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RESUMEN

La pectina, se caracteriza porque tiene la propiedad de formar complejos con
ciertos los metales, algunos de ellos son geles insolubles que pueden separarse
facilmente por filtracion

En el objetivo del presente trabajo, fue evaluar el comportamiento de la pectina
del albedo de naranja, con Niquel, Cobre, Zinc, Cadmio, Plomo y Mercurio, para
distintas condiciones de pH y temperatura, donde esta evaluacion consistio
basicamente en la determinacion del porcentaje de remocion de metal pesado.

La determinacion del Cobre, Niquel y Zinc se desarrollo por el método
volumétrico de andlisis, y la determinacion de Cadmio plomo, se desarrolld por
espectrofotometria de absorcion atomica, el analisis del mercurio se efectiio por el
método de vapor frio, aplicando las normas ASTM D para metales en soluciones
acuosas respectivamente

El los resultados se tiene que el Cobre es removido en un porcentaje maximo -
de 47% a un pH 1y temperatura de 10°C formando un gel con la pectina, el Niquel
en 100% apH 14 y 87°C no gelifica, el Zinc en 64% a pH 14 y 87°C no gelifica , el
cadmio en 100% a pH 14 y 87°C no gelifica, el plomo en 92,6% a pH 6,5 y 60,6°C
gelificandose con la pectina finalmente el mercurio no gelifica con la pectina.

Teniendo en cuenta a los elementos que forman gel, se remueven 3,40 y 18,49
miligramos de Cobre y Plomo respectivamente con 0,3472g de pectina. Pero cuando
se trata con pectina un drenaje icido de mina se tiene que tener en consideracion

todos los cationes presentes en la solucion.

XViil



ABSTRACT

Pectin, is characterized because it has the property to form complexes with certain
metals, some of them are insoluble gels that can be separate easily by filtration

The objective of the present work, was to evaluate the behavior of the pectin
from albedo of orange, with nickel, copper, zinc, cadmium, lead and mercury, in
different conditions of pH and temperature, where this evaluation consisted basically
in the determination of the percentage of removal of heavy metal.

The determination of copper, nickel and zinc were developed by the
titrimetric method, and the determination of cadmium and lead, were developed by
Atomic-Absorption Spectrometry, the analysis of mercury was performed using cold
vapour atomic absorption, applying the procedure ASTM D for metals in watery
solutions respectively

In the results, copper is removed in a maximum percentage of 47 % at pH 1
and temperature of 10°C with gel formation with pectin; nickel in 100 % at a pH 14
and 87°C, zinc in 64 % at pH 14 and 87°C, cadmium in 100 % at a pH 14 and 87°C
do not form a gel, lead in 92,6 % at pH 6,5 and 60,6°C also with gel formation,
finally mercury does not form a gel.

Having the elements that form gels, there were removed 3,40 and 18,49
miligrams of copper and Lead respectively with 0,3472 g of pectin. But when an acid
mine drainage is treated with pectin ali the present cations have to be had in

consideration in the solution.



1. INTRODUCCION

Para el desarrollo del estudio experimental de la Remocion de metales pesados,
utilizando la pectina como material biodegradable; se plante6 en base al ambito de
estudio, problema de investigacion, hipotesis, objetivos, y justificacion que se

detallan a continuacién.

1.1. DESCRIPCION DEL AMBITO DE ESTUDIO

El presente trabajo ha sido desarrollado en el laboratorio de Investigaciéon de la
universidad Nacional del Altiplano del departamento de Puno, y Laboratorio
Espectrolab de la Universidad Técnica de Oruro.

En el Laboratorio de Investigacion de la Universidad Nacional del Altiplano, se
extrajo y se caracterizd, la pectina de la cascara de naranja procedente de Sandia,
asi mismo se estudio la capacidad de la pectina para remover el Cobre, Niquel, Zinc,
Cadmio, Plomo y Mercurio, por facilidad de acceso.

En el Laboratorio Espectrolab se determiné la concentracion de los metales
pesados muestra de agua de drenaje acido de mina de la mina abandonada Pomperia,
antes y después de tratar con pectina, por la disponibilidad del equipo de absorcion
atomica. La mina abandonada Pomperia tiene su ubicacion salida a Moquegua, de la

ciudad de Puno.



Teniendo en consideracion el ambito de estudio, se tuvo el siguiente

planteamiento de problema.

1.2. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Uno de los recursos importantes en la tierra es el agua dulce que se encuentra en algo
menos del 0,7% que equivale unos 4.10' kg/persona. Teniendo en cuenta que el
agua en la tierra es relativamente pequefia y ademas es un recurso vital, pero es uno
de los recursos mas deficientemente administrados en el planeta ya que se la
desperdicia y contamina tal como lo indica G. Tyler Miller. (1994). Por otro lado
existe una grave contaminacion de las aguas, aire y suelo en el que estan de acuerdo
la comunidad cientifica. Uno de los problemas de contaminacion es producido por
ciertos metales pesados, debido a que tienen caracteristicas toxicas, cuando
sobrepasan en la concentracion de los limites méximos permisibles. Los principales
metales pesados calificados como contaminantes ambientales son el cadmio,
mercurio y plomo, que resultan nocivos para el hombre, los animales, las plantas y el
ambiente; debido ha que una muy pequefia concentracién de esos elementos en las
aguas son potencialmente toxicos.

Teniendo en cuenta la toxicidad de estos elementos en el Perd, La Oroya es el
tnico lugar en América del Sur, de acuerdo al informe (Actualidad minera 2006),
presenta los peores niveles de contaminacion y afecta seriamente la salud de las

personas, y son causados por metales pesados resaltandose al plomo, por ello se



considera uno de los diez lugares mas toxicos o contaminados del planeta. Por otro
lado la contaminacion del agua con metales pesados en el Peru, es generada por
actividades industriales y los relaves mineros principaimente.

Con esta consideracion la contaminacion de metales pesados en el
departamento de Puno es el resultado de actividades mineras que se llevan a cabo en
la region, debido a que no se cuenta con infraestructura y 1a tecnologia adecuada para
mitigar los impactos ambientales.

Teniendo en cuenta las actividades mineras, uno de los causantes de
contaminacion son los pasivos ambientales, son causantes de la generacion del
drenaje acido de mina, lo que contribuye a la disolucion de metales pesados y su
posterior arrastre hasta un acuifero, llevando a efecto la contaminacién, otro de los
aspectos son los relaves que son represados en forma inadecuada, llevandose a cabo
la infiltracién, lo que conduce a la contaminacién de un acuifero subterraneo.

Con todo lo mencionado, hace necesaria la generaciéon de tecnologias que
conlleven a la reduccion del impacto ambiental, para un desarrollo sostenible, dentro
de esta problematica se plantea que se pueden atrapar metales pesados utilizando
como material biodegradable la pectina que se encuentra en la céscara de naranja y
vale mencionar que es un material de desecho, por lo tanto pueden aprovecharse sus
bondades con la finalidad de remover los metales pesados de lugares contaminados
con estos elementos. Se genera este planteamiento debido a que la estructura quimica
de la pectina, presenta bondades, como para poder formar compuestos con los iones

de los metales pesados tal como se menciona en la seccion del marco tedrico



De acuerdo a lo planteado anteriormente se encontraron las preguntas de

investigacion que se detallan a continuacion.

1.2.1. PREGUNTA DE INVESTIGACION

1. (Cual seré el rendimiento de la ciscara de naranja procedente de la provincia de
Sandia y cual sera el contenido de 4cido y el grado de esterificacién de la
pectina?

2. ¢Cuadl sera la capacidad que desarrolla la pectina para la remocion de los metales
pesados (Ni, Cu, Zn, Cd, Pb, y Hg)?

3. ¢Cual sera la eficiencia que desarrolla la pectina para la remocion de los metales
pesados (Ni, Cu, Zn, Cd, Pb, y Hg) contenidos en el efluente de procedente de

drenaje acido de mina?

Una vez encontradas las preguntas de investigacion se planteé los siguientes

objetivos



3.1. OBJETIVOS

3.1.1. OBJETIVO GENERAL

“Estudiar 1a remocion de metales pesados utilizando la pectina como material

biodegradable”

3.1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

1.  Caracterizar la pectina de la cascara de naranja procedente de la provincia de
Sandia del departamento de Puno, determinando el rendimiento la proporcién
aciday el grado de esterificacion.

2.  Determinar la capacidad de remocién del Niquel, Cobre, Zinc, Cadmio, Plomo,
y Mercurio, empleando la pectina

3. Determinar la eficiencia de remocion de los metales pesados en estudio en un
efluente de drenaje acido de mina aplicando la pectina como material

biodegradable.

Teniendo en consideracion los objetivos del presente trabajo de investigacion a

continuacién se mencionan las hipotesis.



3.2. HIPOTESIS

3.2.1. HIPOTESIS GENERAL

La remocion de los metales pesados de los efluentes industriales aplicando la pectina

como material biodegradable es posible.

3.2.2. HIPOTESIS ESPECIFICA

1. Se puede determinar el rendimiento de la cascara de naranja en pectina
procedente de la provincia de Sandia y el contenido de acido y el grado de
esterificacion de la pectina, mediante analisis volumétrico

2.  Esposible determinar la capacidad que desarrolla la pectina para la remocion
de los metales pesados (Ni, Cu, Zn, Cd, Pb, y Hg), por analisis volumétrico y
absorcion atomica

3.  Sepuede determinar la eficiencia que desarrolla la pectina para la remocién de

los metales pesados contenidos en el efluente de un drenaje acido de mina

Una vez propuesta las hipétesis, se justifica este trabajo por las razones que se

indican en el siguiente subtitulo.



3.3. JUSTIFICACION

Los metales pesados son procedentes generalmente de actividades
industriales como metaldrgicas, la mineria, refinerias de petréleo y textiles; donde los
residuos contienen concentraciones elevadas de metales pesados sobrepasando los
limites permisibles de descarga recomendados por las normas existentes.

Dentro de los metales pesados encontramos el Niquel, Cobre, Zinc, Cadmio,
Plomo, Arsénico y Mercurio los que requieren ser removidos debido a que son
contaminantes potenciales que no deben estar presentes en las aguas residuales, en
todo caso deben de encontrarse debajo de los limites permisibles recomendados, ya
que resultan ser muy toxicos, tal como se indica en la tabla 2.8.

