= Universidad

TESIS UNA - PUNO %] Nacional del
: Altiplano

UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO

FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA
ESCUELA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA

Q
<
=
v
[+ 4
[T
=
z
o=

RECUPERACION ELECTROLITICA DE CROMO (111) DE EFLUENTES DE
CURTIDO DE PIELES DE ANIMALES

TESIS
PRESENTADA POR:
OMAR QUISPE HUANCA

PARA OPTAR EL TITULO PROFESIONAL DE:

INGENIERO QUIMICO

PUNO - PERU

2017

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO &1[L5T Nacional del
Altiplano

UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO

FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA
ESCUELA PROFESIONAL DE INGENIERIA QUIMICA

RECUPERACION ELECTROLITICA DE CROMO (I1T) DE EFLUE
CURTIDO DE PIELES DE ANIMALES

TESIS PRESENTADA POR:
Omar Quispe Huanca
PARA OPTAR EL TiTULO PROFESIONAL DE: INGENIERO QUIMICO
FECHA DE SUSTENTACION: 31 DE AGOSTO DEL 2017

APROBADA POR EL JURADO REVISOR CONFORMADO POR:

PRESIDENTE

M.Sc. Roger H;uanqui Pérez

PRIMER MIEMBRO

M.Sc. @avino José Flores Chipana

_——

SEGUNDO MIEMBRO : g 4

Ing.?erlc/y Eloy Mamani Luque

DIRECTOR/ASESOR DE TESIS : &f@?@@

—

M.Sc. Maria Rodriguez Melo

Area: Procesos industriales

Tema: Tratamiento de aguas servidas

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO L4 Nacional del
: Altiplano

DEDICATORIA

A mis padres; Pedro y Toribia, a mis hermanos Juan y Julio, que todos ellos estan a lado
de Papa DIOS

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO ' Nacional del
i Altiplano

AGRADECIMIENTOS

Agradezco a todas las personas e instituciones que, en la forma de orientacion, ayud:

estimulo fueron fundamentales para la realizacion de este trabajo.

Especialmente a:

Mis padres, por el apoyo incondicional, la cual me ha permitido lograr mis objetivos tan
anhelados. A mis hermanos por comprenderme y apoyarme en los momentos mas

dificiles.

A la Universidad Nacional del Altiplano y Facultad de Ingenieria Quimica por la

formacion profesional brindada.

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO : Nacional del
Altiplano
INDICE GENERAL

Pag.

INDICE GENERAL ...coouiiiiieieieicte ettt 5
INDICE DE TABLAS ...ttt ettt sttt 7
INDICE DE FIGURAS ......ooctteieeeee ettt ses sttt 8
INDICE DE ACRONIMOS ...ccoouiiiiiiireieiicie ettt 9
RESUMEN ...ttt 10
ABSTRACT .ttt bbbttt sttt b eene st e 11
1. INTRODUCCION........coooiieieeeceeteee et sas st 12
1.1. Formulacion del problema..........cccoiieiiiiiiiieee e 13
1.2. Descripcion del problema............coiiiiiiiiiie e 13
1.3. JUSTITICACION ..ottt 14
B @ ] o] 13 1Y 0 1SS 16
1.4.1. ODJEtIVO GENEIAL........oiiiiiiii s 16
1.4.2. ODjetivos eSPECITICOS ...cviieiiiiiiiiieicee e 16
II. REVISION DE LITERATURA ...ttt 17
2.1. REfEreNCIas TONICAS . ....ccuiiiiiieiti ittt bbbt 17
2.1.1. Proceso de curtido de Pieles .........ccoieiiiiiiiiiiieceee s 17
2.1.2. Curtido de pieles en UN DAM0 ..o 17
2.1.3. Curtido de pieles en dos Dafios..........ccceveriiiiiiiii 18
2.1.4. EI6CErOQUIMICA .....ocveeiecie ettt nne s 20
2.1.5. EleCtrodepoSICION ......c.ccviieieiii ettt 22
2.1.6. EIECEIOLISIS.....oeiuiieiciieeee st 23
VN I A ©1 o] 1 [0 T PSP PP TR 25
2.1.8. Efectos del cromo sobre 1a salud ..........ccccooeveiiiiiiiiiice s 26
2.1.9. Efectos ambientales del Cromo.........ccooevviiiiiiiiiieee s 27
2.1.10. Electrolisis del CF (V1) ..o 28
2.1.11. LeyeS de FAraday ........cccooeiiiiiieiieieiesie et 30
2.1.12. Composicién de los voltajes de celda............ccoevveiiiiiiiiciicc e 32
2.2. ANTECRUBNTES ...ttt ettt bbb et e s be e b e 34
3.1. Materiales de 1abOratorio..........ccceiveieiieii e nee s 37
3.1.1. EQUIP0S Y MALEITAIES......cviieieiiiiiecieeee e 37

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO ! Nacional del
Altiplano

3.1.2. REACLIVOS € INSUIMOS ....couvieniitieitieiesieesie ettt sre et sbe e sreesbeeneesneenneas 38
3.2. Coleccion de muestras y @nAliSiS.........ccuuvueierireneiiiieseeeee e 38
3.3. Procedimiento de electrodeposicion de Cromo (1) ......ccocceevvevveveiinieencsenn, 39
3.4. Estudio del efecto de los parametros de Operacion.........cccccccevvereeeieeseenesieennnns 40

3.4.1. ETeCtO del VOITAJE ..o 40

3.4.2. ETeCtO del LIBMPO......oiiiiieeie et 40

A3 EFECtO el PH ..o 40

3.4.4. Efecto de 12 agitaCiOn ..........ccoeiveiieiiiieeie et 40
3.5. DisSefio eXPerimENTal ..o 40
IV. RESULTADOS Y DISCUSION ...ttt ettt 43
4.1. Pruebas experimentales de electrodeposicion de Cr (I .....ccccoeevveivevrcnenne. 43

4.1.1. Porcentaje de recuperacion de Cr (H)........coevvieiieiicc e 43
4.2. Tratamiento estadistico del disefio BOX-BEHNKEN ...........ccccccooeiiiiiiiinnne. 44
4.3. ANALISIS U8 VAFTANZA .......ecuieieeiieieie ettt st sre e ne e 46
4.4, Diagrama de PARETO ..ot 48
4.5. Estimacion de efectos y modelo matematico .........ccccvcvvevvevvciicieece e 49
4.6. Optimizacion de FESPUESTA .........cvieriiieiirieieesie e 50
4.7. SUPEITICIE 0B FESPUEBSTA .....ccveiiieeeiiitc sttt 51
4.8. Comparacion y discusion de resultados............ccccovevviievieieccic s 52
V. CONCLUSIONES......coitiiictieriee ettt sttt ane e 53
VI. RECOMENDACIONES ..ot 54
VIL REFERENCIAS ...ttt e e 55
ANEXOS ..ottt ettt bbbt nenns 58

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO [ Nacional del
Altiplano

INDICE DE TABLAS

Pag.
Tabla 1: Niveles méximos y minimos. 41
Tabla 2: La matriz del disefio experimental Box-Behnken. 41
Tabla 3: Recuperacion de Cr(l11). 43

Tabla 4: Resultados de pruebas de electrodeposicion de Cr(l11) de acuerdo al disefio. 44

Tabla 5: Resultados de porcentaje de recuperacion de Cr(l11) de acuerdo al disefio. 45

Tabla 6: Resultados de porcentaje de recuperacion de Cr(l11) decodificado. 46
Tabla 7: Anélisis de Varianza para Recuperacion - Electrodeposicion de Cr(l11). 46
Tabla 8: Efectos estimados para recuperacion de Cr(l11). 49

Tabla 9: Coeficientes de regresion para recuperacion - Electrodeposicion de Cr(l11). 50
Tabla 10: Respuesta de optimizacion para recuperacion de Cr(ll11). 51

Tabla 11: Comparacion de resultados en la remocion de Cr(l11). 52

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO [ Nacional del
Altiplano

INDICE DE FIGURAS

Pag.
Figura 1: Esquema de transferencia de carga: a) reduccion, b) oxidacion. 22
Figura 2: Un sistema electrolitico, donde se muestra la entrada y salida de los
electrones en la solucion. 25
Figura 3: Dispositivo de celda electrolitica. 29
Figura 4: Celda mostrando flujo de electrones. 30
Figura 5: La segunda ley de Faraday. 32
Figura 6: Porcentaje de recuperacion de cromo en funcion del tiempo. 44
Figura 7: Diagrama de Pareto estandarizado para la recuperacion de Cr(l11). 48
Figura 8: Efectos principales en la recuperacion de Cr(ll1). 48
Figura 9: Efectos de interacciones en la recuperacion de Cr(llI). 49
Figura 10: Superficie de respuesta estimada (pH = 4.0). 51

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO Nacional del
: Altiplano

INDICE DE ACRONIMOS

PA . peso atomico
F : Faraday
t : tiempo

I : intensidad de corriente

n : nimero de valencia
E : Peso equivalente
w : Peso en gramos

h : horas

min . minutos

mg : miligramos

L : Litros

R : resistencia

#eq-g : nimero de equivalente gramo
\Y : voltaje

EW : Electro-obtencion

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO &1[L5T Nacional del
| Attiplano

