua||wsara|@cc aB@@m| O
x
=1 | Etement Parameters for K 766.490 { 44
B As193733 (474)  ~ - E Lo "
- T 8209678 (135 BB Geoera | 4l Sindards 1 Rt |U01Ecs | [l Subamay |
82493409 { 68} :
) Be313042{108) anced .
[ & 23061 651} Dave of Cak: 27/10/2023 (191352 o
Date of Fi: 271072023 (91952 Type of Fi: | Linear ¥| Weighing. |1/Conc 4|
Ca 315387 (107} Detais:
-~ ) Ca393366(86) 19% A0 (Ofiset} 0002691
) Cd226.502 (449) :; :gah:w 1 gm
17 urvahure]:
T Ced04.076 (83} n{Expenent): 1.000000
T Co228516 (447} 15 Conelation: 0393805
Co 233592 (141) StdEnorof st 0000875
- Cr205.560 {464) 13 Predicted MOL:  0.092442
B crzmss3 o) . Predicled MOL: 0303141
— T Cu324754 {104} Status:  OK.
Cu327396(103) |- Z 09
-~ B Fe238204{241) 07 ReSiope: 1.000000
- [ Fe250.040{130) irk: 0.000000
T Hg 184950 452) 0.3 [F] Line Switeh
[ Hg194.227 4474} 03 Print Limits | High
T K766.450 (44) » [7]MDL [|MOL  [¥Low
- T La333.740{101) 3
) La23s{sy 201 S
Lad10655180) L 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 2 24 2 SR 02!
T Li670784 {503 Concentration I Conc. 94
Mg 279.079 (121 | Concentration | Difference Sig
Ebighiin e Saed: |: P o % SIR | Saper | ohe
~ W Mg (120} [ Bk 0000 o015 w00 000 [-00268 02 PR T
T Mn 257510 (131} 2] Camstd- 50000 {48030 -197 39 34550 T004 Tl
T Me 202030 (467} CaioStd2 20,000 120197 197 585 114632 006 1
) Mo 203844 (465}
) N2388935(57)
Na 580.502( 57)
T3 Ni 231604 {445)
- T P177.495 (400}
P 214914 (457}
- ) Pb 220353 (453}
i TRl Sb206833(463) -
oL Anal. Mg Me . [ Sequ |

Ready

. Neb: 0 kPa

a Mostrariconos ocultes | 52
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B. Resultado del agua residual inicial (ARGAL X5)

Method Run Results Instrument Tools Vnew Help

[# « » [[2osmm o mme«.s.&.alm o 2R 2 ||a ||
x|

I @ Unk: 23102779 27/10/2 ~

Ag3280 AI3082 As1890 As1937 B_2496 Ba4934 Be3130 Bi2230 Ca3158 Ca3933 Cd2265 Ced040 Co2286 Co2338 -

@ Unk: 23102780 27/1C
‘ ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm

¥ @ Unk:23102781 27/1C A 00031 10856 -00162 -00362 01101 00051 -00017 -0022 10050 07465 -00036 00080 -00029 -00004
¥ @] Unk: 23102782 27/10/2 : 00043 07357 00163 00139 00051 00004 .00001 0010 00268 00091 00017 00230 00019 00087
1 T Unk:23102783 27/1¢ 9 15614 67.774 100.70 33345 46349 73222 4.6091 4384 26659 12243 48226 28933 63.808 19946
Mg Qv 27/10/2023 - 00053 02418  -00298  -00452 01134 00051  -00017  -0031 10337 07537  -00042 00069  -00022  -00068
¥ @ QC:CCB 27/10/2023: b -00024 14220 00019 -.00202 01042 00047 -00018 -0023 03806 07496 -.00050 00315 -00015 00054
v @) Unk: 23102784 27/1C 00064 15930 -00206  -00433 01127 00054  -00016 -0012 .10008 07362 -00016  -00145  -00051 -.00039
¥ @ Unk:23102785 27/1C .
) | Unk:23102786 27/10 ‘ Cr2055 Cr2835  Cu3247  Cu3273  Fe2382  Fe2599  Hgl849  Hgl942  K_7664  La3d337  Lad123 Lad19%6 Li6707  Mg2730
o i ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm

W Unk: 23102787 27/1C > -00040 -00119 00032 -00010 0048 .01108 00199 00035 183.78 -.0001 -.0001 -0000 -00022 08280
¥ @ Unk:23102779 AD 2i 00026 00019 00034 00063 0155 02403 00052 00068 1.06 0006 0001 0011 00002 10459
Wi i Unk: BK 27/10/2023 " K 66476 16111 107.68 63215 3247 216.82 26.197 19150 57846 4148 47.72 2560. 8.3164 126.32
B W@ Unk:ARSV?590 2771 : 00069  -00102 0000 00062  -0101 00180 00143 00109 18331 0005 -0001 0012 -00023 03850 |
VI @] Unk: HRIOV1090 27/. ! -00031 -00140 00040  -00036 0036  -00692 00206  -00024 185.00 -.0004 -0002 -0010  -00020 00765 =
¥ @] Unk: HRISV1060 2711 z -00018  -00116  -00DD6  -00056 0208 03837 00247 00020 18303 -0005 -0001 -0004  -00024 20226

¥ @ Unk: ARSV1012 27/11

¥ 18 QCCCv 2771072023 Mg2795  Mn2576  Mo2020 Mo2038  Na5889  Na5895 Ni2316 P_1774 P_2149 Pb2203 Sb2068  Sel1960 Se2039 Si2516
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C. Curva de calibracién de aniones
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D. Resultado de aniones del agua residual inicial (ARGAL X5)
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