Los metales pesados, que se encuentran en aguas residuales, se elimina
aplicando generalmente el proceso denominado precipitacion quimica’

Las unidades de proceso convencionales de tratamiento primario y secundario
en las plantas de tratamiento de aguas residuales municipales son inadecuadas para la
remocién eficaz de metales pesados. Procesos avanzados, incluida la precipitacién
quimica, electrolisis, 6smosis inversa e intercambio idnico, son usados para el
pretratamiento de fuentes conocidas de metales pesados en aguas residuales
industriales. El uso de estos procesos para quitar concentraciones bajas de metales
pesados en agua residual municipal tiene la desventaja de un costo de capital alto y
unos costos de funcionamiento y mantenimiento también altos. Las desventajas

adicionales pueden ser costos de energia eléctrica relativamente altos para la

! Metcalf y Hedi, Inc; (1995); “Ingenieria de Aguas Residuales Tratamiento, Vertido y Reutilizacion”
Volumen II Tercera Edicién, Editorial Me. Graw Hill,; Interamericana de Espafia; 856



electrolisis y la 6smosis inversa y la produccion de cantidades grandes de lodos
voluminosos con un alto tiempo de decantacion en los procesos de la precipitacion
quimicos.

Una propuesta tecnologica para la remocion de metales pesados es la
utilizacion de materiales biodegradables, donde se puede utilizar la pectina como
agente complejante formador de complejos con estos metales, resultando un material

gelificado que se puede posteriormente separarse por filtracién



II. MARCO TEORICO

Para un mejor entendimiento, de como los metales pesados son incorporados en la
estructura de la pectina. Primeramente se hace referencia a los metales pesados y su
efecto en el medio ambiente, las fuentes de contaminacion, formas de exposicion,
limites permisibles, efectos a la salud y tratamiento. Posteriormente se describe a la
pectina, considerando su estructura, sus propiedades fisicas y fisicoquimicas, las

fuentes de obtencion y aplicaciones.

2.1. METALES PESADOS Y SU EFECTO AL MEDIO AMBIENTE

2.1.1. METALES PESADOS

Se considera metal pesado a aquel elemento que tiene una densidad superior a 5 g
cm™ otros autores consideran desde 3,5 g cm” cuando esti en forma elemental, o
cuyo nimero atémico es superior a 20; existen también definiciones que tienen en
cuenta la masa atémica, otras propiedades quimicas, no el grado de toxicidad, y sin
considerar aspectos quimicos; en conclusion este término de metal pesado esta

quedando obsoleta, por no existir una definicién clara’

2 Duffus, John H.; (2002); “Heavy Metals”—A Meaningless Term? (Tupac Technical Report); Unién
Internacional de Quimica Pura y aplicada



Dentro de los metales pesados, teniendo en cuenta estudios biologicos y ambientales

se encuentran dos grupos:

Oligoelementos o micronutrientes, que son los requeridos en pequefias cantidades, o

cantidades traza por plantas y animales, y son necesarios para que los organismos
completen su ciclo vital. Pasado cierto umbral se vuelven téxicos. Dentro de este

grupo estan: As, B, Co, Cr, Cu, Mo, Mn, Ni, Sey Zn.

Metales pesados sin funcion biolégica conocida, cuya presencia en determinadas
cantidades en seres vivos lleva aparejadas disfunciones en el funcionamiento de sus
organismos. Resultan altamente toxicos y presentan la propiedad de acumularse en

los organismos vivos. Son, principalmente: Cd, Hg, Pb, Cu, Ni, Sb, Bi.

De acuerdo a lo comentado se considera entonces que los metales pesados en estudio

son toxicos. Por lo que es necesario el conocimiento de sus fuentes y efectos toxicos

tal como se menciona a continuacion.
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2.2. FUENTES DE CONTAMINACION Y EFECTOS DE LOS METALES

PESADOS

Las fuentes de contaminacién se muestran en la siguiente tabla

TABLA 2.1 Fuentes de los metales pesados y su efecto

Metal
Pesado Fuente Efectos toxicos
Ni | Recubrimiento de metales; Cancerigeno de alta dosis,
Aleaciones, Baterias, Catalizadores, | dermatitis, nauseas
pigmentos,
Cu | Recubrimiento de metales; Mineria; | Téxico en algas y plantas. No muy
Corrosion toxico en animales; sistema
digestivo
Zn | Recubrimiento de metales; Fitotoxico a altas concentraciones
Aleaciones, pigmentos, pinturas,
catalizador
Cd | Carbén; Mineria; Tratamiento de Afecciones renales,
metales cardiovasculares. Hipertension.
Reemplaza bioquimicamente al Zn
Pb | Mineria; Carburantes; Pinturas; Muy tOxico en mifios y mujeres
Corrosioén embarazadas. Dafios al sistema
nervioso, rifion. Anemia
Hg | Mineria; Carbén; Industria quimica; | Téxico agudo y crénico. Dafios al

Fungicidas

sistema nervioso y rifion

FUENTE: Orozco Barrenetxea, Carmen; Pérez Serrano, Anntonio; Gonzales
Delgado Ma Nieves; Rodriguez Vidal, Francisco; Alfayate Blanco José Marcos;
2003; Internacional Thomson Editores; Espafia; pag. 91.

De acuerdo a la tabla anterior se observa que los metales pesados que se estudia

tienen efecto considerable en la salud por lo que es necesario el conocimiento de

c6mo un individuo puede estar expuesto a estos metales
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Mencionado las fuentes y los efectos de los metales pesados, ha continuacion se

muestra, las ocurrencias para cuando uno es expuesto a los metales pesados en

estudio

2.3. EXPOSICION DE LOS METALES PESADOS

A continuacion se describe, las diversas maneras en que una persona puede estar

expuesta a los metales pesados en estudio:

TABLA 2.2. Exposicion del hombre a los metales pesados

Metal

Pesado

Como el hombre es expuesto a los metales pesados

Ni

Al ingerir alimentos contaminados con niquel, lo que representa la
fuente de exposicion mas importante para la mayoria de la gente.

A través de contacto de la piel con suelo, agua o metales que
contienen niquel, como también al tocar monedas o joyas que
contienen niquel.

Al tomar agua que contiene pequefias cantidades de niquel.

Al respirar aire o usar tabaco que contienen niquel.

Si se trabaja en industrias que procesan o usan niquel puede
exponerse a cantidades de niquel mas altas.

Cu

Respirando aire, tomando agua, comiendo alimentos, y por contacto
de la piel con polvo, agua, u otras sustancias que contienen cobre.
Las plantas y animales pueden incorporar cierta cantidad de cobre del
ambiente.

Una exposicion mas alta puede ocurrir si el agua en su hogar es
corrosiva y usted tiene cafierias de cobre y llaves del agua hechas de
bronce.

Usted puede estar expuesto a cantidades de cobre mas elevadas si
toma agua o nada en lagos o en albercas tratadas recientemente con
cobre para controlar algas o rectbe agua de refrigeracion de una
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Metal

Pesado

Como el hombre es expuesto a los metales pesados

planta de energia que puede tener altas cantidades de cobre disuelto.
Usando ciertos productos para el jardin (por ejemplo, fungicidas)
para controlar enfermedades de las plantas.

Vivir cerca de facilidades que producen laton o bronce puede
exponerlo a niveles de cobre en el suelo mas altos.

Usted puede respirar polvo que contiene cobre o tener contacto de la
piel con cobre si trabaja en la industria de mineria de cobre o
procesando el mineral. Usted puede respirar altos niveles si pulveriza
cobre 0 usa cobre metalico para soldar.

Al ingerir pequefias cantidades presentes en los alimentos y el agua.
Al tomar agua contaminada o una bebida que se ha guardado en un
envase metalico o agua que fluye a través de cafierias que han sido
revestidas con cinc para resistir la corrosion.

Al comer muchos suplementos dietéticos que contienen cinc.

Al trabajar en alguna de las siguientes ocupaciones: construccion,
pintor, mecanico de automéviles, mineria, fundiciones y soldador;
manufactura de latén, bronce u otras aleaciones que contienen cing;
manufactura de metales galvanizados; y manufactura de partes de
maquinarias, caucho, pintura, lindleo, pafios para limpiar aceite,
baterias, ciertos tipos de vidrios, ceramicas y tinturas.

Cd

Al respirar aire contaminado en el trabajo (fabrica de baterias,
soldadura de metales).

Al ingerir alimentos que contienen cadmio; todo alimento tiene
cadmio en bajos niveles (los niveles mas altos se encuentran en
mariscos, higado y rifiones).

Al respirar humo de cigarrillos (duplica la ingesta diaria de cadmio).

+ Al tomar agua contaminada.

Al respirar aire contaminado cerca de donde se queman combustibles
fosiles o desechos municipales.

Pb

Comiendo alimentos o tomando agua que contienen plomo.

Pasando tiempo en areas donde se han usado pinturas con base de
plomo y que estan deteriorandose.

Trabajando en ocupaciones en las que se usa el plomo.

Usando productos para la salud o remedios caseros que contienen
plomo.

Practicando ciertas aficiones en las que se usa plomo (por ejemplo,
confeccionar vidrios de colores).
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Metal

Pesado Como el hombre es expuesto a los metales pesados

&

Al comer pescados 0 mariscos contaminados con metilmercurio.

Al respirar vapores de mercurio generados por incineradores,
industrias que queman combustibles que contienen mercurio o cerca
de donde se ha derramado mercurio.

Por liberacion de mercurio durante tratamientos médicos o dentales.
Al respirar aire contaminado en el trabajo o por contacto de la piel
durante uso en el trabajo (servicios dentales y de salud y otras
mdustrias que usan mercurio).

En la practica de ceremonias o ritos en que se usa el mercurio.