RESUMEN

La Planta Piloto de Curtiembre de la Facultad de Ingenieria Quimica, produce cueros a
partir de cueros de animales utilizando sales de cromo que contienen Cr (111) y Cr (VI),
siendo el Cr (I1l) el méas estable en medio acuoso que puede ser recuperado evitando
efluentes con alta carga contaminante. Tiene como objetivo primordial: Evaluar el
tratamiento electrolitico como una alternativa de recuperacion de cromo (I11) de los
efluentes de la curtiembre. En la metodologia las aguas residuales de curtido fueron
sometidos a electroélisis en una celda electrolitica de 300 mL de capacidad provistos de
una ldmina de plomo como anodo y una lamina de cobre como céatodo. Los electrodos
se conectaron a una fuente de poder de corriente continua. Se utilizaron 1% NaHCOg3 y
1% de HNO3; como electrolitos y ajustandose a pH requerido. Se aplicd el disefio
experimental Box-Behnken, el mismo que ha permitido optimizar las variables del
proceso. Los resultados experimentales se ajustaron a un modelo de regresion de
segundo orden utilizando el paquete estadistico STATGRAPHICS Centurion XV. Los
ensayos experimentales se realizaron en el laboratorio de control de calidad de la
Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del Altiplano. Se han
evaluado los pardmetros como el voltaje, tiempo y pH. Los parametros de operacién que
presentaron mejores resultados en la electrodeposicion de cromo fueron: voltaje 1,10 V;
tiempo de electrodeposicion 120 min y pH 4,4. Bajo estas condiciones de operacion se
ha logrado recuperar el cromo 11 al 98%. El cromo fue removido en forma de Cr(OH);

y Na,Cr,0O7 sobre catodo de cobre y 4&nodo de plomo respectivamente

PALABRAS CLAVES: Electrdlisis, efluentes de curtido, cromo, recuperacion

electrolitica.
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ABSTRACT

The Pilot Tannery plant at the Chemical Engineering Faculty produces leather using
Chromium salts with Cr (111) and Cr (IV), being Cr (111) the steadiest in an aqueous
environment which may be recovered avoiding highly contaminating effluents. The
main aim is: evaluate the electrolytic treatment as an alternative to the recuperation of
chrome (IlIl) from the tannery effluents. The sewage water methodology was
electrolyzed in a 300 ml. electrolytic cell provided with a lead sheet as an anode and a
copper sheet as a cathode. The electrodes were connected to a DC power source.
NaHCOg3 at 1% and HNO; at 1% were used as electrolytes adjusting the required ph.
The Box-Behnken experimental design was applied, which allowed the optimization of
the variables of the process. The experimental results were fitted according to a second
order regression model using the XV Centurion STATGRAPHICS statistics model. The
experimental tries were done at the Quality Control laboratory of the Chemical
Engineering Faculty at the UNIVERSIDAD NACIONAL DEL ALTIPLANO. The
evaluated parameters were: voltage, time and ph. The operating parameters presenting
the best results of chromo electro- deposition were: 1,10 voltages, 120 min. time of
electro-deposition and 4,4 ph. Under these conditions the recovering chrome 11 was at
98%. The removed chrome was in the form of Cr (OH); and Na,Cr,O; over copper

cathode and lead anode respectively.

KEY WORDS: electrolysis, tannery effluents, chrome, electrolytic recovering

11
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I. INTRODUCCION

El cromo (Cr) puede existir en el ambiente como Cr (I11) o Cr (VI) (Rai et al., 1989). El
cromo es usado en varias industrias como la metalUrgica, la de refractarios, pigmentos
quimicos, galvanoplastia y curtiembre (Apte et al.,, 2005). Las aguas residuales
procedentes de estas industrias contienen grandes cantidades de cromo que son nocivos
para la salud humana y el ambiente (Esmaeili et al., 2005). La industria de curtiembre es
una de las industrias mas importante en relacién a la contaminacion ambiental debido a
que emplean grandes volimenes de soluciones cromo en los bafios de curtido (Cetin et
al., 2013). La curticién es un proceso mediante el cual se convierte las pieles de los
animales (bovinos, ovinos y porcinos) en cuero (Chavez, 2010). Las sales de cromo
desempefian un papel importante en los procesos de curtido incorporandose en la
estructura de la piel formando complejos con el colageno del cuero evitando de esta
manera su putrefaccion (Fabiani et al., 1996). La descarga de efluentes procedentes del
proceso de curtido presenta altas concentraciones cromo representando de esta manera
una amenaza seria para la salud humana y el ambiente (Cetin et al., 2013).

En las aguas la especiacion del cromo tiene un interés especial debido a que su
toxicidad para los organismos acudticos y terrestres incluyendo los seres humanos
dependen de su estado de oxidacion (Kocaoba y Akcin, 2002). El Cr (V1) es tdxico para
los humanos, animales, plantas y microorganismos. EI Cr (VI) es carcindgeno y tiene
una alta solubilidad en medio acuoso. EI Cr (111) es mucho menos toxico, tiene una baja
solubilidad en soluciones acuosas y es un nutriente esencial para el metabolismo de
plantas y animales en trazas (Olmez, 2009; Zaroual et al., 2009). El estado divalente es
inestable con respecto al desarrollo del oxigeno, el estado trivalente tiene amplia
estabilidad y el cromo hexavalente se encuentre bajo condiciones oxidantes (Kocaoba y

Akcin, 2002).
12
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1.1. Formulacion del problema

El cromo es introducido a las aguas naturales por las actividades de curtido de pieles
(Kocaoba y Akcin, 2002). En este proceso se utilizan sales de cromo para el tratamiento
de las pieles de animales, para la produccion de cuero (O'Dwyer y Hodnett, 1995), las
sales no se fijan en su totalidad en la piel, las que permanecen en los reflujos y los lodos
de depuracion (Chavez, 2010), se estima que solo parte de las sales de cromo reaccionan
con la piel, aproximadamente entre un 60 a 70%, y entre un 30 y 40% del cromo
utilizado en estos procesos son descargados en los efluentes (Costa, et al., 2005). Los
efluentes generados presentan altas concentraciones de cromo y componentes organicos
e inorgénicos que son una amenaza para la salud humana y el ambiente (Cetin et al.,

2013).

El Cr(VI) es tdxico para los humanos, animales, plantas y microorganismos (Olmez,
2009). En los efluentes del proceso de curtido de pieles el cromo puede encontrarse
como Cr(VI1) y Cr(Ill) de las cuales el Cr(lll) es la mas estable en medio acuoso. Los
efectos toxicos del Cr(Ill) son menos a los del Cr(VI), conocido como cancerigeno,
puede ocasionar manifestaciones agudas y cronicas en las personas expuestas (Chavez,
2010). Su toxicidad estd en funcion de su estado de oxidacion y concentracion (Rai et

al., 1989).

1.2. Descripcion del problema

El CIP-Curtiembre de la Facultad de Ingenieria Quimica de la UNA-Puno genera
efluentes liquidos con alta concentracién de cromo en el curtido de pieles de animales,

es necesario realizar el tratamiento de los efluentes generados, principalmente del cromo

13
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para que dichos efluentes sean vertidos al ambiente sin que generen problemas

ambientales. En el presente trabajo se plantea la siguiente pregunta de investigacion:

¢Mediante el tratamiento electrolitico serd posible la recuperacién de Cr(l1l) de los
efluentes de curtido de pieles de animales de la curtiembre de la Facultad de Ingenieria

Quimica de la Universidad Nacional del Altiplano-Puno?

De la pregunta de investigacion general se derivan las siguientes sub preguntas:

¢Qué parametros operacionales seran los mas significativos en la recuperacion
electrolitica de cromo de los efluentes de curtido de pieles de animales?
¢Cudles seran los porcentajes de recuperacion de Cr (I11) de los efluentes de curtido de

pieles de animales?

1.3. Justificacion

El CIP- Curtiembre de la Facultad de Ingenieria Quimica de la UNA-Puno no cuenta
con tecnologias para el tratamiento de sus efluentes liquidos generados durante el
proceso de curtido de pieles de animales. Segin Szpyrkowicz et al., 1995 y Cetin et al.,
2013, estos efluentes pueden contener amoniaco, sustancias organicas, concentraciones
elevadas de cloruros y cromo. Los métodos de tratamiento convencionales empleados
generan lodos con contenidos de cromo como subproducto del tratamiento (Apte et al.,
2005). Las tecnologias electroguimicas son opciones validas para el tratamiento de estos
efluentes liquidos (Cafiizares et al., 2004). En nuestra region de Puno estas tecnologias
han sido poco estudiadas, por lo que seria importante profundizar los estudios
relacionados al tratamiento de efluentes industriales y sea una alternativa a los

tratamientos convencionales.

14
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La industria de curtido emplea anualmente grandes cantidades de sales de cromo para el
tratamiento de las pieles de animales en la produccion de cueros (O'Dwyer y Hodnett,
1995; Apte et al., 2005). Segun Costa et al. (2005), menciona que no toda la sal de
cromo reacciona con la piel, siendo descargados en los efluentes entre un 30 y 40%. Por
lo que en términos econdmicos estas cantidades representan cuantiosas pérdidas de
dinero. En la presente investigacion se pretende recuperar el cromo (111) de los efluentes
de curtido por procedimientos electroliticos para su posterior reutilizacion en el proceso
de curtido. Por lo expuesto anteriormente se lograria una reduccién significativa de

gastos en adquision de estas sales y en la produccion de cueros.

Uno de los mayores contaminantes presentes en los efluentes de curtido de pieles es el
cromo (Cetin et al., 2013); encontrandose en su forma hexavalente Cr (VI) (Cr 0% o
Cr,0/%) o trivalente Cr(l11) (Cr (OH)*, Cr (OH),", Cr (OH)4 o Cr O,) (Farmer et al.,
1997; Chéavez, 2010). Segun la International Agency for Research on Cancer (IARC) el
Cr (V1) es considerado carcindgeno (Cuberos et al., 2009). La ingestion de cromo puede
producir en las personas un cuadro gastrointestinal en forma de vémitos, dolores
abdominales, diarreas y hemorragias intestinales. Segun estudios realizados el cromo se
acumulan en muchas especies acuéticas, en especial en los peces (Chavez, 2010). En
general el cromo y sus compuestos presentan alta toxicidad para los seres humanos,
animales y plantas (Kocaoba y Akcin, 2002). Segun estas consideraciones es necesario
reducir las concentraciones de cromo en los efluentes de curtido de pieles para que su
vertido final en los cuerpos receptores no representen riesgos a la salud humana y el

ambiente.

15
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1.4. Objetivos

1.4.1. Objetivo general

Evaluar el tratamiento electrolitico como una alternativa de recuperacion de Cr(l1) de
los efluentes procedentes del curtido de pieles de animales de la curtiembre de la

Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del Altiplano-Puno.

1.4.2. Objetivos especificos

- Evaluar los factores de operacion, voltaje, tiempo y pH que afectan en la
recuperacion electrolitica de Cr (I11) con la finalidad de determinar las mejores

condiciones de operacion.

- Determinar el porcentaje de Cr (I11) recuperado de los efluentes del proceso de

curtido de pieles de animales con tratamiento electrolitico.