FUENTE: Agencia para sustancias toxicas y registro de enfermedades 2005
Departamento de salud servicios humanos de los EE.UU., servicio de salud publica,

La tabla anterior sefiala, que diversas actividades del hombre, libera metales pesados
al medio ambiente, por lo tanto una persona esta constantemente expuesta a metales
pesados por lo que es necesario conocer, entonces, los limites maximos permisibles

que debe tener el agua en concentracién de estos elementos

2.4. LIMITES PERMISIBLES

Los limites permisibles recomendados por EPA (Agencia de proteccion ambiental) y
OSHA (Administracion de Salud y Seguridad Ocupacional) se muestran en la

siguiente tabla:
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TABLA 2.3. Limites permisibles recomendados por EPA y OSHA

Metal Recomendado por EPA OSHA
Pesado En el agua potable En el aire
Zn 5 mg/L 1 mg/m?
Cu 1.3 mg/L 0.1 mg/m?
Ni 0.7 mg/L 1 mg/m?
As 0.01 mg/L 10 pg/m3
Pb 15 pg por litro 1.5 pg/m? (EPA)
Cd 5 ppb (partes por billon) 100 g/m? (vapores)
200 g de cadmio/m? (polvo)
Hg 2 ppmm (2 partes de mercurio por mil | 0.1 mg/m? (mercurio organico)

millones de partes de agua)

0.05 mg/m? (vapor de mercurio)

FUENTE: EPA y OSHA

La tabla anterior sefiala, que mas contaminantes y por lo tanto toxicos son el plomo

cadmio y mercurio, estos valores nos permitiran evaluar si un efluente cumple o no

con estos requerimientos. Ahora es importante analizar los limites permisibles que

existen en otros organismos

A continuacion en la tabla siguiente se muestra los limites permisibles que existe en

la normativa peruana y otros organismos internacionales
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TABLA 2.4. Estiandares y limites maximos permisibles nacionales e internacionales

Agua para consumo humano

. Regulacion de
PERU la calidad del MS (1984 USA
Elemento OMS (1984)
NUEVOS STANDARES agua 1989 (1998)
VMR VMA EEC

Zinc 5 mg/l 5000 pg/l 5mg/l 5 mg/l
Arsénico | 005mgl|  0,1mg] sopgl|  005mgl 0,05
Cobre 3000 pg/l 1,3mg/l
Niquel 0,05mg/d| 0,05mgl 50 pg/ll| No definido -
Plomo 0,05 mg/l 0,1 mg/l 50 g/l | 0,05mg/l (1) 0
Selenio 0,01 mg/l 0,05 mg/l 10 pugf 0,01 mg/l 0,05 mg/l
Cadmio |0,005mgl| 0,01 mgl S5pug| 0005mgl| 0,005mg
Mercurio | 0,001 mg/l| 0,001 mg/l Tpgh| 0001mgl| 0,002mg/

Fuente: Diversas de Internet; OPS/OMS — EPA/USA — MINSA-

Elaborado en base a la tabla de Raymundo Carranza Noriega “Medio Ambiente

problemas y soluciones”

(1) Recientemente revisado a 0,01

A partir del arsénico son considerados como sustancias toxicas o de importancia
para la salud

VMR, Valor maximo requerido
VMA, Valor maximo aceptado
EEC, Comunidad econémica europea

En la tabla anterior se aprecia que el mas toxico es el mercurio, debido a que el limite

permisible es muy bajo, siguiéndole en su grado de toxicidad el cadmio.
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Los limites permisibles que se encuentran en las normas peruanas, se encuentran en

la Ley General de Agua (D.S. N°261-69-AP), y segin la clase de agua donde se

consideran primeramente la siguientes clases de agua

TABLA 2.5. Clasificacion de los cursos de agua y de las zonas costeras del pais

CLASE CARACTERISTICAS

| Aguas de abastecimiento doméstico con simple desinfeccion
Aguas de abastecimiento doméstico con tratamiento equivalente a
o procesos combinados de mezclas y coagulacion, sedimentacion,
filtracion y cloracion, aprobacion por el ministerio de salud.
Aguas para riego de vegetales de consumo crudo y bebida de
animales.
Aguas de zonas recreativas de contacto pnimario (bafios y similares).

Aguas de zonas de pesca de mariscos bivalvos.

VI Aguas de zonas de Preservacion de Fauna Acuatica y Pesca
Recreativa comercial. :

FUENTE: Nuevo texto dado por D.S. —N° 007 — 83 — S.A. - MINSA

m
v
A\

Segun la tabla anterior en la normativa peruana, seis clases de agua, de acuerdo al

Uso.
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En la siguiente tabla se muestra los limites permisibles de sustancias consideradas

potencialmente peligrosas, segin usos

TABLA 2.6. Limites permisibles en la norma peruana segiin usos

(Valores en mg/l)

PARAMETROS I I m \ VI
Mercurio 0,002 0,002 0,01 0,0001 | 0,0002
Niquel 0,002 0,002 1+ 0,002 *k
Cadmio 0,01 0,01 0,05 0,0002 | 0,004
Plomo 0,05 0,05 0,1 0,01 0,03
Arsénico 0,1 0,1 0,2 0,01 0,05
Cobre 1 1 0,5 0,01 *

Zinc 5 5 25 0,02 **

NOTAS:
* Pruebas de 96 horas LC50 multiplicadas por 0,1.
*x Pruebas de 96 horas multiplicadas por 0,02.
1+  Valores a ser determinados: En caso de sospechar su presencia se
aplicara los valores de la columna V provisionalmente.
FUENTE: Carranza Noriega, Raymundo (2001) Medio Ambiente,
Problemas y Soluciones; Editorial Universidad Nacional del Callao,
Lima-Pert.
En la tabla anterior se observa, también el orden de toxicidad, que en segundo lugar,
después del mercurio ocupa el Niquel, en tercer lugar el Cadmio y en ultimo lugar el

Zinc. Si se efectia comparaciones con las normas internacionales, no son iguales los

limites permisibles en todos los casos
Considerando, los criterios anteriores, seria necesario conocer los valores

méximos permisibles pero para condiciones de descarga de efluentes de aguas

residuales industriales, hacia el alcantarillado ptblico
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Continuando con el analisis en los limites permisibles, se tiene estos valores en la

siguiente tabla:

TABLA 2.7. Condiciones para la descarga de aguas residuales industriales al

alcantarillado publico
CONCENTRACION O
UNIDADES DE VALOR
PARAMETROS | ™ \epiDAS ESTABLECIDO
Maximos admisibles
Arsénico mg/L As 2
Cadmio mg/L Cd 1
Zinc mg/L Zn 10
Cobre mg/L Cu 4
Cromo mg/L Cr 1
Mercurio mg/L Hg 0,1
Niquel mg/L Ni 10
Plomo mg/L Pb 4
Selenio mg/L Se 2

FUENTE: TECSUP, Programa de Capacitacion - Parametros
Fisicos-Quimicos del Agua, Diciembre 2000.

Como se podra observar, mas importante resulta tratar el mercurio por el bajo valor
le sigue el cadmio, luego viene el plomo y cobre, finalmente el Zinc.

Considerando las normas nacionales e intemacionales en sus valores de limites
maximos permisibles, se ha encontrado que entre los mas téxicos son el mercurio,
cadmio y plomo. El Niquel, Cobre y Zinc presentan relativamente valores un poco
elevados en sus limites maximos permisibles
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2.5. EFECTOS EN LA SALUD DE LOS METALES PESADOS

Seguidamente los efectos en la salud, que presentan los metales pesados se

presentan en la siguiente tabla:

1

TABLA 2.8. Efectos en la salud de los metales pesados

Metal
Pesado

Efectos en la salud

N1

Alergias, en menor proporcion asma, bronquitis crénica y alteraciones
del pulmoén, dolores en el estomago y efectos adversos en la sangre y los
rifiones. EPA ha

determinado que los polvos de refinerias de niquel y el subsulfuro de
niquel son carcinogénicos en seres humanos

Cu

El cobre es esencial para mantener buena salud, pero altas cantidades
pueden ser perjudiciales. La exposicion prolongada a polvo de cobre
puede irritar la nariz, la bocay los ojos, y producir dolores de cabeza,
mareo, nausea y diarrea.

Tomar agua con niveles de cobre mayores que lo normal puede causar
vOmitos, diarrea, calambres estomacales y nausea. La ingestion de altos
niveles de cobre puede producir dafio al higado y al rifion y puede aun
causar la muerte.

El cinc puede causar calambres estomacales y anemia, y puede alterar
los niveles de colesterol. El Departamento de Salud y Servicios
Humanos (DHHS) y la Agencia Intemacional para la Investigacion del
Cancer (IARC) no han clasificado al cinc en cuanto a carcinogenicidad.
Basado en informacién incompleta de estudios en seres humanos y en

-animales, la EPA ha determinado que el cinc no es clasificable en

cuanto a carcinogenicidad en seres humanos.

Cd

‘Bronquitis, enfisema; nefrotoxicidad; infertilidad; cancer de prostata;
| alteraciones neuroldgicas; hipertension; enfermedades vasculares

Pb

Alteraciones neurologicas (disminucion del coeficiente intelectual
infantil); nefrotoxicidad; anemia; cancer de rifion

As

Bronquitis; cancer de esofago, laringe, pulmén y vejiga;
hepatotoxicidad; enfermedades vasculares

Hg

Alteraciones neurolégicas; afecciones del sistema respiratorio

FUENTE: Agencia para sustancias toxicas y registro de enfermedades 2005
Departamento de salud servicios humanos de los EE.UU., servicio de salud publica,
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Luego de haber analizado los efectos de los metales pesados, estos cuando exceden
en sus limites permisibles llegarian a bioacumularse, para ello, es necesario definir
términos que expliquen la retencién de estos elementos en los seres vivos, como son

Bioacumulacién, biomagnificacion y acumulacién biologica

2.6. ACUMULACION BIOLOGICA

Es la bioacumulacion de sustancias como metales pesados, compuestos
organoclorados y PCB en aves mamiferos e invertebrados marinos’. Es este caso los
metales pesados son incorporados en los seres vivos cuando hay exposicion por lo
que debe ser evitado.

La bioacumulacion se refiere al grado de que un organismo toma y retiene un
contaminante de todas las rutas de exposicion aplicables. La Bioacumulacién toma
en cuenta de que los organismos pueden aumentar contaminantes a través de
multiples rutas de exposicion y que la acumulacion total dependera en la proporcién
de succién contra la proporcion en que el organismo es capaz de eliminar (a través de
orina o excremento) o destruyéndose quimicamente a través de los procesos
metabdlicos.

De acuerdo al nivel de toxicidad de los metales pesados en estudio, y la facultad de

bioacumulacién, esto ocurre por las propiedades fisicoquimicas que presentan, como

3 Garcia brague, Antonio; (1999); “Ingenieria Ambiental Fundamentos entornos, tecnologias y
sistemas de gestién” Volumen I; Editorial McGraw-Hill, Esapafia; Pag 371
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son el pH a la que precipitan, lo que nos permitira remover de la mejor manera estos

metales cuando se encuentran disueltos.

2.7. BIOCONCENTRACION

Bioconcentracion se refiere a la absorcion o captaciéon de un quimico del medio a
concentraciones en los tejidos del organismo que son mayores que en el ambiente
circundante. El grado a que un contaminante se concentrard en un organismos se
expresa como un factor de bioconcentracion (BCF) que se define como la
concentracion de un quimico en los tejidos de un organismo dividido por la
concentracion de la exposicion. Asi, un BCF de 100 significa que el organismo
concentra ese quimico a una concentracion 100 veces mayor que en los medios
circundantes. Los factores de Bioconcentracién son mas comtinmente aplicados a los
organismos acuaticos como peces o los invertebrados acuaticos. Dentro de una
especie, los factores del bioconcentracion difieren para compuestos quimicos

diferentes.
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2.8. BIOMAGNIFICACION.

Es una secuencia de procesos que conducen a aumentar la concentracion de una
sustancia en un organismo con respecto a la del medio que se lo ha aportado. Se

suele aplicar a los ecosistemas mas que a los individuos.*

También se afirma que es la tendencia de algunos productos quimicos a
acumularse a lo largo de la cadena trofica, exhibiendo concentraciones
sucesivamente mayores al ascender el nivel trofico. La concentracion del producto en
el organismo consumidor es mayor que la concentracion del mismo producto en el
organismo consumido. Los productores suben los nutrientes del ambiente
circundante para sintetizar las moléculas complejas requeridas para los varios
procesos bioldgicos. Porque el suministro disponible de muchos nutrientes cuida ser
limitado en el ambiente, las plantas utilizan a menudo la energia considerable para
bombear estos nutrientes activamente en sus células. Ellos incluso pueden tomar
inmediatamente a mas de lo que se necesité y los guarda para el uso futuro. Asi, las
plantas tienen a menudo concentraciones en el tejido de nutrientes importantes que
son més altos que las concentraciones de medios circundantes. En algunos casos, los
contaminantes que son quimicamente similar ha algunos de estos nutrientes
inorgéanicos estan presentes en el ambiente circundante y se suben y también y se

guardan en los tejidos de la planta.

4 Repetto, Sanz y Pefia; “Glosario de términos toxixcolégicos™, (1993) TUPAC
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El primer paso “en la biomagnificacion ocurre cuando se almacenan los

contaminantes en los tejidos productores en alta concentraciéon que en el ambiente

circundante. La segunda fase de biomagnificacién ocurre cuando el productor es

consumido por un consumidor. Una energia relativamente pequefia esta disponible en
el nivel tréfico proximo. Esto significa que un consumidor (de cualquier nivel) tiene
que consumir mucha biomasa de los mas bajos niveles del troficos. Si esa biomasa
contiene un contaminantes, los contaminantes son tomados en cantidades grandes por
el consumidor. Contaminantes que biomagnifican tienen otra caracteristica. No solo
tomados por los productores, pero ellbs estan absorbidos y almacenados en los
cuerpos de los consumidores. Esto ocurre a menudo con contaminantes que son
solubles en la grasa, como DDT o PCB. Estos materiales se digieren del productor y
pasan a la grasa del consumidor. Si el consumidor es consumido por otro
consumidor, su grasa se digiere y el contaminante se guarda entonces en los tejidos
del nuevo consumidor. De esta manera, el contaminante construye los tejidos grasos
de los consumidores y la concentracion del contaminante en los tejidos de
consumidores se pone mas alto con cada nivel de la cadena tréfica. Los
contaminantes solubles en agua normalmente no biomagnifican de esta manera
porque ellos disolverian en los fluidos corporales del consumidor. Desde que cada
organismo pierde el agua al ambiente, con el agua perdida el contaminante también

saldria.
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2.9. PROPIEDADES FISICOQUIMICAS DE LOS METALES PESADOS EN

ESTUDIO

Entre las propiedades fisicoquimicas mas importantes se considera la solubilidad, el
que depende principalmente del pH. Por ello el conocimiento sobre los rangos de

precipitacion de metales pesados es importante como se trata a continuacion

2.9.1. pH DE PRECIPITACION DE LOS IONES METALICOS EN

ESTUDIO

El pH de precipitacion nos permite explorar, como se comportan estos metales ya sea
en un medio acido y en un medio basico, esto permite tener el conocimiento mas
claro acerca del rango de pH donde se encuentran disueltos para luego poderlos

removerlos como se mostrara a continuacion

En la siguiente figura se observan los rangos de pH a la que precipitan los metales

pesados
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Fig. 2.1. pH donde precipitan los metales pesados

Segun la figura anterior:;

El Plomo precipita a partir del pH 10,5 aproximadamente

El Cadmio precipita a partir del pH 10,7 aproximadamente

El Niquel precipita a partir del pH 9,8 aproximadamente

El Zinc precipita a partir del pH 8,6 aproximadamente

El Cobre precipita a partir del pH 7,6 aproximadamente

Se deduce que la mayoria de los metales pesados que se estudian precipitan en un pH
basico, entonces sera necesario tener presente que en un medio acido estan
generalmente disueltos.

Hasta ahora se ha visto como se comportan los metales pesados en nuestro medio

ambiente, y como es posible removerlos del agua. A continuacion se da ha conocer
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las tecnologias existentes para la eliminacion de metales pesados de efluentes

industriales

2.10. TECNOLOGIAS EXISTENTES EN EL TRATAMIENTO DE

METALES PESADOS

La descripcion de las tecnologias existentes en la eliminacion de metales pesados
permitira reconocer el aporte que se efectia con el presente trabajo, en materia de
tratamiento de metales pesados. Entre las tecnologias existentes se consideran las
operaciones y procesos unitarios que son la precipitacion quimica, el intercambio
i6nico, la ultraﬁltracién, la osmosis inversa, y la electrodialisis los que son
considerados para la eliminacién de sustancias inorganicas disueltas en general’;
pudiendo incluirse la electrdlisis. A continuacion se hace referencia a los procesos de

precipitacidn quimica, intercambio idnico y el tratamiento por humedales

2.10.1.PRECIPITACION QUIMICA

De estos la precipitacion quimica se considera para la eliminacién de la mayoria de
los metales pesados, debido a que en un medio basico y por lo general son solubles

en medio 4cido segun la figura 2.1

* Metcalf y Hedi, Inc; 1995; “Ingenieria de Aguas Residuales Tratamiento, Vertido y Reutilizacion”
Tomo 1y II Tercera Edicion; Editorial Mc. Graw Hill,; Interamericana de Espatfia; 856
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2.10.2.INTERCAMBIO IONICO

El intercambio i6nico es un proceso unitario en el que los iones de las diferentes
especies en disolucion desplazan a los iones insolubles de un determinado material
de intercambio; el uso mas extendido de este proceso es el ablandamiento de aguas

residuales domésticas®

2.10.3.TRATAMIENTO BIOLOGICO PASIVO DE AGUA
RESIDUAL MUNICIPAL E INDUSTRIAL EN

HUMEDALES

Un proceso del tratamiento que precipita y retiene metales pesados en el area
confinada de un humedal artificial logra el mismo nivel de remocion que los
procesos convencionales con menos mano de obra y menores costos de energia que
los convencionales. Los humedales se utilizan como sistemas pasivos de tratamiento
de agua, que tienen un cuerpo de suelo sin o con plantas del pantano (hilofitos),
donde el agua residual lo atraviesa. Estos sistemas pasivos son muy eficientes y

requieren poca mano de obra.

Hasta aqui se tiene la idea clara de como los metales pesados se remueven de

un efluente contaminado; como en este trabajo se tiene planteado utilizar la pectina

% Metcalf y Hedi, Inc; 1995; “Ingenieria de Aguas Residuales Tratamiento, Vertido y Reutilizacion”
Tomo I v IT Tercera Edicion; Editorial Mc. Graw Hill; Interamericana de Espaiia; 857

28



como material biodegradable, para capturar los metales pesados; corresponde al
proceso de precipitacion quimica, debido a que se busca obtener un producto
insoluble entre la pectina y el metal pesado; a continuacioén se hace referencia a la

pectina desde los puntos de vista que de los objetivo del presente trabajo.

2.11. PECTINA

La pectina es un carbohidrato, que pertenece a los polisacaridos, es decir estd
formado por la unién de muchos monosacaridos, denominado acido o-D-
galacturénico.

Las sustancias pécticas son mezclas complejas de polisacaridos que
constituyen una tercera parte de la pared celular de las plantas dicotiledoneas y de
algunas monocotiledéneas. Una menor proporcion de estas sustancias se encuentran
en las paredes celulares de las plantas herbaceas.

La pectina, deriva de la palabra griega “Pekos” (denso, espeso, coagulado ), y
es usado para designar a una sustancia mucilaginosa de las plantas superiores. Esta
sustancia asociada con la celulosa y le confiere a la pared celular la habilidad de
absorber grandes cantidades de agua. La celulosa tiene un importante rol en la
estructura y rigidez de las células, mientras que la pectina contribuye con la textura.

A continuacién se describe aspectos referidos a la estructura, propiedades,

aplicaciones, fuentes de obtencion y extraccion de la pectina.
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2.11.1.ESTRUCTURA DE LA PECTINA

Teniendo en consideracion que pectina esta formada por unidades estructurales de

acido a-D-galacturonico, a continuacion se muestra la estructura de este monomero:

Fig. 2.2. Estructura del acido o-D-galacturénico

(Proyeccién Haworth)

La figura muestra un ciclo formado de seis carbonos, cuatro radicales oxhidrilo, y un

radical carboxilo
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Teniendo en consideracion la estructura del acido a-D-galacturénico, seguidamente

se muestra las diversas formas de representacion espacial

Puntos del atomo

Densidad Molecular Total

Fig. 2.3. Diversas formas de representacion del acido o-D-galacturénico

La figura anterior nos da la idea de como estan distribuidos los 4tomos y enlaces del

acido a-D- galacturénico, en su entorno espacial
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La unién de unidades de acido a-D- galacturdnico se realiza perdiéndose una

molécula de agua tal como se muestra en la siguiente figura:

Fig. 2.4. Formacion de la cadena de la pectina

En la figura anterior se observa la condensacion de las unidades de la pectina,
formandose el enlace glicosidico a-1-4 claramente, de esta manera se forma la

pectina, uniéndose varias unidades de mondmeros.
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En su estructura conformacional 1a pectina tal como esta en el espacio se aprecia en

la siguiente figura:
OH '
H COOCH,
4
cooH  © d]
-0 H OH n

n =100 a 300

Fig. 2.5. Estructura conformacional de la péctina

En la figura anterior se indica también el nimero de monémeros de la pectina y se
puede afirmar que las pectinas son esteres de acido poligalacturonico, debido a que
algunos radicales carboxilo se encuentran esterificados con el radical metilo. pueden
tener pesos moleculares de 20 000 a 400 000. Estos polisaciridos estan presentes en
muchas frutas, particularmente en la ciscara de naranja y limén, donde pueden
constituir como mas del 30% del peso total

Dependiendo del origen botanico y el proceso de extraccion los grupos
carboxilicos estan parcialmente esterificados con metanol y en ciertas pectinas los
grupos hidroxilo estin parcialmente acetilados. Azicares neutros también estan

presentes, a saber, ramnosa, arabinosa, galactosa, xilosay glucosa.
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La representacion tridimensional de la union de dos monomeros de acido o-D-

galacturénico tomaria la siguiente forma:

Fig. 2.6. Estructura enlazada de dos moléculas da acido a-D-galacturénico

En esta figura se puede apreciar la conformacién de los atomos en el espacio
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Fig. 2.7. Estructura enlazada de cuatro moléculas da acido galacturénico