16
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I1. REVISION DE LITERATURA

2.1. Referencias Teoricas

2.1.1. Proceso de curtido de pieles

Chavez P. A., (2010). La curticion es por definicion una transformacion de cualquier
piel en cuero, crea una estabilizacion de la proteina de la piel por el tratamiento de la
misma con un agente curtiente, el cual a través de reacciones gquimicas, produce una
reticulacion (union de las cadenas poliméricas), aumentando la rigidez y la temperatura
de retraccion entre otras propiedades. El proceso de curticion puede describirse tanto
como un fendmeno quimico (reaccion entre los diversos componentes), como fisico
(difusién de los mismos hacia el interior de la piel). La curticion se puede dividir de
acuerdo al tipo de curtiente: curticion con productos orgéanicos y curticién con productos
inorganicos. Dentro de la curticion con productos organicos encontramos a las sales de
cromo, las cuales representan el 80% de la produccién total de cueros en el mundo, esto

debido a las diferentes ventajas que se obtienen, entre las cuales se pueden mencionar:

- Muy buen nivel de calidad constante y uniforme.
- Produccion racional

- Acabado econ6micamente ventajoso

2.1.2. Curtido de pieles en un bafio

Chéavez P. A., (2010). La curticion a un solo bafio consiste en curtir directamente, en
una sola operacion, con sales bésicas de cromo trivalentes. Estas sales basicas de

cromo trivalentes se pueden encontrar en forma de:

- Combinaciones de cromo (es lo mas utilizado) ya preparadas que se venden en

17
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forma liquida o atomizada, como el sulfato monobasico de cromo.
- A partir de dicromato y un reductor,

- A partir de alumbre de cromo y carbonato sodico como basificante,

En este tipo de bafio, se requiere tener una basicidad alta, la cual solo es posible en
forma limitada. Asi, que una basicidad del curtiente al cromo de méas del 50 %, donde
la astringencia del curtiente es relativamente elevada, para agotar totalmente, esto
imposibilita practicamente la difusion, y el curtiente se precipita sobre la superficie del
cuero. La causa para esto es la formacion de grandes complejos de cromo. Todo lo

anterior transcurre a pH elevados.

Para ello se requiere curtir dentro de los valores de pH bajos hasta lograr una total
penetracion a través del corte transversal de la piel. Entonces se puede aumentar la

basicidad elevando el pH.

2.1.3. Curtido de pieles en dos bafios
En este procedimiento, las pieles se impregnan en el primer bafio con &cido cromico
que se ha obtenido a partir del bicromato (K,Cr,0; 6 Na,Cr,0O;) de potasio (K) 6
(Na).En el segundo bafio se transforma el acido cromico en sal de cromo verde
(reduccion). El curtido propiamente dicho de la piel tiene lugar en el segundo bafio

con el concurso de la sal verde de cromo.

Como medio reductor para la transformacion del &cido cromico (que se liga muy
fragilmente a la piel sin llegar a curtir) en la sal de cromo verde (valencia +3, de
caracter curtiente), se emplea la mayoria de las veces hiposulfito (procediéndose asi a
un tipo de reduccion inorganica. Después del bafio cromico (ler. Bafio) se dejan,
durante uno o dos dias en reposo. Durante este tiempo se favorece la distribucion

18
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uniforme del acido cromico, el que se fija fuertemente a las fibras. Antes del
tratamiento en el segundo bafio se pasan las pieles cromadas por la maquina de
escurrir y estirar para eliminar el sobrante de bicromato sin ligar. El cido cromico
fijado en la piel no es expulsado si la presion es moderada. El estirado asegura,
ademas, una superficie de la piel lisa y sin dobleces. Aunque el curtido con un bafio se

utiliza ampliamente, el curtido en 2 bafios presenta algunas ventajas:

- Elcurtido en dos bafios es muy aplicado para la fabricacion de cabritilla y pieles
de cordero, excepcion hecha de algunos curtidos especiales.

- Este tipo de curtido (en dos bafios) confiere una particular resistencia a la
traccion y una suavidad especiales y esta ultima caracteristica se cree debida a la
precipitacion de azufre (S°) producida en el bafio de reducciéon. Aun cuando el
azufre que se encuentra contenido en el interior de la piel condiciona un aumento
de la suavidad de ésta (una precipitacion excesiva de azufre da un curtido flojo).

- Ladiferencia entre el cromado en uno o dos bafios estd mas condicionada por la
reparticion del cromo y por la basicidad de la sal de cromo. La reparticion del
cromo es mas uniforme en cromado en dos bafios que en el de uno, pues el &cido
cromico es absorbido por la piel mas homogéneamente y es reducido en
emplazamiento definitivo, es decir, en las fibras de la piel.

- La basicidad de la sal de cromo en los curtidos en dos bafios es mas reducida
que en los de uno. La préactica del curtido en un bafio demuestra que se obtiene
un grano tanto mas delicado, cuanto menos basica es la solucién de curtido; es
decir, cuanto més &cida es la curticién que se ha adoptado.

- Los curtidos en dos bafios son casi siempre menos resistentes al agua hirviendo
que los cromados en un bafio. Esto explica el que la resistencia a la rotura de los

cueros pesados, por ejemplo, el cuero para correas u otros cueros industriales,
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sea notablemente superior a los cromados en un bafio.

2.1.4. Electroquimica

Es la rama de la quimica que estudia la transformacion entre la energia eléctrica y la
energia quimica. Los procesos electroquimicos son reacciones redox (oxidacion -
reduccion) en donde la energia liberada por una reaccion espontanea se convierte en
electricidad o la energia eléctrica se aprovecha para inducir una reaccién quimica. En la

reaccion redox se transfiere electrones de una sustancia a otra. (Chang, 2006).

Existe una gran preocupacion por los procesos y factores que afectan el transporte de las
cargas a través de la interfase entre las fases quimicas. El electrolito es una fase a través
de la cual la carga es llevada por el movimiento de iones. Los electrolitos pueden ser
soluciones liquidas o sales fundidas, o pueden ser conductores ionicos solidos. La
segunda fase en el limite puede ser otro electrolito o puede ser un electrodo, el cual es
una fase a través de la cual la carga es llevada por el movimiento electronico. Los

electrodos pueden ser metales o semiconductores, y estos pueden ser solidos o liquidos.

Es natural pensar en eventos en una interfaz simple, pero encontramos que uno no
puede tratar experimentalmente como un limite tan aislado. En lugar de esto, debemos
estudiar las propiedades de colecciones de interfaces llamadas celdas electroquimicas.
Estos sistemas estdn definidos generalmente como dos electrodos separados por al
menos un electrolito.

En general hay una diferencia medible de potencial entre los dos electrodos si la celda
estd pasando corriente o no. Esta diferencia es realmente una manifestacion de las
diferencias en el potencial eléctrico entre varias fases en el camino de la corriente y
encontramos que la transicion en el potencial eléctrico que cruza una fase conductora a

otra, usualmente ocurre casi totalmente en la interface misma. La intensidad de la
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transicion implica un campo eléctrico alto existente en la interface, y uno puede esperar
que ejerce efectos sobre el comportamiento cinético del transporte de cargas (electrones
0 iones) en la region interfacial. También la magnitud de la diferencia de potencial en la
interfase afecta las energias relativas del transporte en las dos fases; de ahi controla la
direccion de la transferencia de cargas. Asi las mediciones y control de la potencial de
celda (la diferencia de potencial a través de los electrodos de una celda) es uno de los
aspectos mas importante de la electroquimica experimental.

Las reacciones quimicas globales toman lugar en una celda hecha de dos medias
reacciones independientes, las cuales describen los cambios quimicos reales en los dos
electrodos. Cada media reaccion responde de diferencia de potencial interfacial
correspondiente al electrodo. La mayoria de las veces uno esta interesado en solo una de
estas reacciones, y el electrodo al cual ocurre es llamado electrodo de trabajo (o0
indicador). Para enfocarnos en el electrodo de trabajo, el otro electrodo de la media
celda debe de estar hecho de fases que tengan composicién constante.

Ya que el electrodo de referencia tiene un comportamiento constante, su potencial es
fijo. Ademas algun cambio en la celda es adscrito al electrodo de trabajo. En por ello
que se dice que se controla o se observa el potencial de electrodo de trabajo con
respecto al de referencia y que es equivalente a observar o controlar la energia de los
electrones dentro del electrodo de trabajo. Para manejar al electrodo a potenciales mas
negativos, la energia de los electrones es elevada y entonces eventualmente se buscara
un nivel alto suficiente para ocupar las vacantes en la especies en el electrolito.

En este caso, ocurre un flujo de electrones del electrodo a la solucion (corriente de
reduccion) Figura 1(a). Similarmente la energia de los electrones puede ser disminuida
para imponer un potencial mas positivo y al mismo tiempo los electrones sobre el soluto

en el electrolito encontraran una energia mas favorable sobre el electrodo. Su flujo, de la
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solucidn al electrodo es una corriente de oxidacion Figura 1(b). El potencial critico al
cual los procesos ocurren esta relacionado con el potencial estandar, E°, para sustancias

quimicas en el sistema.

(a) ELECTRONIZACION

(o reduccién) Hilo para la
Flujo de I/ conexion

electrones

68—

El aceptor de electrones A
(es decir, el oxidante)

—_

Electrodo

Disolucién

DN
I

Disolucién

Hilo para la conexién

Electrodo

(b) DESELECTRONIZACION
(u oxidacién)
El dadordeelectronesD Flujo de

(es decir. el reductor) slectrones

1

©

"4 Disolucién

Electrodo

Figura 1: Esquema de transferencia de carga: a) reduccidn, b) oxidacion.

Fuente: Vargas, H.J.(2008) Tesis: Estudio Electroquimico y Termodinamico para la reduccion de Cr(VI)

a Cr(lI1).Instituto Politécnico Nacional México.

2.1.5. Electrodeposicion

La electrodeposicion es un proceso electroquimico en el que se usa una corriente
eléctrica para reducir cationes en una solucion acuosa que los contienen para propiciar
la precipitacion de estos, que suelen ser metales, sobre un objeto conductivo que seré el
catodo de la celda, creando un fino recubrimiento alrededor de este con el material
reducido. (Misari, 1993)

El 4nodo: material solido conductor en cuya superficie se realiza un proceso de
oxidacion con liberacion de electrones.