Aqui con la representacion de cuatro unidades, se busca organizar los atomos en

forma espacial para tener una idea de como estaria hasta con 300 unidades descritas

anteriormente
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Como ya se tiene la idea de la estructura de la pectina ahora se describen las

propiedades fisicas y fisicoquimicas

2.11.2.PROPIEDADES DE LA PECTINA

Aqui podemos considerar las propiedades fisicas y fisicoquimicas, como se describen

a continuacion.
2.11.2.1.PROPIEDADES FiSICAS
COLOR: Blanco Amarillento
SOLUBILIDAD: Insoluble en etanol
Soluble en agua

2.11.2.2.PROPIEDADES FISICOQUIMICAS

Dentro de las propiedades fisicoquimicas se consideran, el grado de esterificacién y

el fenémeno de 1a formacion del gel, como se desarrolla seguidamente:
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1. GRADO DE ESTERIFICACION

Segtin el grado de esterificacion las pectinas pueden clasificarse en:

Fig. 2.8. Pectinas de alto grado metoxilo (COOMe) su grado de esterificacion (GE)
es superior al 50% Por ejemplo esta pectina tiene 60% GE

La figura previa es un ejemplo de pectina con alto grado metoxilo, las estructuras

sombreadas corresponden, a unidades esterificadas

Fig. 2.9. Pectinas de bajo grado metoxilo su grado de esterificacion (GE) es inferior
al 50% por gjemplo esta pectina tiene 40% ge

La figura previa es un ejemplo de pectina con bajo grado metoxilo, las estructuras

sombreadas corresponden, a unidades esterificadas

Fig. 2.10. Pectinas de bajo grado metoxilo amidadas (COONH,)
su grado de esterificacion (GE) y amidacion (GA) son inferiores a 45% vy 25%
respectivamente, por ejemplo esta pectina tiene GE = 40% y GE=20%

La figura anterior es un ejemplo de pectinas de bajo grado metoxilo amidadas, se

puede apreciar claramente el grupo amido en la estructura sombreada de color oscuro
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Segin lo tratado anteriormente, ahora se puede explicar como es que ocurre el

fenomeno de gelificacion en la pectina, tal como se desarrolla seguidamente.

2. FENOMENO DE GELIFICACION DE LA

PECTINA

De acuerdo al grado de esterificacion (GE), las pectinas forman geles en un medio
acido y alta concentracion de azlicar (pectinas de alto GE -mayor a 50 %-), o por
interaccion con cationes divalentes, particularmente Ca®* (pectina de bajo GE -menor

a 50 %-).

Fig. 2.11. Representacién esquematica del modelo “caja de huevos™ para la
gelificacion de pectina de bajo grado de esterificacién
En la figura se aprecia que el calcio interactaa entre dos polimeros de pectina,

formando el gel respectivo.
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Seguidamente puede apreciarse la formacion de puentes de hidrogeno cuando la

pectina gelifica
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Fig. 2.12. Gelificacion mediante la formacion de puentes de hidrégeno
En la figura se aprecia en la linea de puntos los puentes de hidrogeno que hace

posible la interaccion entre dos polimeros de pectina
H ,

H QH

H OH

:i"; m ih,,/i‘o ;* Ul +,".OH
H ) Y
o"“cua .

Fig. 2.13. forma de los enlaces del calcio en la formacion del gel
En esta figura se ve la participacion del grupo carboxilo para la formacion del gel,
formando asi un complejo con calcio.

39



Continuando el analisis, en la siguiente figura se puede apreciar el mecanismo de

gelificacion de pectinas con alto grado de metoxilo

Fig. 2.14. Mecanismo de gelificacion de pectinas con alto grado de metoxilo

En la figura se aprecia que la esterificacion favorece la atraccion de los polimeros, lo
que es reforzada con la formacion de puentes de hidrogeno, cuando se encuentra en

solucion.



Como se conoce la fisicoquimica para que la pectina forme gel. A continuacion se

describe las fuentes de donde se pueden obtener la pectina.

2.11.3.FUENTES DE OBTENCION DE LA PECTINA

Las fuentes de obtencién de la pectina, son mayormente frutas tal como se muestra a
continuacion:

TABLA 2.9. Composicion del albedo

Origen Contenido en pectina %

Patata 2,5
Zanahoria 10,0
Tomate 3,0
Manzana 5,5
Torta de manzana (residuos) 17,5
Girasol 25,0
Albedo de agrios 32,5
Fibra de algodon 0,7
Pepitas de limén 6,0
Corteza de limén 32,0
Pulpa de limén 25,0
Melocotén 7,5

FUENTE: Pagan i Gilabert, Jordi (1989).
Degradacion enzimética y caracteristicas fisicas
y quimicas de la pectina del bagazo de
melocoton. Tesis Doctoral de la Escuela
Técnica Superior de la Universidad de Lleida.
1,15

Se observa que en mayor porcentaje esta en la pulpa del limén
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2.11.4.APLICACIONES ACTUALES DE LA PECTINA

Las pectinas son utilizadas ampliamente en la industria de alimentos como agentes
hidrocoloides (gomas) gelificantes.

La pectina de Citrico, son en la actualidad, ingredientes muy importantes en
la industria de alimentos, para hacer gelatinas, helados, salsas, queso. También se
emplean en otras industrias, como la farmacéutica, que requieren modificar la
viscosidad de sus productos y en la industria de los plasticos, asi como en la

fabricacién de productos espumantes, como agente de clarificacién y aglutinantes’.

2.11.5.0TROS PRODUCTOS SIMILARES A LA PECTINA

(HIDROCOLOIDES)

Entre otros hidrocoloides se conocen por ejemplo carrageninas, alginatos, goma

arabiga o goma guar. Los alginatos forman gel en presencia de cationes como calcio.

"Devia Pineda, Jorge Enrique; (2003) “Proceso para producer pectinas citricas™ ; Revista Universidad
EAFIT N° 129. Pag 22.
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2.12. PECTINA DE CITRICOS

La pectina es parte constituyente del albedo de los citricos como se ilustra en la

siguiente figura:

)
Epicarpo{ Epidermi
fgze‘:" ado) Corteza
Hipoderm ore
Pericar < )
po Externo
Mesocar
FRUTO Albedo
< L Intemo @
. Jugo
Endocarpo................ Ga_]os (zumo)
pulpa
\Semillas

Fig, 2.15. Partes de un citrico (naranja)
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Por tltimo hay un centro esponjoso al que también se le denomina placenta®.

La composicion del albedo es el siguiente:

TABLA 2.10. Composicion del albedo

Agua 75%
Azicares 9,0%
Celulosa y lignina 6,5%
Sustancias pécticas 4,0%
Glucésidos (principalmente hesperidina) 3,5%
Acidos organicos 1,5%
Otras sustancias 0,5%
Total 100%
FUENTE: Falder Rivero, A.; (2003); “Enciclopedia de los alimentos™; Espafia;
4,115-134

Una Naranja mediana contiene aproximadamente 1-2% de pectina.

2.12.1.EXTRACCION DE LA PECTINA

Comercialmente, se derivan de desechos de frutas, particularmente de desechos y
subproductos de la manufactura de jugos (manzana y citricos).
La extraccion de la pectina de un citrico en laboratorio, en planta piloto, y a

nivel industrial se efectia generalmente aplicando el método de hidrédlisis icida’

% Proatio, L. (1971); Estudio Integral de Naranja. En: Politécnica. 2(2).
® Devia Pineda, Jorge Enrique; (2003) ; “Proceso para producer pectinas citricas” ; Revista
Universidad EAFIT N° 129
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utilizando como agente extractor el 4icido clorhidrico diluido, siendo el agente
precipitador el etanol, el que luego es filtrado y secado'®.

Se tiene que tener presente que se ha obtenido el extracto de pectina de las
pencas de nopal obtenido por medio de un proceso alcalino utilizando
hexametafosfato como secuestrante, coincide bien con el de pectina obtenida de
céscara de limén y de remolacha azucarera.'*

Segun P4gan J,, Ibarz A., Llorca M., Pagan A., Barbosa-Cénovas G.V.'% 2001; para
la extraccién de la pectina, de frutas de mezclas de variedades y maduracién de
diferente estado son lavados con agua y presionados. Luego con tratamiento de agua
acidificada con 4cido sulfurico, nitrico, fosforico, acético o 4cido clorhidrico a
temperaturas entre 80 y 100 °C. La pectina de la naranja se extrae 6ptimamente con
acido nitrico a 84 °C a un pH de 1,60 por 60 minutos.

Ros, José M, Schols Henk A Voragen Alfons G. JZ. 1995, extrajeron,
caracterizaron y evaluaron la degradacién enziméatica de la pectina de 1a cascara de

limén de Espafia, donde obtuvieron el 61,3; 12,4y 10,4% de pectina.

1% Medicinal Chemistry Laboratory Manual

n Goycoolea V., Francisco M. y Cérdenas B., Adriana; (2001); “Propiedades gelificantes de la.
pectina del Nopal; “XXV Premio Nacional de Ciencia y Tecnologia de Alimentos 20017, auspiciado
por la Industria Mexicana de Coca Colay el CONACyT”.
? Segun Pagan J., Tbarz A., Llorca M., Pagén A., Barbosa-Cénovas G.V.'%; 2001; Articulo de
quegggacién “Extraction and characterizatién of pectin from stored peach pomace™ Espafiay USA
ag 605.
% Ros, Jose M.; Schols Henk A.; Voragen Alfons G. J.; 1995 Articulo de investigacion “Extraction,
characterization, y enzymatic degradation of lemon peel pectins” Wageningen Agricultural
University, Department of Food Science, Bomenweg, Netherlands 1995
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2.12.2.CARACTERIZACION DE LA PECTINA

La pectina tiene las siguientes caracteristicas en la cascara de mandarina y naranja**:

Cascara de Mandanna
Rendimiento de pectina
Acido galacturénico

Grado de esterificacion
Grupos metoxilo esterificados

Tiempo de gelificacion

Cascara de naranja agria
Rendimiento de pectina
Acido galacturénico

Grado de esterificacion
Grupos metoxilo esterificados

Tiempo de gelificacion

4

12,56 %
53,48 %
63.62 %
30,20 %

96,00 segundos

12,93 %
67,11%

70,48 %
30,20 %

58,08 segundos

14 Quijano C. E. M., Brito L. W-F., Marrufo G. IM,, Mena R. G. T, Lépez C., . R.; “Andisis de
productos obtenidos de los desechos derivados de la Fxtraccion del jugo de cuatre especies de
cltricos que se cultivan en Yucatdn™ Memorias 25016-B.; Universidad Auténoma de Yucatin,

Mexico.