El céatodo: electrodo solido conductor en cuya superficie se realiza un proceso de

reduccion con los electrones provenientes del anodo.

En la actualidad tiene una gran importancia econémica, al permitir el beneficio de
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recursos lixiviables, tanto el oro como el cobre, plata, etc. Cuyo tratamiento por otras
via resultaria econémicamente inviable. Existen otros tipos de metales que se recuperan
por EW, junto a las caracteristicas del electrolito y del catodo usado en cada caso. La
precipitacion por reduccion eléctrica cominmente conocida como electro — obtencién
(EW), es actualmente uno de los procedimientos mas sencillos para recuperar metales,
en forma pura y selectiva, respecto a las impurezas existentes en soluciones. Su
caracteristica principal radica en que el metal ya esta en solucion y solamente se trata de

recuperarlo depositandolo en catodos, mientras el anodo es esencialmente insoluble.

2.1.6. Electrolisis

La electrolisis consiste en la descomposicion quimica de una sustancia por medio de la
electricidad. El paso de la corriente eléctrica a través de un electrolito (en disolucion o
fundido), por ejemplo, NaCl fundido, nos demuestra que en el catodo o polo negativo el
cation sodio (Na*) se reduce a Na por ganancia, en cambio en el anodo o polo positivo

los aniones cloruro (CI°) entregan sus electrones oxidandose a Cl, (gase0so).

El proceso de electrdlisis se caracteriza porque:

a) Esun fendmeno redox no espontaneo producido por una corriente eléctrica
b) La reduccion se lleva a efecto en el polo negativo o catodo y la oxidacion en el
anodo o polo positivo.
El proceso electrolitico se realiza debido a que, la corriente eléctrica circula desde el
catodo hacia el anodo, siempre que entre ellos esté presente una sustancia conductora
(electrolito).
En algunas electrolisis, si el valor de la diferencia de potencial aplicada estan solo

ligeramente mayor que el calculado tedricamente, la reaccion es lenta o0 no se produce,
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por lo que resulta necesario aumentar el potencial aplicado. Este fenOmeno se da, sobre
todo, cuando en algunos de los electrodos se produce algin desprendimiento gaseoso.
El potencial afiadido en exceso en estos casos recibe el nombre de sobretension.

La cantidad de producto que se forma durante una electrolisis depende de los 2 factores

siguientes:

a) De la cantidad de electricidad que circula a través de la pila electrolitica.

b) De la masa equivalente de la sustancia que forma el electrélito.

La cantidad de electricidad que circula por una cuba electrolitica puede determinarse
hallando el producto de la intensidad de la corriente, expresada en amperios por el

tiempo transcurrido, expresado en segundos. Es decir, Q (culombios) =1 - t.
Una celda electrolitica debe contener cuatro componentes esenciales tales como:

a) Una superficie anodica donde ocurre la oxidacion.
b) Una superficie catddica donde ocurre la reduccion.
c) Un conductor eléctrico para llevar corriente.

d) Un electrolito (un conductor i6nico).

Una fuente de potencia eléctrica debe estar disponible con la finalidad de forzar a las

reacciones a que ocurran ya que ellas no son espontaneas de por si.

A mediados de siglo XIX, Faraday establecio la relacion entre la cantidad de
electricidad que fluye y la cantidad de material liberada. Sus investigaciones condujeron

a la formulacion de las dos leyes de la electrélisis.
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Figura 2: Un sistema electrolitico, donde se muestra la entrada y salida de los
electrones en la solucion.

Fuente: Vargas, H.J.(2008) Tesis: Estudio Electroquimico y Termodinamico para la reduccion de

Cr(VI) a Cr(I1I).Instituto Politécnico Nacional México.

2.1.7. Cromo
El cromo (Cr) es un elemento que puede encontrarse en las rocas, plantas, suelos,
animales y en los humos y gases volcéanicos (Albert, 1997). Sus caracteristicas son las
siguientes: peso atdmico 52; nlimero atémico 24; densidad 7.2 g/cm?®; punto de fusién
1857420 °C; punto de ebullicion 2672 °C y estados de oxidacién +2, +3, +6 (Nordberg
et al., 2007). Bajo condiciones de oxidacion aerdbica, el cromo estd presente en su
estado VI, usualmente como ion cromato CrO4*, sin embargo bajo condiciones
levemente &cidas este oxianion se protona a HCrOy'.

H* + Cr02~ = HCry (2.1)
Los oxianiones de Cr (V1) son altamente solubles en agua. Bajo condiciones reductoras
anaerobicas el cromo puede estar en el estado I11. La solubilidad acuosa del Cr(II1) no es
alta y se precipita a menudo como Cr(OH); bajo condiciones alcalinas, neutrales o

levemente &cidas (Baird y Michael, 2012).
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Cr3*t +30H =2 Cr OH 5 s (2.2)

Las industrias como la metalurgica, refractarios y quimica son las principales industrias
consumidoras de cromo (Nordberg et al., 2007). En la industria metaldrgica es un
componente esencial de los aceros inoxidables y otras aleaciones metalicas. Los usos
del cromo en materiales refractarios incluyen la fabricacion de ladrillos a base de
magnesita y en hornos metaldrgicos. En la industria quimica el cromo es utilizado en el
cromado, manufactura de pigmentos y colorantes y curtido de pieles y tratamiento de
madera (Albert, 1997).

En el ambiente se encuentra en varias formas; siendo las mas comunes el cromo
trivalente (Cr(l11)) y cromo hexavalente (Cr(\V1)). EI Cr(lll) es un nutriente esencial
para los seres humanos, las que promueven la accion de la insulina. EI Cr(0) y los

derivados del Cr(V1), usualmente son de origen antropogénico (Albert, 1997).

2.1.8. Efectos del cromo sobre la salud

La gente puede estar expuesta al Cromo a través de respirarlo, comerlo o beberlo y a
través del contacto con la piel con Cromo o compuestos del Cromo. El nivel de
Cromo en el aire y el agua es generalmente bajo. En agua para beber el nivel de
Cromo es usualmente bajo como en el agua de pozo, pero el agua de pozo
contaminada puede contener el peligroso Cromo (VI); Cromo hexavalente. Para la
mayoria de la gente que come comida que contiene Cromo |1l es la mayor ruta de
entrada de Cromo, como Cromo Il ocurre naturalmente en muchos vegetales, frutas,
carnes, levaduras y granos. Varias maneras de preparacion de la comida y almacenaje
pueden alterar el contenido de Cromo en la comida. Cuando la comida es almacenada
en tanques de acero o latas las concentraciones de Cromo pueden aumentar. EI Cromo

Il es un nutriente esencial para los humanos y la falta de este puede causar
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condiciones del corazon, transtornos metabolicos y diabetes. Pero la toma de mucho
Cromo |1l puede causar efectos sobre la salud también, por ejemplo erupciones

cutaneas.

El Cromo (VI) es un peligro para la salud de los humanos, mayoritariamente para la
gente que trabaja en la industria del acero y textil. La gente que fuma tabaco también
puede tener un alto grado de exposicion al Cromo. EI Cromo (V1) es conocido porque
causa varios efectos sobre la salud. Cuando es un compuesto en los productos de la
piel, puede causar reacciones alérgicas, como es erupciones cutaneas. Después de ser
respirado el Cromo (VI) puede causar irritacién de la nariz y sangrado de la nariz.

Otros problemas de salud que son causados por el Cromo (V1) son;

- Erupciones cutaneas.

- Malestar de estbmago y Ulceras.

- Problemas respiratorios.

- Debilitamiento del sistema inmune.
- Dafio en los rifiones e higado.

- Alteracion del material genético.

- Cancer de pulmon.

- Muerte.

2.1.9. Efectos ambientales del cromo

Hay varias clases diferentes de Cromo que difieren de sus efectos sobre los
organismos. El Cromo entra en el aire, agua y suelo en forma de Cromo (I11) y Cromo
(V1) a través de procesos naturales y actividades humanas.

Las mayores actividades humanas que incrementan las concentraciones de Cromo

(111 son el acero, las peleterias y las industrias textiles, pintura eléctrica y otras
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aplicaciones industriales del Cromo (VI). Estas aplicaciones incrementaran las
concentraciones del Cromo en agua. A través de la combustion del carbon el Cromo
sera también emitido al agua y eventualmente se disolvera.

El Cromo (I11) es un elemento esencial para organismos que puede interferir en el
metabolismo del azucar y causar problemas de corazon, cuando la dosis es muy baja.
El Cromo (VI) es mayoritariamente toxico para los organismos. Este puede alterar el
material genético y causar cancer. Los cultivos contienen sistemas para gestionar la
toma de Cromo para que esta sea lo suficientemente baja como para no causar cancer.
Pero cuando la cantidad de Cromo en el suelo aumenta, esto puede aumentar las
concentraciones en los cultivos. La acidificacion del suelo puede también influir en la
captacién de Cromo por los cultivos. Las plantas usualmente absorben sélo Cromo
(1. Esta clase de Cromo probablemente es esencial, pero cuando las concentraciones
exceden cierto valor, efectos negativos pueden ocurrir.

No es conocido que el Cromo se acumule en los peces, pero altas concentraciones de
Cromo, debido a la disponibilidad de metales en las aguas superficiales, pueden dafar
las agallas de los peces que nadan cerca del punto de vertido. En animales el Cromo
puede causar problemas respiratorios, una baja disponibilidad puede dar lugar a
contraer las enfermedades, defectos de nacimiento, infertilidad y formacion de
tumores.

Fuente: http://www.lenntech.es/periodica/elementos/cr.ntm#ixzz4rSyl0ZSc

2.1.10. Electrdlisis del Cr (VI)

La celda electrolitica para la reduccion de Cr (V1) de la solucion estd conformada por
dos electrodos que actian como catodo, y un electrodo que actian como anodo. El
material del electrodo son ldminas de acero al carbono. Se utiliz6 una fuente de poder

como suministro de energia eléctrica, Figura 3.
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Catodo

Positivo (+)

Negativo (-)

Figura 3: Dispositivo de celda electrolitica.

Fuente: Vargas, H.J.(2008) Tesis: Estudio Electroquimico y Termodinadmico para la reduccion de Cr(VI)

a Cr(l11).Instituto Politécnico Nacional México.

Reacciones durante la reduccion de Cr (V1).

A través del proceso electrolitico desarrollado ocurren diferentes reacciones en cada
parte del reactor, como lo es: en el catodo, en el &nodo y en el seno de la solucion
Reacciones en el catodo.

Cuando se usa una solucion acuosa en una celda electrolitica, debemos considerar si es
el agua o el soluto el que se va a oxidar o reducir. El agua se puede oxidar (formando

0,) o reducir (formando Hy). En nuestra celda el Cr®* se reduce con més facilidad que el

H™, como podemos ver en los potenciales estandar de reduccion siguientes:

2Ho(1) + 2e— — Ha(g) + 20H— (ac) E°=-0.83 (2.3)

Cr07% + 14H + 6e— — 2Cr®'+ TH20 E° = +1.33 (2.4)

Mientras méas positivo (0 menos negativo) es el valor de E°red, mas favorable es la

reduccion. Por tanto se produce Cr** en el catodo de la celda electrolitica.

Catodo

Crp07 2+ 14H' + 6~ — 2CrST + 7TH20 (2.5)
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Los electrones provenientes del anodo viajan a través del medio externo (cable cobre) y
Ilegan al catodo el cual los envia a la solucion por medio provocando la reduccion del
ion dicromato Cr,O, donde este cede 6 electrones por cada ion cromato el cual libera
los iones oxigenos y a su vez estos reaccionan con el Hidrogeno en solucién para formar

moléculas de agua.

Es por ello que se trabajo con dos catodos y un anodo, ya que de esta forma permite que
ambos catodos introduzcan los electrones al seno de la solucion y de esta forma puedan
captar la mayor parte posible de iones cromato obteniendo una conversion mayor

debido a una mayor area de contacto.

+«——— Flujo de Electrones.

€0 +— C e Oe— & 0— ¢

o,

l . —2@c 1 & > 0c & >80 O
ﬂ Flujo de Electroncs. —

Posilivo
+  Veaativo
Anodo Catodos

Figura 4: Celda mostrando flujo de electrones.

Fuente: Vargas, H.J.(2008) Tesis: Estudio Electroquimico y Termodinamico para la reduccion de Cr(VI)

a Cr(11).Instituto Politécnico Nacional México.

2.1.11. Leyes de Faraday

a) primera ley de Faraday
La cantidad de sustancias que se depositan (0 altera su nimero de oxidacion) en un
electrodo, es proporcional a la cantidad de electricidad que pasa por el sistema. Lo

anterior significa que a mayor Faraday mayor cantidad de sustancia depositada. Asi,
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por ejemplo, para libera 96 gramos de oxigeno se necesitan 12 Faraday de
electricidad. Se denomina equivalente electroquimico de una sustancia a la masa en
gramos de dicha sustancia depositada por el paso de un culombio ( Houng,et al,
1986).

De acuerdo con esta definicion podemos escribir la expresion:

E.l
w= -2t (2.6)
96500

Donde:

w = Peso en gramos

. P tomi
E = Peso equivalente ( ————"2)
valencia

I = Intensidad de corriente en amperios
t = Tiempo en segundos

1F = 96500C.

b) Segunda Ley de Faraday

La cantidad de diferentes sustancias depositadas o disueltas por una misma cantidad
de electricidad, son directamente proporcionales a sus respectivos pesos equivalentes.
Por ejemplo, si la corriente eléctrica se hace pasar por una serie de celdas electroliticas
que contienen distintas sustancias, la cantidad de electricidad que circula a través de
cada electrodo es la misma y las cantidades de elementos liberados son proporcionales

a sus respectivos pesos equivalentes.

Como la cantidad de electricidad en Coulomb es igual al producto de la intensidad de
la corriente | en amperios por el tiempo t en segundos que ha pasado la corriente,
combinando las dos leyes resulta que la masa m de material depositado o disuelto en

cada electrodo sera igual a lo siguiente (Houng, et al, 1986):
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m= 2.7

Donde:

m = Masa depositada

I = Intensidad en amperios
t = tiempo en segundos
PA= peso atomico.

F = Faraday.

n = NUmero de valencia

U i
‘ ‘

LA B;T L.C D
\ Y, \&i J

—

——

#eq-g(B) = #eq-gc'D')]

Figura 5: La segunda ley de Faraday.

Fuente: Vargas, H.J.(2008) Tesis: Estudio Electroquimico y Termodinamico para la reduccion de

Cr(VI) a Cr(lI11).Instituto Politécnico Nacional México.

2.1.12. Composicién de los voltajes de celda

El voltaje de una celda electrolitica no afecta directamente la cantidad depositada; pero
lo afecta la intensidad de corriente aplicada. Y en la mayoria de las celdas no existe una
relacion proporcional entre la cantidad de voltaje y corriente. Esto es porque la relacion
voltaje corriente dada por la ley de Ohm, I=E/R, se aplica s6lo a uno de los factores en

el voltaje total de la celda.
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La fuerza electromotriz necesaria que origina la corriente que pasa a traves de una celda

electrolitica debe realizar lo siguiente.

- Debe vencer la resistencia 6hmica del electrolito. Esta parte del voltaje cumple la
ley de ohm E=IR, donde R es la resistencia del electrolito como un conductor,
analogo a la resistencia de un conductor de cobre o cualquier conductor de primera
clase. Se denotaré esta componente del voltaje por E..

- Como la corriente no puede pasar a través de un electrolito sin que haya
electrdlisis, la f.e.m. debe suministrar el cambio de energia involucrada en la
reaccion quimica que se efectGa en la celda. Este potencial de reaccion es
directamente equivalente a la disminucion de energia libre que acompafia el
cambio quimico envuelto en la reaccion de la celda. Este voltaje no tiene ninguna
relacion con la ley de Ohm. Mientras el cambio de energia libre varia con la
temperatura a la cual se efectla la reaccion, la variacion es, practicamente no muy
grande, y para toda electrolisis de electrolitos acuosos, éste componente puede
practicamente ser considerado una constante para cualquier celda dada siempre
que la reaccion quimica en la celda no cambie. Este componente, incluye no sélo
la energia correspondiente al calor de reaccion sino también el correspondiente al
cambio de temperatura en la celda. Se denotara este componente del voltaje total
por Eyp.

- La f.e.m. debe considerar la polarizacion de la celda. Generalmente gran parte del
voltaje de polarizacion en celdas electroliticas industriales es debido al voltaje que
se requiere para liberar gas en ambos electrodos en adicion al potencial de
reaccién. Efectivamente, el voltaje de polarizacion incluird alguno requerido para
vencer la concentracién de polarizacion y frecuentemente otras pequefias

polarizaciones, pues bien, éstas son generalmente relativamente pequefias, y de
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ordinario cuando no se libera gas en una celda, el componente polarizacion puede
ser despreciado. Cuando se trata de que tiene una considerable polarizacién debido
a particulas sélidas u otras causas se debera especificar en forma separada. Desde
que la mayor parte del voltaje de polarizacién es debido al gas, se denotara este

componente del voltaje de la celda por E.

Adicionalmente a estos 3 componentes antes mencionados, el voltaje que se aplica a
una celda electrolitica es incrementada mesuradamente por la resistencia de contactos

(Céceres, 1986).

2.2. Antecedentes

Kocaoba y Akcin (2002), emplearon resinas de intercambio cationico como la amberlita
IRC 76, IRC 718 y IR 120 en la remocion y recuperacion de cromo de soluciones
sintéticas preparadas a partir de Crs(SO4)s(OH),. Los resultados obtenidos mostraron
que las amberlitas IRC 76 y 718 actuaron mejor frente a la amberlita IR 120. Las
condiciones Optimas de operacién se dieron a una concentracion de 10 mg/L, pH 5,

tiempo de 20 minutos y cantidad de resina de 250 mg.

Chaudhary et al. (2003), removieron Cr(Ill) de soluciones sintéticas y muestran
industriales por electrolisis usando como catodos acero inoxidable y malla de titanio.
Los experimentos consistieron en la electroreduccion de Cr(VI1) a Cr(l11) seguida de una
electroprecipitacion. La reduccion del Cr(VI) fue completada después de 5 horas de
electrolisis a pH 1 y corriente de 0.25 A, luego de 8 horas a pH 5.5 y corriente de 1 A se

logré remover un 98.6% de Cr(ll1).
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Esmaeili et al. (2005), realizaron estudios de remocion y recuperacion de cromo
mediante procesos de precipitacion. Emplearon agentes precipitantes como el hidroxido
de calcio, hidroxido de sodio y 6xido de magnesio. Estudiaron el efecto del pH, tiempo
de agitacion, velocidad de sedimentacion y volumen de lodos. Los resultados
experimentales mostraron que el pH éptimo estuvo en el rango de 8-9, teniendo bajos
volumenes de lodos Yy alta velocidad de sedimentacion al emplear el MgO como agente

precipitante.

Golder et al. (2007), investigaron la remocién de Cr(lll) de soluciones acuosas por
electrocoagulacion empleando electrodos de acero dulce. Las variables estudiadas
fueron el tiempo de operacion, velocidad de agitacién, densidad de corriente, pH inicial,
concentracion de Cr(l11) y electrolito de soporte (NaCl). La concentracién de Cr(ll1) se
redujo de 1000 mg/L a 2 mg/L con una concentracion del electrolito de soporte de 1000
mg/L, pH inicial de 3.4, densidad de corriente de 48.78 mA/cm? y tiempo de 40

minutos.

Sirajuddin et al. (2007), recuperaron electroliticamente sales de cromo de aguas
residuales de curtiembre en una celda simple provistas de dos electrodos. Los electrodos
fueron de plomo como anodo y laminas de cobre como catodo, lograron recuperar el
cromo de las aguas residuales de curtido en un 99% en 2 horas con un potencial de
celda de 1 V, pH 5 y velocidad de agitacion de 500 rpm. En el catodo el cromo se

deposité como Cr(OH)3 y en el anodo como Na,Cr,05.