46



A continuacion se muestra los antecedentes de como se puede descontaminar aguas

que tengan metales pesados

2.13. APLICACION DE LA PECTINA PARA LA DESCONTAMINACION

DE METALES PESADOS DE EFLUENTES INDUSTRIALES

2.13.1.REACCIONES QUIMICAS DE GELIFICACION DE LA

PECTINA CON METALES PESADOS

Segiin M. Kacurakova y R:H. Wilson'®, 2001, La formacién de complejos de
pectinatos con los elementos Mg?*, Ca®", Sr*" Ni**,Cu** Zn**, Cd** y Pb*", donde se
forman coordinaciones con las cadenas de pectatos de acuerdo a la hipétesis de caja
de huevo en la region de banda 1617 y 1420 cm™ del espectro FT-IR. La interaccién
de éstos cationes divalentes han sido efectuados con muestras de pectato de potasio y

el pectinato 3 de potasio, con un grado de esterificacion 23, 59y 93%.

Segin P. Pellerin y M.A. O’Neill'® en su trabajo intitulado “The interaction of the
pectic polysaccharide Rhamnogalacturonan II with heavy metals and lanthanides in

wines and fruit juices” afirma que: La formacién de complejos de cationes divalentes

13 Kacurakova, M. y Wilson RH.; 2001; Articulo “Developments in mid-infrared FT spectroscopy of
selected carbohydrates™, Institute of chemistry, Slovak Academy of Sciences and Institute of Food
Research, Norwich Research Park, Colney, Norwich; pag 295.

16 Pellerin y MLA. O’Neill; Articulo; 1998 “The interaction of the pectic polysaccharide
Rbhamnogalacturonan IT with heavy metals and lanthanides in wines and fiuit juices™; ANALUSIS
MAGAZINE, 1998, 26, N° 6 © EDP Sciences, Wiley-VCH
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con grupos de acido carboxilico de acidos urénicos de pectinas esta bien establecida.
Como quiera un polisacarido péctico, Rhamnogalacturonan II existe como un ester
borato dimero cruzado y enlazado que forma complejos de coordinacion con cationes
divalentes selectos (Pb, Ba, y Sr) y trivalentes lantdnidos. El complejo Cation-
Rhamnogalacturonan II cuenta la mayoria de plomo en vinos y jugos de frutas y
puede también contener para algunos de los metales pesados presentes en paredes de
células de plantas

La pectina ayuda a nuestro cuerpo a eliminar metales pesados como el plomo y

mercurio’ .

2.13.2.PARAMETROS REQUERIDOS PARA FORMAR EL GEL

DE PECTINA

Los factores del medio mas importantes que influyen en la formacion del gel son:
- La temperatura
- El pH

- Los iones

-Temperatura. Cuando se enfria una solucién caliente que contiene pectina las
energias térmicas de las moléculas decrecen y su tendencia a gelificar aumenta.

Cualquier sistema que contenga pectina, tiene un limite superior de temperatura por

17 http://www.enbuenasmanos.com/articulos/muestra.asp?art=62
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encima de la cual la gelificacién nunca ocurrird. Por debajo de esta temperatura
critica, las pectinas de bajo metoxilo gelifican casi instantaneamente mientras que la
gelificacion de las de alto metoxilo depende del tiempo. En contraste con las pectinas

de bajo metoxilo, las de alto no son termorreversibles.

-pH. La pectina es un acido con pK de aproximadamente 3,5. Un porcentaje alto de
grupos acido disociados respecto a no disociados hace la pectina mas hidrofilica. Por
lo tanto, la tendencia a gelificar aumenta considerablemente al bajar el pH. Esto se
hace especialmente evidente en pectinas de alto metoxilo las cuales requieren
normalmente un pH por debajo de 3,5 para gelificar. El pH para pectinas con bajo

grupo metoxilo esta comprendido entre 2,5y 6,5.

2.13.3.MECANISMOS

El mecanismo de la formacion del gel esta basado en la interacciéon de los metales
divalentes con las cadenas de pectina, formando enlaces coordinados, donde existe la
formacion de ligandos entre la cadena péctica y el metal, los radicales carboxilicos
son los que se encargan de unirse a los metales, por ello es conveniente, que la
pectina contenga una proporcion considerable de este radical ya que se efectia el

intercambio del 16n hidrégeno con el calcio
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HIL. PARTE EXPERIMENTAL

Descrita aspectos tedricos referentes a la remocion de metales pesados utilizando la

pectina como material biodegradable. A continuacion se describen las fases de las

etapas experimentales:

1. Extraccion de la pectina del albedo de la naranja y caracterizacién

- Obtencién de muestras de naranja

- Extraccion de 1a pectina del albedo

- Caracterizacion de la pectina: Determinacion del grado de esterificacion

2. Determinacion de la capacidad de remocion de los metales Cu, Zn, Cd, Pb, y
Hg

3.  Determinacion de la eficiencia de remocion de los metales contenidos en el
efluente de un drenaje acido de mina

A continuacion se describe la metodologia utilizada

3.1. EXTRACCION DE LA PECTINA DEL ALBEDO DE LA NARANJA Y

CARACTERIZACION

Para la extraccion de la pectina se procedid, primeramente ha obtener las muestras de
naranja, para luego obtener el albedo que tiene la cascara, y seguidamente se

efectud su caracterizacion respectiva, como se describe en esta seccion
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3.1.1. OBTENCION DE LAS MUESTRAS DE NARANJA

Las muestras de naranja se obtuvieron, adquiriendo del mercado de frutas en ctudad
de Juliaca los que fueron procedentes de la Provincia de sandia, las muestras fueron
en nimero de 25 para cada extraccion de pectina. Se efectuaron las extracciones
requeridas para, completar todo el programa experimental, segin el procedimiento

que se describe a continuacion.

3.1.2. EXTRACCION DE LA PECTINA DEL ALBEDO DE LA

NARANJA

Una vez obtenida las naranjas, se procedio a la extraccion y 1a metodologia empleada
para la extraccion de la pectina, fue por hidrélisis acuosa, es decir al albedo de la
cascara ‘de ﬁaranja que se tenia en pequefios trozos, se le llevd a ebullicion 45
minutos, a la parte liquida que tenia la pectina se le precipitd con etanol para

separarle del agua, como se describe seguidamente.

ENSAYO PRELIMINAR
En esta parte del trabajo de investigacion, se desarrollaron pruebas de laboratorio con

una pequefia proporcion de muestra de cascara de naranja.
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MATERIALES y EQUIPOS

1 Vaso de precipitados de 250 mL o extractor soxhlet

Cocinilla eléctrica

Equipo de filtracién (.embudo de vidrio, papel filtro, soporte de embudo, vaso
de precipitado)

Balanza analitica

REACTIVOS

Una Naranja
Etanol al 95% en volumen
Agua destilada

Acido Clorhidrico diluido 100 ml (0,1 N)

PROCEDIMIENTO

1.

Triturar 20 gramos de cascara de naranja (sin la piel externa) y ubique en 250
mL de un frasco de ataque para un Soxhlet extractor.

Adicionar 100 mL de 4cido clorhidrico diluido y hervir suavemente por una
hora. Este proceso disuelve la pectina de la cascara y lo transfiere a 1a solucién.
Después refrigerar, adicionar 100 mL de 95% de etanol, quién precipita la
pectina. Filtrar, secar, y pesar. El polvo es blanco amarillento, casi inodoro,

poseendo un tacto mucilago
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EXTRACCION DE LA PECTINA PARA ENSAYOS DE CARACTERIZACION Y

PRUEBAS DE REMOCION DE METALES PESADOS

MATERIALES y EQUIPOS

1 Recipientes de 3 litros de capacidad

Cocinilla eléctrica

Equipo de filtracion (tela fina para filtro, otro recipiente de 3 litros de
capacidad )

Balanza de triple barra

Balanza analitica

REACTIVOS

25 Naranjas

2 litros de Etanol al 95% en volumen

Agua destilada

Acido Clorhidrico diluido 2,5 1 (0,1 N) (Opcional ya que es posible la

extraccion sin acido)

PROCEDIMIENTO

1.

Triturar 25 Naranjas la cascara de naranja (sin la piel externa) y ubique en el
recipiente de 3 litros.

Adicionar 2,5 litros de acido clorhidrico diluido (Opcional puede reemplazarse
sélo agua destilada) y hervir suavemente por una hora. Este proceso disuelve la

pectina de la cascara y lo transfiere a la solucion.
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3.  Después refrigerar, adicionar 2 litros de 95% de etanol, quién precipita la
pectina. Filtrar, secar, y pesar. El polvo es blanco amarillento, casi inoloro,

poseendo un tacto mucilago

3.1.3. CARACTERIZACION DE LA PECTINA

Una vez extraida la pectina del albedo de la cascara de naranja. Se caracterizd
determinando el grado de acidez y el grado de esterificacion, para la determinacién
del grado acido se efectio por el método de analisis volumétrico, empleandose
hidréxido de sodio y para el grado de esterificacion un exceso de hidréxido de sodio
en la misma solucion ayudd a saponificar la pectina, es decir que reaccione con
todos los grupos metoxilo. Luego con una titulacién con 4cido clorhidrico se
determino el hidréxido de sodio sobrante, y asi finalmente los voliimenes gastados
del agente titulante en cada etapa del analisis permitieron caracterizar la pectina,
Como se detalla en esta seccion, en el ensayo de pectina para grupos metoxilo y
ensayo para el acido galacturénico; en la primera parte se incluye la caracterizacién,
como también la determinacion del OCH3- (grupo ‘metoxilo); En la segunda los

calculos que determinan la masa del acido galacturénico.
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3.1.3.1. ENSAYO DE PECTINA PARA GRUPOS

METOXILO

MATERIALES Y EQUIPOS
- Vaso de 500 mL

- Agitador Magnético
Equipo de titulacion

- 5 Matraces erlenmeyer
- 2 Buretas de 50 mL

- Soporte universal

REACTIVOS.

- 10 mL de solucion de pectina

- 50 ml Hidréxido de Sodio 0,1N (NaOH)
- 50 ml acido Clorhidrico 0.1N (HCI)

- Fenolftaleina

PROCEDIMIENTO

1.  Transferir 10 mL de solucién de pectina extraida a un vaso de 500 mL .

2. Afadir 100 mL de agua recientemente hervida y enfriada, tapar y remover
ocasionalmente hasta que la pectina este completamente disuelta.

3.  Aifadir 5 gotas de fenolftaleina y titular con 0,1 N de NaOH y anotar los

resultados de la titulacion inicial.
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Cada

Afiadir 2 mL de 0,1 N de NaOH de nuevo, tapar y agitar. Dejar y reposar por
15 minutos.