Olmez (2009), emplearon el Disefio Compuesto Central (DCC) para la optimizacion del
proceso de electrocoagulacion y la evaluacion del efecto y la interaccién de las variables
como la corriente aplicada, concentracion de electrolito y tiempo aplicado en la

remocién de Cr(V1). Los electrodos fueron de acero inoxidable 316. Utilizaron el agua
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residual de una industria de acabados metalicos en los experimentos, la concentracion
de Cr(VI) en estas aguas residuales fue de 1470 mg/L. La remocion de Cr(VI) fue del
100% a una corriente de 7.4 A, concentracion de NaCl de 33.6 mM y tiempo de 70

minutos.

Zaroual et al. (2009), reportaron estudios de optimizacién para la remocién de Cr(l1l)
de soluciones por electrocoagulacién empleado electrodos de aluminio mediante un
disefio compuesto central (DCC). Las variables consideradas en el disefio experimental
fueron el pH, potencial, tiempo y temperatura. Los valores optimos de pH, potencial,
tiempo y temperatura fueron 4.23, 9.14 V, 10 minutos y 27.5 °C respectivamente. La
eficiencia de remocién de cromo fue del 91% con un consumo de enegia de 3.536

KWh/m®.

Mayta (2012), reportd estudios de remocién de cromo de aguas residuales por
electrocoagulacion empleando electrodos de aluminio. Las aguas residuales a tratar
provenieron de la curtiembre de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad
Nacional del Altiplano-Puno. La concentracion de cromo se redujo de 490 mg/L a 5.6
mg/L con un potencial de 10 V y tiempo de 45 minutos. Luego del tratamiento se
observo un incremento de la temperatura y pH con una ligera disminucion de la

conductividad.
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I1l. MATERIALES Y METODOS

3.1. Materiales de laboratorio

3.1.1. Equipos y materiales
- Espectrofotometro UV SPECTRONIC 21D
- Cuba electrolitica
- Rectificador de corriente
- Electrodo de cobre
- Electrodo de plomo
- Cronometro
- Balanza analitica Metler Toledo
- Agitador mecanico
- Agitador magnético
- pH-metro METROHM
- Estufa marca Memmert
- Bureta digital
- Matraz erlenmeyer
- Vasos de precipitados
- Probeta
- Pipeta
- Vasos de precipitados de 250 mL.
- Matraces Erlenmeyer de 50 y 100 mL
- Pipetasde 5y 10 mL.
- Embudos de vidrio y soporte.
- Espétula.

- Frasco lavador.
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- Papel filtro.
- Cronbémetro.

3.1.2. Reactivos e insumos
- Acido clorhidrico, P. A. 37% Riedel
- Acido sulfarico, P.A. 98% Riedel
- Hidroxido de sodio, P.A. 99%, Scharlau
- Bicarbonato de sodio 98%
- Acido nitrico 46%
- Dicromato de potasio.
- Acido ascorbico.
- EDTA-Na; sal disodica.
- Acido acético.
- Acetato de sodio.
- Acido sulfurico.
- Bicarbonato de sodio.

- Agua destilada.

3.2. Coleccion de muestras y analisis

Las muestras de agua residual que contienen cromo se colectaron del CIP- Curtiembre
de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del Altiplano de la
ciudad de Puno en el afio 2017, en envases de plastico de capacidad de 5 litros y se
acidificaran inmediatamente con 2 mL de HNOj3; por cada 100 mL de muestra (acidez
del 1.3%). La concentracion de cromo en las muestras de agua residual y muestras
tratadas se analizard por el método descrito por Den Boef et al. (1960) y Spinola et al.

(1999), que consiste en la determinacién espectrofotométrica de cromo con EDTA. Este

38

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

Altiplano

TESIS UNA - PUNO g ; Nacional del

método se basa en la formacién de un complejo de color violeta Cr(I11)-EDTA lecturada
a una longitud de onda 542 nm. Siendo de esta manera un método sencillo y de bajo

coste para la determinacién de cromo.

3.3. Procedimiento de electrodeposicion de Cromo (I11)

La ejecucion de los experimentos se realizd siguiendo el siguiente procedimiento
experimental:

1. El efluente liquido se diluyo de 1100 mg/L hasta tener una concentracion de 300
mg/L de cromo segun lo sugerido por Sirajuddin et al. (2007).

2. La celda electroquimica se llen6 con 300mL de agua residual. EI valor del pH se
ha ajustado con soluciones diluidas de NaHCO3; y H,SO,4 segln lo reportado por
Sirajuddin et al. (2007).

3. Se colocaron los electrodos de plomo (anodo) y cobre (catodo) en la celda de tal
manera estos se encuentren separados en paralelo a una distancia de 3 cm segun
los sugerido por Sirajuddin et al. (2004).

4. Se conectaran los electrodos a la fuente de poder la cual proporcionara corriente
continua. Se encendera la fuente de poder, en la cual se ajustara el voltaje a
trabajar. De la misma manera se encedera el agitador magnético para agitar las
muestras.

5. Cumplido el tiempo de tratamiento electrolitico, se procedera a apagar la fuente de
poder. Los electrodos fueron retirados de la celda electroquimica. Las muestras de
agua residual tratadas fueron analizadas para la determinacion de Cr (I11) segln la
metodologia espectrofotométrica reportada por Den Boef et al. (1960) y Spinola et

al. (1999).
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3.4. Estudio del efecto de los parametros de operacion

3.4.1. Efecto del voltaje
El efecto del voltaje se estudio en el rango de 0,8-1,2 V, tiempo de 120 minutos, pH
concentracion de Cr(l11) de 300 mg/L, distancia entre electrodos de 3 cm y agitacion

de 200 rpm.

3.4.2. Efecto del tiempo
El efecto del tiempo de electrolisis se ejecutaron en el rango de 60-120 minutos, 1V,
pH 4, concentracion de Cr(lll) de 300 mg/L, temperatura ambiente, distancia entre

electrodos de 3 cm y agitacion de 200 rpm.

3.4.3. Efecto del pH
El estudio de las condiciones de operacién para el pH se realiz6 en el rango de 3-5,
tiempo de 120 minutos, concentracion de Cr(l11) 300 mg/L, temperatura ambiente,

distancia entre electrodos de 3 cm y agitacion de 200 rpm.

3.4.4. Efecto de la agitacion
El efecto de la agitacion se estudio en el rango de 150- 200 rpm, 1 V, tiempo de
agitacion de 120 minutos, pH 4, concentracion de Cr(ll1l) 300 mg/L, temperatura

ambiente y distancia entre electrodos de 3 cm.

3.5. Disefio experimental

En el presente estudio, se empleara el disefio experimental de Box-Behnken para la
investigacion de los siguientes parametros de operacion: voltaje (V): 0,8-1,2 V, tiempo

(t): 60-120 min y pH: 3.0-5.0. El porcentaje de cromo (IlI) recuperado (YY) sera la
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variable respuesta. Los parametros de operacion a estudiar y sus respectivos niveles se
muestran en la Tabla. 1.

Tabla 1: Niveles maximos y minimos.

, . Factores Niveles
Parametros, unidades X X] 0 1
Voltaje, V (V) X1 0,8 1 1,2
Tiempo, t (min) X7 60 90 120
pH X3 3,0 4,0 5,0

Fuente: Elaboracion propia.

Los valores adimensionales de las variables se codificaran empleando la siguiente
ecuacion:

Xi—Xoi
Ax; ’

X; = i=123, ...k (3.1)

Donde X; es el valor adimensional de las variables independientes, x; es el valor real de

la variable independiente, Xo; es el punto central y Ax; representa el cambio de nivel.

Tabla 2: La matriz del disefio experimental Box-Behnken.

N° X1 X2 X3 Y
(Voltaje) (Tiempo) (pH) (%)
1 -1 -1 0 Y1
2 1 -1 0 Y,
3 -1 1 0 Y3
4 1 1 0 Y,
5 1 0 -1 Ys
6 1 0 -1 Ys
7 -1 0 1 Y7
8 1 0 1 Ys
9 0 -1 -1 Yg
10 0 1 -1 Y10
11 0 -1 1 Yu
12 0 1 1 Y12
13 0 0 0 Yi3
14 0 0 0 Y14
15 0 0 0 Y15
16 0 0 0 Y16
17 0 0 0 Y17

Fuente: Elaboracion propia en base a resultados del matriz de disefio Box-Behnken
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Los datos experimentales seran evaluados mediante el ajuste de la variable respuesta al

modelo de segundo orden en la forma polinomial cuadrética:

Y:ﬂo+zk:ﬁixi+zk:ﬁ;ixf+zzk;ﬁijxixj+g (3.2)

Donde Y representa a la variable respuesta (Porcentaje de cromo, %R), o es el término
independiente, p; es la pendiente o efecto lineal del factor de entrada x;, Si es el efecto
cuadratico del factor de entrada x; y £ es el efecto lineal por la interaccion entre el
factor de entrada x; y X;.

Para los fines de andlisis estadistico se empleard el paquete estadistico

STATGRAPHICS Centurion XV versién 15.2.05.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Pruebas experimentales de electrodeposicion de Cr (111)

CONDICIONES DE OPERACION

- Volumen de agua residual de curtiembre : 300 mL

- Concentracion inicial de cromo

- Cantidad de cromo

- Voltaje aplicado

- pH

- Velocidad de agitacion

4.1.1. Porcentaje de recuperacion de Cr (111)

: 300 mg/L
:0,09¢
1,0V

. 45

: 200 rpm

Tabla 3: Recuperacion de Cr (l11).

Tiempo Concentracion de cromo % recuperacion de Cr
(min) (mg/L) o recup
0 300 0,000
15 173,58 42,14
30 122,4 59,20
45 89,61 70,13
60 65,31 78,23
90 26,64 01,12
120 6,60 97,80
150 5,67 08.11

Fuente: Resultado de prueba de electrodeposicion de Cr(ll11)
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Figura 6: Porcentaje de recuperacion de cromo en funcién del tiempo.

La Figura 6, nos muestra el porcentaje de recuperacion de Cr(l1l) a diferentes tiempos.
La méxima recuperacion alcanzada fue de 98 % de Cr(lI11), en un tiempo de 120 min. La
grafica nos muestra que a 15 min alcanza 42,14%, esto nos indica que la cinética de

reaccion es rapida en los primeros minutos.

4.2. Tratamiento estadistico del disefio BOX-BEHNKEN

Tabla 4: Resultados de pruebas de electrodeposicion de Cr (111) de acuerdo al disefio.