Afiadir exactamente 2 mL de 0,1 N de HCl y agitar hasta que el color rosa
desaperesca.

Después afiadir 3 gotas de fenolftaleina titular con 0,1 N de NaOH hasta una
persistente débil color rosa. Cada mL de 0,1 N de NaOH es la titulacién de
saponificacién y es equivalente a 3,104 mg de metoxi (-OCH;) en una base no

seca.: Resultado............ mL (NaOH) x3,104........... mg (-OCH;)

3.1.3.2. ENSAYO PARA EL ACIDO GALACTURONICO

mL del 0,1 N de NaOH usado en la titulacion total (mas saponificacion inicial)

equivalente a 19,414 mg de acido galacturénico (CsHyOsCOOH) en una base seca.

Resultados:
Titulacién inicial vvevieeneriineenen. . mL NaOH
Titulacion de saponificacion.......................... mL NaOH
Total T e mL NaOH
x 19,414 e mg de 4cido galacturénico
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Luego de caracterizar la pectina se procedio a la determinacion de la capacidad de

remocion de los metales pesados, como sigue.

3.2. DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE REMOCION DE LOS

METALES PESADOS CON LA PECTINA

La determinacion de la capacidad de remocion de los metales pesados con la pectina,
se desarrollo de acuerdo al disefio experimental propuesto, como se muestra en la
seccioén 3.2.1 siguiente y dentro de este disefio, la metodologia empleada para la

determinacién de los metales pesados fue como se muestra en la tabla siguiente:

TABLA 3.1. Control y registro de variables

VARIABLES METODOS
. Niquel Volumétrico
. Cobre Volumétrico
.Zinc Volumétrico
. Cadmio Absorcion atdmica
. Plomo Absorcion atdmica
. Mercurio Absorcion atdémica
.pH Potenciométrico

ELABORACION: El autor

Los métodos de analisis elegidos fueron, teniendo en cuenta el grado de toxicidad
que presentan cada uno de ellos, basandose en los limites permisibles que se
muestran en las tablas 2.4, 2.6 y 2.7. en esta parte se describe:

- El disefio experimental de la investigacion y

- El desarrollo experimental de la investigacién
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3.2.1. DISENO EXPERIMENTAL PARA LA INVESTIGACION

El desarrollo del disefio experimental comprendi6 la elaboracién de una matriz de
disefio, mediante las siguientes etapas:

1.  Identificacion de variables

2. Eleccidn del disefio experimental

3.  formulacién o propdsito

4. Niveles de las variables independientes

5.  Codificacion de variables y matriza de disefio
Las etapas mencionadas se muestran, como sigue.

1.  IDENTIFICACION DE LAS VARIABLES
VARIABLES INDEPEDIENTES

1. pH de la solucién

2. Temperatura
VARIABLE DEPENDIENTE

1. Concentracién del i6n metalico en el filtrado
PARAMETROS DE TRABAJO
- Concentracion de pectina: 34,72 g/l
- Concentracion de las soluciones con los iones: 0,1N
- Tiempo de agitacion ¥z hora

- Condiciones ambientales:
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. Temperatura ambiente: 10-20 °C
. Presion atmosférica: 486 mmHg

. Humedad relativa: 30- 50 %

2. ELECCION DEL DISENO EXPERIMENTAL

Se aplicé el DISENO FACTORIAL CENTRADO DE DOS FACTORES
2% = 4 ensayos experimentales

El namero dos del exponente significa 2 las dos variables independientes como es el .

pH y temperatura, la base 2 significa el manejo de dos niveles para cada variable

independiente, el minimo y el maximo.

3.  FORMULACION O PROPOSITO

De acuerdo al disefio experimental propuesto se obtendr4 la siguiente ecuacion

Y= ﬂo +ﬂ1X1 +ﬁ2X2

4.  NIVELES DE LAS VARIABLES INDEPENDIENTES

TABLA 3.2. Niveles de las variables independientes

NIVELES
VARIABLE UNIDAD | MINIMO | MAXIMO |
DE MEDIDA
A:pH pH 1 9
B: Temperatura °C 10 87

ELABORACION: El autor
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4. CODIFICACION DE VARIABLES Y MATRIZ DE DISENO

TABLA 3.3. Matriz de disefio

COMBINACION DE NIVELES MATRIZ
PRUEBA | DE LAS VARIBLES NATURALES | DE DISENO
A=pH B=Temperatura Xy X2
1 1 10 -1 -1
2 11 87 +1 -1
3 1 10 -1 +1
4 11 87 +1 +1

ELABORACION: El autor
La tabla anterior es una matriz de cuatro ensayos experimentales, para
combinaciones de pH y temperatura en los niveles maximo y minimo, de esta se
desarrolla una mas elaborada como se muestra en la tabla 3.4. de las pruebas

experimentales.

3.2.2. DESARROLLO EXPERIMENTAL DE LA

INVESTIGACION

El siguiente procedimiento corresponde a los ensayos que se efectuaron con el catién

Cobre, el mismo procedimiento se considera para los otros cationes de metales

MATERIALES Y EQUIPO
- 7 Vasos de precipitado de 250 mL
- Agitador Magnético

- Termometro

60



1 Matraz aforado de 250 mL

Equipo de filtracion (Papel filtro, embudo)

REACTIVOS

Sal soluble del cation en estudio (ejemplo CuSO,) para evaluar la remocién del
Cobre

Agua destilada

PROCEDIMIENTO

1.

Preparar siete soluciones de sulfato de cobre (CuSOy) con una concentracion
de 0,1 Ny un volumen de 100 mL cada uno con las siguientes caracteristicas

2 soluciones con pH 1

2 soluciones con pH 11

3 soluciones con pH 4,5 (adicional para ver el comportamiento en los puntos
intermedios)

Verter las soluciones preparadas de sulfato de cobre preparada en 7 vasos
precipitados (100 mL a cada vaso) y codificar

A cada recipiente agregar 10 mL de pectina extraida

Llevar a una agitacion de Y2 hora cada recipiente, a las siguientes condiciones

de pHy temperatura.
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TABLA 3.4. Pruebas experimentales

COMBINACION DE NIVELES
PRUEBA | DE LAS VARIBLES NATURALES
A=pH B=Temperatura
1 1 10
2 11 87
3 1 10
4 11 87
5 4,5 20
6 45 20
7 45 20

ELABORACION: El autor
5. Filtrar la gelificacién formada
6.  Determinar la concentracion del residuo liquido y anotar los resultados
7. Repetir el procedimiento del 2 al 6 , pero en esta vez llevar a ebullicién por 5
minutos cada una de las muestras enfriar por una noche, filtrar y determinar la
concentracion del residuo liquido
Repetir este procedimiento para evaluar el comportamiento de la pectina con el resto
de metales pesados.

De los resultados determinar el metal que tiene mejor afinidad a la pectina

3.2.2.1. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE

LOS METALES PESADOS

Luego de desarrollar los ensayos para la remocion de los iones de metales pesados

con pectina de acuerdo al programa experimental, planificado con el disefio

62



experimental, se determinaron las concentraciones de estos iones siguiendo los

procedimientos siguientes:

1. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL COBRE

Se determind la concentracién del cobre por anlisis volumétrico con EDTA, con el

procedimiento siguiente.

- Agregar 10 mL de la muestra problema en un matraz erlenmeyer

- Disolver la muestra con 50 mL de agua destilada

- Agregar dos a tres gotas de solucién concentrada 0 una muy pequefia porciéon
del polvo de indicador murexida

- Agregar 15 gotas de solucién buffer de pH 10

- Efectuar 1a titulacion con una solucion estandar de EDTA 0,01 M hasta el
cambio a coloracion violeta

- Registrar el volumen gastado en la bureta

- Efectuar los calculos volumétricos para la determinacion de la concentracién

del cobre

VEDTAM EDTAH Cu %103

MUESTRA

Cppm =

Donde:  Cppm = concentracion en partes por millon (mg/L)
Mepra = peso molecular de EDTA

M cu = peso molecular del cobre

63



2. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL NIQUEL

Se determind la concentracion del niquel por analisis volumétrico con EDTA, con el

procedimiento siguiente:

- Agregar 10 mL de la muestra problema en un matraz erlenmeyer

- Disolver la muestra con 50 mL de agua destilada

- Agregar dos a tres gotas de solucion concentrada o una muy pequeifia porciéon
del polvo de indicador murexida

- Agregar 5 mililitros de solucion buffer de pH 10

- Efectuar la titulacién con una soluciéon estandar de EDTA 0,01 M hasta el
cambio a coloracion violeta

- Registrar el volumen gastado en la bureta

- Efectuar los calculos volumétricos para la determinacién de la concentracion

del niquel.

VEDTAM EDTAM Ni x10?

MUESTRA

Cppm =

3. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE ZINC

Se determiné la concentracién del zinc por analisis volumétrico con EDTA, con el
procedimiento siguiente:
- Agregar 10 mL de la muestra problema en un matraz erlenmeyer

- Disolver la muestra con 50 mL de agua destilada
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Agregar dos a tres gotas de solucién concentrada o una muy pequefia porcioén
del polvo de Erio T

Agregar 5 mililitros de solﬁcién buffer de pH 10.

Efectuar la titulaciéon con una solucién estandar de EDTA 0,01 M hasta el
cambio de coloracién rojo a azul.

Registrar el volumen gastado en la bureta

Efectuar los calculos volumétricos para la determinacion de la concentracion

del zinc.

VEDTAM ETAM o %x10°

Cppm =

DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE PLOMO

Se determiné la concentracion del plomo por analisis volumétrico con EDTA, con el

procedimiento siguiente:

Agregar 10 mL de la muestra problema en un matraz erlenmeyer

Disolver la muestra con 50 mL de agua destilada

Agregar dos a tres gotas de solucién concentrada o una muy pequeiia porcion
del polvo de Erio T

Agregar 5 mililitros de solucién buffer de pH 10.

Efectuar la titulaciéon con una solucién estandar de EDTA 0,01 M hasta el
cambio de coloracion violeta a azul claro

Registrar el volumen gastado en la bureta
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- Efectuar los calculos volumétricos para la determinacion de la concentracién

del plomo.

VEDTAM EDTAM Pb x10°

MUESTRA

Cppm =

La determinacion de plomo por espectrofotometria de absorcién atémica se

desarroll6 con los materiales aparatos y procedimiento siguiente:

MATERIAL Y APARATOS.
- Espectrofotometro de absorcion atémica.

- Lampara de plomo.

- Material de vidrio

REACTIVOS

Acido nitrico al 70 por 100 (d=1,41) p.a.