N° Concentracion Concentracion

de X1 Xa X3 inicial de final de cromo
ensayo (Voltaje) (Tiempo) (pH) Cromo (mg/L) (mg/L)

1 0.8 60 4 300 88,47

2 1,2 60 4 300 73,14

3 0,8 120 4 300 34,11

4 1,2 120 4 300 24,84

5 0,8 90 3 300 88,17

6 1,2 90 3 300 85,71

7 0,8 90 5 300 90,90

8 1,2 90 5 300 25,23
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Tabla 4: Resultados de pruebas de electrodeposicion de Cr (111) de acuerdo al disefio
(continuacién).

N° Concentracion Concentracion

de X1 X X3 inicial de final de cromo
ensayo (Voltaje) (Tiempo) (pH) Cromo (mg/L) (mg/L)

9 1 60 3 300 88,26

10 1 120 3 300 50,10

11 1 60 5 300 89,67

12 1 120 5 300 26,40

13 1 90 4 300 28,65

14 1 90 4 300 29,37

15 1 90 4 300 25,20

16 1 90 4 300 26,61

17 1 90 4 300 25,89

Fuente: Elaboracién propia en base a resultados del matriz de disefio Box-Behnken.

Tabla 5: Resultados de porcentaje de recuperacion de Cr(111) de acuerdo al disefio.

N° Xy Xz X3 Y
(Voltaje) (Tiempo) (pH) (%0)
1 0.8 60 4 70,51
2 1,2 60 4 75,62
3 0,8 120 4 88,63
4 1,2 120 4 91,72
5) 0,8 90 3 70,61
6 1,2 90 3 71,43
7 0,8 90 5 69,70
8 1,2 90 5 91,59
9 1 60 3 70,58
10 1 120 3 83,30
11 1 60 5 70,11
12 1 120 5 91,20
13 1 90 4 90,45
14 1 90 4 90,21
15 1 90 4 91,60
16 1 90 4 91,13
17 1 90 4 91,37

Fuente: Elaboracion propia en base a resultados del matriz de disefio Box-Behnken.
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Tabla 6: Resultados de porcentaje de recuperacion de Cr (I11) decodificado.

N X1 X2 X3 Y
(Voltaje) (Tiempo) (pH) (%)
1 K] 1 0 70,51
2 1 1 0 75,62
3 1 1 0 88,63
4 1 1 0 91,72
5 1 0 1 70,61
6 1 0 1 71,43
7 1 0 1 69,70
8 1 0 1 91,59
9 0 1 1 70,58
10 0 1 1 83,30
11 0 1 1 70,11
12 0 1 1 91,20
13 0 0 0 90,45
14 0 0 0 90,21
15 0 0 0 91,60
16 0 0 0 91,13
17 0 0 0 91,37

Fuente: Elaboracién propia en base a resultados del matriz de disefio Box-Behnken.

4.3. Analisis de varianza

Tabla 7: Anélisis de Varianza para Recuperacion - Electrodeposicion de Cr(l11).

Fuente CSul;rS?acciI?)s Gl Clﬁggﬁ)do Razén-F | Valor-P
A:Voltaje 119.429 1 119.429 18.48 0.0036
B:Tiempo 578.51 1 578.51 89.53 0.0000
C:pH 88.9778 1 88.9778 13.77 0.0075
AA 159.175 1 159.175 24.63 0.0016
AB 1.0201 1 1.0201 0.16 0.7030
AC 110.986 1 110.986 17.18 0.0043
BB 42.6723 1 42.6723 6.60 0.0370
BC 17.5142 1 17.5142 2.71 0.1437
CcC 338.858 1 338.858 52.44 0.0002
Error total 45.2315 7 6.46164
Total (corr.) 1554.16 16

Fuente: Analisis de varianza calculada por programa STATGRAPHICS Centurion.
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- Valor de P en rojo es significativo porque este influye en la recuperacion de Cr
(.
- Valor de P en negro es no significativo porque este no influye en la recuperacion
de Cr (I1I)
R-cuadrada = 97.0897 porciento
R-cuadrada (ajustada por g.l.) = 93.3478 porciento
Error estandar del est. = 2.54197
Error absoluto medio = 1.34753
Estadistico Durbin-Watson = 1.29632 (P=0.1068)

Autocorrelacion residual de Lag 1 = 0.229313

La Tabla ANOVA particiona la variabilidad de Recuperacion en grupos separadas
para cada uno de los efectos. Entonces prueba la significancia estadistica de cada
efecto comparando su cuadrado medio contra un estimado del error experimental. En
este caso, 7 efectos tienen una valor-P menor que 0.05, indicando que son
significativamente diferentes de cero con un nivel de confianza del 95.0%.

El estadistico R-Cuadrada indica que el modelo, asi ajustado, explica 97.0897% de la
variabilidad en Recuperacion. El estadistico R-cuadrada ajustada, que es mas
adecuado para comparar modelos con diferente nimero de variables independientes,
es 93.3478%. El error estandar del estimado muestra que la desviacion estandar de
los residuos es 2.54197. El error medio absoluto (MAE) de 1.34753 es el valor
promedio de los residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos
para determinar si haya alguna correlacion significativa basada en el orden en que se
presentan los datos en el archivo. Puesto que el valor-P es mayor que 5.0%, no hay
indicacion de autocorrelacion serial en los residuos con un nivel de significancia del

5.0%.
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4.4. Diagrama de PARETO
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Figura 7: Diagrama de Pareto estandarizado para la recuperacion de Cr(llI).

El diagrama de pareto de la Figura 7, nos muestra los efectos de las variables en la
electrodeposicién de cromo. El factor B (tiempo) tiene mayor efecto significativo en la
remocion de cromo. Seguido del factor A (voltaje). EI de menor efecto puro es el
factor C (pH). La interaccione CC y AA son altamente significativos y, las
interacciones BB, BC y AB muestra efectos de menor significancia en la recuperacion

electrolitica de cromo.
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Figura 8: Efectos principales en la recuperacion de Cr(ll1).
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La Figura 8, nos indica los efectos principales de las variables voltaje, tiempo y pH. El

efecto voltaje se incrementa de 0.8 VV a 1,0 V y luego disminuye, el efecto tiempo se

incrementa rapidamente de 60 min hasta 120 minutos con una pendiente bien

pronunciada. El efecto pH incrementa rapidamente de pH 3 hasta pH 4.4 y disminuye

apH>S.
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Figura 9: Efectos de interacciones en la recuperacion de Cr (111).

La Figura 9, nos nuestra las interacciones AB, AC y BC. La interaccion AB son

paralelas y distanciadas. La interaccion AC es divergente y la interaccion BC no es

coincidente.

4.5. Estimaciéon de efectos y modelo matematico

Tabla 8: Efectos estimados para recuperacion de Cr (111).

Efecto Estimado Error Estd. V.1.F.

Promedio 90.952 1.13681

A:Voltaje 7.7275 1.79745 1.0
B:Tiempo 17.0075 1.79745 1.0
C:pH 6.67 1.79745 1.0
AA -12.297 2.47761 1.00588
AB -1.01 2.54197 1.0
AC 10.535 2.54197 1.0
BB -6.367 2.47761 1.00588
BC 4,185 2.54197 1.0
CcC -17.942 2.47761 1.00588

Fuente: Efectos estimados por programa STATGRAPHICS Centurion XVI.
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Esta Tabla 8, muestra los efectos estimados y las interacciones. También se muestra el
error estandar de cada uno de estos efectos, el cual mide su error de muestreo. Note
también que el factor de inflacion de varianza (V.I.F.) mas grande, es igual a 1.00588.
Para un disefio perfectamente ortogonal, todos los factores serian igual a 1. Factores de
10 o méas normalmente se interpretan como indicativos de confusion seria entre los

efectos.

Tabla 9: Coeficientes de regresion para recuperacion - Electrodeposicion de Cr (111).

Coeficiente Estimado
Constante -170.233
A:Voltaje 228.969
B:Tiempo 0.725325

C:pH 42.488
AA -153.712
AB -0.0841667
AC 26.3375
BB -0.00353722
BC 0.06975
CC -8.971

Fuente: Coeficientes estimados por programa STATGRAPHICS

La ecuacion del modelo matematico ajustado es:

Recuperacion de Cr(l11) =-170.233 + 228.969*Voltaje + 0.725325*Tiempo
+ 42.488*pH -153.712*Voltaje? - 084166*\oltaje* Tiempo
+ 26.3375*Voltaje*pH - 0.00353722*Tiempo?

+0.06975*Tiempo*pH - 8.971*pH?

En donde los valores de las variables estan especificados en sus unidades originales.

4.6. Optimizacion de respuesta

Valor éptimo = 98,2338
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Tabla 10: Respuesta de optimizacion para recuperacion de Cr (I11).

Factor Bajo Alto Optimo

Voltaje 0,8 1,2 1,0922

Tiempo 60,0 120,0 120,0
pH 3,0 5,0 4,43903

Fuente: Optimizacion de respuesta por programa STATGRAPHICS XVI.

La Tabla 10, muestra la combinacion de niveles de factores que maximiza la funcion
recuperacion electrolitica de Cr (I11). También muestra la combinacién de factores a la
cual se alcanza el 6ptimo. La maxima optimizacion alcanzada en la remocion de cromo
es 98%. Asi mismo muestra las variables dptimas como el voltaje 1,1 V; tiempo 120

miny pH 4,4.

4.7. Superficie de respuesta

Recuperacion

Voltaje

Figura 10: Superficie de respuesta estimada (pH = 4.0).

La Figura 10, nos muestra contornos de superficie de respuesta para la recuperacién de
Cr (111). La remocion de Cr (I11) es aproximadamente de 98% en funcion de voltaje y

tiempo. Considerando el pH 4,4 como promedio.
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4.8. Comparacion y discusion de resultados

Tabla 11: Comparacion de resultados en la remocion de Cr (111).

Métodos de remocion % de remocion de
Autor
de cromo cromo
Electrdlisis Chaudhary et al. (2003) 98,6
Electrocoagulacion Golder et al. (2007) 98
Electrodeposicion Sirajuddin et al. (2007) 99
Electrocoagulacion Olmez (2009) 100
Electrocoagulacion Zaroual et al. (2009) 91
Electrodeposicion Tesis actual 98

Fuente: Elaboracidn propia en base a antecedentes citados por los autores.

La Tabla 11, nos muestra el porcentaje de remocion de Cr (I1l) a partir de efluentes
liquidos provenientes de la curtiembre por diferentes métodos y autores citados. Por lo
tanto se concluye que los resultados obtenidos son comparables con otras

investigaciones realizadas.
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V. CONCLUSIONES

- En el proceso electrolitico de Cr (Il1), a menor voltaje aplicado se logra menores
velocidades de electrodeposicion de Cr (111), a voltaje de 1,0 voltios es adecuado la
recuperacion de Cr (111). Cabe sefialar a voltajes mayores de 1,0 voltios la velocidad
de electrodeposicion de Cr (I11) es mayor, pero sin embargo el anodo de plomo se

disuelve.

- El incremento de tiempo de electrodeposicion incrementa el porcentaje de
recuperacion de Cr (111) como se aprecia en la Figura 6, la maxima recuperacion de

Cr (I11) fue para un tiempo de 120 min.

- El pH es un factor importante en la electrodeposicion de Cr (111), a pH 4,4 el Cr (111)
se deposita como Cr (OH)z sobre catodo de cobre y el Na,Cr,O; sobre &nodo de

plomo. A pH menores a 4,0 no se logra la electrodeposicion de Cr (111).

- La recuperacion de 98% de Cr (I11) se consiguio después de 2 horas de electrélisis.
Las variables Optimas de electrodeposicion de Cr (111) fueron: Voltaje 1.1 voltios,

Tiempo 120 miny pH 4,4.

- Laecuacion del modelo matematico obtenido es:

Recuperacion de cromo = -170.233 + 228.969*Voltaje + 0.725325*Tiempo +
42.488*pH - 153.712*Voltaje? - 0.0841667*Voltaje*Tiempo + 26.3375*Voltaje*pH
- 0.00353722*Tiempo® + 0.06975* Tiempo*pH - 8.971*pH*
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VI. RECOMENDACIONES

Aplicar la tecnologia de electrodeposicion de cromo (I11) a nivel industrial para

aguas residuales de curtiembre.

Realizar el proceso de electrodeposicion de cromo (I11) a temperaturas mayores a

temperatura ambiental.

En la electrodeposicion de cromo utilizar otros electrodos de catodo y anodo.

Utilizar otros electrolitos en la electrodeposicion de cromo.
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ASUNTO : ANALISIS DE AGUAS RESIDUALES DE: CURTIEMBRE

PROCEDENCIA : Curtiembre de la Facultad de Ingenieria Quimica de la UNA-Puno

PROYECTO  : Ejecucién de tesis "Recuperacién electrolitica de cromo (IIT) de efluentes
de curtido de pieles de animales”

INTERESADO : Bach. Omar Quispe Huanca

MOTIVO : Determinacién de concentracién de Cromo (III)
MUESTREO : 20/06/2017, por el interesado
ANALISIS  :22/06/2017

COD. MUESTRA: B~ 2110

RESULTADOS DE LOS ANALISIS DE AGUAS RESIDUALES DE CURTIEMBRE

ANTES DEL TRATAMIENTO
Pardmetro Unid. AGUA RESIDUAL ‘ METODO ‘
DE REMOJO ANALITICO
Grado de acidez o basicidad pH 7,69 |  Potenciométrico
[ Cromo (IIT) | mg/l 300,00 | Espectrofotométrico |
DESPUES DE TRATAMIENTO
Parametro | Unid. AGUA RESIDUAL [ METODO
DE REMOJO ANALITICO
Grado de acidez o basicidad pH 4.5 Potenciométrico |
| Cromo (III) mg/l | 5,67 | Espectrofotométrico |
OBSERVACION

- Temperatura promedio de andlisis: 15 °C

Puno, C.U. 31 de julio de 2017.
vep®

/Jefe Labom 0rio Ccn rol d
FACUL‘,\."‘ IN

Ciudad Universitaria Av: Floral s/n Facultad de Ing. Quimica - Pabellon 94 - Telefax (051)366
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Universidad Nacional del Altiplano-Puno

FACULTAD DE INGENIERIA QUIMICA
LABORATORIO DE CONTROL DE CALIDAD-LCC

“Atio del Buen Servicio al Ciudadano”

REGISTRO DE RESULTADOS DE PRUEBAS DE ELECTRODEPOSICION DE
Cr (Ill) REALIZADOS EN EL LABORATORIO DE CONTROL DE
CALIDAD - FIQ - UNAP
INTERESADO : Bach. Omar Quispe Huanca
MOTIVO : Ejecucion de tesis
EJECUTADO : Del 07/08/2017 al 21/08/2017 por el interesado
ANALISIS  : Determinacion de Cr (Ill) segiin disefio experimental

REGISTRO DE DATOS Y RESULTADOS

N° de Voltaje TIEMPO pH Concentracién | Concentracion
ensayo ()] (min) inicial de Cromo | final de Cromo

(mglL) (mglL)
1 08 60 4 300 88.47*
2 1.2 60 4 300 73.14*
3 08 120 4 300 41t
4 1.2 120 4 300 24.84*
5 08 90 3 300 88.17*
6 1.2 %0 3 300 85.17*
7 08 90 5 300 90.90*
8 12 90 5 300 25.23"
9 1 60 3 300 88.26
10 1 120 3 300 50.10*
1 1 60 5 300 89.67
12 1 120 5 300 26.40*
13 1 ) 4 300 28.65*
14 1 90 4 300 20.37*
15 1 90 4 300 25.20*
16 1 0 4 300 26.61*
17 1 90 4 300 25.89*

OBSERVACIONES:

1.- Los ensayos se realizaron a temperatura ambiental.
2.- El pH inicial de la muestra inicial no tratada fue de 7.69
3.- *Método: Complexometria / Espectrofotometria (EDTA) / 542 nm.

Puno, C.U. 24 de agosto del 2017
\VeBe

\ . 2,

\* 5 % Pty )
N\ R “orp quin¥
¥, % Quit

2 Pets " Ing.Sc. Marfa Rodriguez Melo
fe Laboratorio Control de Calidad

FACULTAD INGENIERIA QUIMICA
UNA-PUNO
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A.3. TOMANDO 300 ml DE MUESTRA EN LA CELDA

[
i

ANALIGIS
DEAGUAS RESIDUAL

A.4.CALENTADO UN POCO LA MUESTRA EN UNA COCINA ELECTRICA

AREA:
ANALISIS
DEAGUAS RESIDUAL
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A.6.-VISTA DE ANODO (PLOMO) Y CATODO (COBRE)
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A.7.- ENCENDIDO DE LA FUENTE DE PODER

A.8.- FILTRACION DE LA MUESTRA
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A.8.- PESADO DE MUESTRA

A.10.- PREPACION DE SOLUCION
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A.11.- FIOLAS PARA ANALISIS

A.12.- FIOLAS CON PRESENCIA DE CROMO
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A.13. LIMITE MAXIMO PERMISIBLE DE EFLUENTES PARA
ALCANTARILLADO DE LAS ACTIVIDADES DE CEMENTO, CERVEZA.

PAPEL Y CURTIEMBRE
PARAMETROS CEMENTO CERVEZA PAPEL CURTIEMBRE
EN EN EN EN
CURSO NUEVA CURSO NUEVA CURSO NUEVA CURSO NUEVA
H 6-9 6-9 6—-9 6-9 6—-9 6-9 6.0 - 9.0
Temperatura (°C) 35 35 35 35 35 35 35 35
S6lidos Susp. Tot. (mg/l) 100 50 500 350 1000 500 500
IAceites y Grasas (mg/l) 20 15 100 50 100 50
DBOs (mg/l) 1000 500 500 500
DQO (mg/l) 1500 1000 1000 1500
Sulfuros (mg/l) - 3
Cromo VI (mg/l) 0.4
Cromo Total (mg/l) 2
N - NH, (mg/l) 30
Coliformes Fecales, . .
NMP/100ml
Fuente: http://www?2.produce.gob.pe/dispositivos/publicaciones/2002/enero/pdf/DS-
003-2002-PRODUCE%20(Anex0%201-11-111).pdf

* En el caso del Subsector Curtiembre, no se ha fijado valores para el parametro Coliformes fecales,
dado que la data recopilada no era representativa, ni confiable. Asimismo, no ha sido posible
identificar data a nivel nacional, ni en los paises analizados sobre LMP especificos para éste
parametro en curtiembres, por lo que se ha desestimado la definicién de éste LMP.

LIMITE MAXIMO PERMISIBLE DE EFLUENTES PARA AGUAS
SUPERFICIALES DE LAS ACTIVIDADES DE CEMENTO, CERVEZA. PAPEL

Y CURTIEMBRE
PARAMETROS CEMENTO CERVEZA PAPEL CURTIEMBRE
EN EN EN EN
CURSO NUEVA CURSO NUEVA| CURSO NUEVA CURSO NUEVA
pH 6-9 6-9 6-9 6-9 6-9 6-9 5.0-8.5[ 5.0-8.5
[Temperatura (°C) 35 35 35 35 35 35 35 35
Sélidos Susp. Tot. (mg/l) 50 30 50 30 100 30 50 30
IAceites y Grasas (mg/l) 5 3 20 10 25 20
DBOs (mg/l) 50 30 30 50 30
DQO (mg/l) 250 50 50 250 50
Sulfuro (mg/l) 1 0.5
Cromo VI (mg/l) 0.3 0.2
Cromo Total (mg/l) 2.5 0.5
Coliformes Fecales, NMP/100 ml 4000 1000
N - NH, (mg/l) 20 10
Fuente:
http://www2.produce.gob.pe/dispositivos/publicaciones/2002/enero/pdf/DS-003-
2002-PRODUCE%20(Anex0%201-11-111).pdf

* En curso: Se refiere a las actividades de las empresas de los subsectores cemento, papel y
curtiembre que a la fecha de vigencia del presente Decreto Supremo se encuentran operando.

** Nueva: Se refiere a las actividades de las empresas de los subsectores cemento, papel y
curtiembre que se inicien a partir de la fecha de vigencia del presente Decreto Supremo.
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