- Acido nitrico al 1 por 100 en agua destilada (v/v).

- Acido clorhidrico al 37 por 100 (d=1,19) p.a.

- Disolucién de 4cido nitrico y acido clorhidrico.

- Disolucion patron de 1.000 mg de pb/1. Disolver 1.598 mg de (no 3 ) 2 pb p.a.

enrasando a 1 litro con 4cido nitrico al 1 por 100.
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PROCEDIMIENTO

Preparacion de la muestra. Disolver 1a muestra con la disolucién de acido

nitrico, llevar a un matraz de 10 mL y enrasar con dicha disolucion.

- Construccion de la recta de calibracion. Diluir alicuotas apropiadas de la
disolucién patron con la disolucién de acido para obtener una recta de
calibracion dentro de los limites apropiados en mg/l de plomo.

- determinacion. Operar segiin las especificaciones del aparato. Las longitudes
de onda para leer el plomo son 217 0 283,3 NM.

- Calculos. Calcular el contenido en plomo, expresado en mg/L, mediante

comparacion con la correspondiente recta de calibracion, y teniendo en cuenta

el factor de dilucion. El limite de cuantificacion del método es de 0,03 ppm.

5. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE CADMIO

La determinaciéon de cadmio por espectrofotometria de absorcion atomica se

desarrollo con los materiales, aparatos y procedimiento siguiente:

MATERIAL Y APARATOS

- Lampara de cadmio

- Los utilizados para el plomo
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REACTIVOS

- Los utilizados para el plomo

- Disoluciones de 4cido clorhidrico.

- Disolucion patrén de 1.000 mg de Cd/l. Disolver 1.000 mg de cadmio puro p.a.
en el minimo volumen necesario de acido clorhidrico al 50 por 100 y diluir a 1

litro con acido clorhidrico al 1 por 100.

PROCEDIMIENTO

- Preparacion de la muestra (como para el plomo).

- Construccion de la recta de calibracion. Diluir alicuotas apropiadas de la
disolucion patron con la disolucion de acido para obtener una recta de
calibracién dentro de los rangos especificados.

- Determinacion. Operar segun las especificaciones del aparato. La longitud de
onda 228.8 NM.

- Calculos. Calcular el contenido en cadmio, expresado en mg/L, mediante
comparacion con la correspondiente recta de calibracion, y teniendo en cuenta

el factor de disolucion. El limite de cuantificacion del método es de 0,005 ppm.
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6. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE MERCURIO

La determinacion de mercurio por absorcion atémica con técnica de vapor frio previa
digestion de 1a muestra, se desarrollé con los materiales aparatos y procedimiento

siguiente:

MATERIAL Y APARATOS

- Espectrofotometro de absorcion atémica.

- Lampara de mercurio.

- Camara de absorcion acoplable al espectrofotometro.

- Equipo de reduccion del ion mercurio a mercurio metalico y de arrastre hasta la
camara de absorcion, incluyendo sistema de desecacion.

- Registrador grafico de voltaje y velocidad de registro variable.

- Material de vidrio corriente de laboratorio lavado con 4cido nitrico Iy

enjuagado con agua destilada.

REACTIVOS

- Acido nitrico 70 por 100 (d=1,41) p.a.

- Cloruro estannoso p.a. al 10 por 100 disuelto en acido clorhidrico al 10 por 100
(prepararse en el momento de su utilizacion).

- Disolucion patron de mercurio concentrada de 1.000 mg/l. Disolver 0,1354 g

de cloruro mercirico (HgCl ;) p.a. en 75 mL de agua destilada.
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00231

- Disolucion patrén de mercurio de 0,1 mg/l. Se obtiene de la anterior por
sucesivas diluciones con agua destilada. Debe prepararse, al igual que las

disoluciones intermedias, diariamente.

PROCEDIMIENTO

- Preparacion de la muestra: Transferir las disoluciones a matraces de 100 mL y
enrasar con agua destilada.

- Determinacion: se analiza la muestra por la técnica de vapor frio de absorcion
atomica, segin las instrucciones propias del aparato, utilizando cloruro
estannoso como agente reductor, siendo la longitud de onda de 253,7 nm.

- Construccién de 1a recta de calibracion: se obtiene representando en abcisas los
contenidos en mercurio de los patrones preparados con alicuotas de solucién
patrén de 0,1 mg/L, de forma que contengan la concentracién de mercurio
dentro del rango especificado, y en ordenadas la altura de los correspondientes
maximos de absorcién. Dichos patrones, al igual que el blanco, se habran
sometido al mismo procedimiento que las muestras.

- Calculos. Calcular el contenido en mercurio, expresado en mg/L, mediante
comparacion con la correspondiente recta de calibracion, y teniendo en cuenta
el factor de dilucién. El limite de cuantificacién del método es de 0,001 ppm.

- Observaciones. La lectura del contenido de mercurio se podra realizar

alternativamente utilizando el accesorio de generacion de hidruros.
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3.3. DETERMINACION DE LA CAPACIDAD DE REMOCION DE LOS

METALES PESADOS DE UN EFLUENTE DE DRENAJE ACIDO DE

MINA

Para realizar esta prueba se ha elegido, el efluente del drenaje acido de la mina

abandonada Pomperia localizada a 8 Km. de la ciudad de Puno direccion a

Moquegua

MATERIALES Y EQUIPO

2 Vasos de precipitado de 1000 mL
Agitador Magnético
1 Matraz aforado de 250 mL

Equipo de filtracion (Papel filtro, embudo)

- pHmetro

PROCEDIMIENTO

1.  Muestrear el efluente liquido de un drenaje 4acido de mina, 1 litro en volumen.

2. Caracterizar, la muestra liquida del efluente determinando las concentraciones
de metales pesados que contiene.

3. Verter 10 mL de la muestra en un vaso de precipitado, de volumen 500 mL

4.  Agregar al recipiente 10 mL de solucién de pectina.

5.  Agitar las muestras durante media hora y registrar las condiciones de pH y

temperatura y determinar las concentraciones respectivas de los iones.
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IV. RESULTADOS Y DISCUSION

Teniendo en consideracion la parte experimental, descrita anteriormente, de su

desarrollo, se obtuvieron los resultados que se describen a continuacién en el orden

siguiente:

1.  Resultados de la extraccién y caracterizacion de la pectina del albedo de la
cascara de naranja.

2. Resultados de la capacidad de remocion de los metales pesados con la pectina

3.  Resultados de la remocion de metales pesados, del drenaje acido de la mina

abandonada Pomperia.

4.1. RESULTADOS DE LA EXTRACCION Y CARACTERIZACION DE

PECTINA DEL ALBEDO DE LA CASCARA NE NARANJA

Una vez que se extrajo la pectina de la cdscara de naranja de la parte denominada
albedo; se determiné el porcentaje de contenido de esta sustancia extraida, también
se calcul la concentracion en el agua donde se extrajo; asi mismo se caracterizo; tal

como se muestra seguidamente:
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4.1.1. RESULTADOS DEL PORCENTAJE DE PECTINA EN LA

CASCARA DE NARANJA

Los resultados correspondientes a la extraccion de pectina de la cascara de naranja

por hidrélisis acuosa, se muestran en la siguiente tabla:

TABLA 4.1. Porcentaje de pectina en la ciscara de naranja

N°Ensayo | N° Naranjas Peso Peso de Peso de | Porcentaje de
Naranjas | cascara pectina | pectinaenla
Gramos gramos cascara

1 10 1343,9 342,5 1,4 0.41

2 10 1240,1 340,1 1,8 0.53

3 10 1145,0 350,2 1,6 0,46

4 10 1342,2 3444 1,9 0,55

5 10 1096,3 300,2 1,5 0.50

ELABORACION: El autor

Analisis estadisticos en el porcentaje de contenido de pectina:

Promedio = 0.49 %
Desviacion estandar = 0.05612

Desviaciones (0,08) (0,04) (0,03) (0,06) (0,01)
Desviacion al 95% 0.49+2(0.056) = 0,602 maximo 0,378minimo
Los valores del resultado del pectina porcentaje de pectina se encuentran en los

rangos de desviacion al 95%, por lo tanto se afirma que loas ensayos experimentales

han sido correctos

De la tabla anterior se deduce que el peso de la cascara de cada naranja es 33,548 g

en promedio, por lo tanto el contenido de pectina que es el 0,49% es decir 0,16g. Se

debe tener presente que si se extrae en medio acido o por mas de una vez se puede

obtener mas de este porcentaje. El porcentaje extraido es bajo en comparacion con la

seccion 2.11.2; que indica que una cascara agria tiene 12,93 %, en contenido de

pectina.
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Otra observacion importante, cuando las naranjas son frescas tienen mas albedo, que

cuando son muy maduras; fendmeno que se observo, al desarrollar el proceso de

extraccion.

Luego de haber extraido la pectina, en agua por ebullicion, se determiné su

concentracion en ésta solucion, cuyo resultado, se muestra a continuacion.
4.1.2. DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DE LA
PECTINA EXTRAIDA
Para la determinacion de la concentracion de pectina extraida por hidrélisis acuosa,
se seco 10 mL de pectina en solucién en una estufa tal como fue descrita en la parte

experimental, cuyos calculos se muestran en la siguiente tabla:

TABLA 4.2. Determinacion de la concentracion de pectina

Ensayo 1 2 3

Peso de capsula de porcelana (g) 90,901 904027 909124
{Peso de capsula mas 10 mL de muestra

(2) 100,8938} 100,5195| 100,9001
{Peso de muestra (g) 9,9928| 10,1168 99877

Peso muestra seca mas capsula (g) 91,2592 90,7374 91,2611

Peso de muestra seca (pectina) (g) 0,3582 0,3347 0,3487

Densidad de pectina en solucion (g/cc) 0,99928| 1,01168| 0,99877]

Concentracion de pectina (g/mL) 0,03582( 0,03347| 0,03487

Concentracion de pectina (g/1) 35,82 33,47 34,87

Valor promedio (g/1) 34,72

FUENTE: Elaboracion Propia
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De la tabla anterior, la Concentracion de Pectina es 34,72 g/l. Esté es un valor que
permite determinar los gramos de pectina ha utilizar de un determinado volumen de
solucién. También la tabla indica que en 10 mL de solucion de pectina se tiene

0,3472 g de pectina sélida.

4.1.3. RESULTADOS DE LA CARACTERIZACION DE LA

PECTINA EXTRAIDA

Una vez extraida la pectina o colocada en solucion de agua, se aprovechd esta
solucidn para caracterizarla y se tomo 10 mL de muestra en un matraz erlenmeyer, se
tituld6 con hidréxido de sodio 0,1 N y acido clorhidrico segin el procedimiento
indicada en la parte experimental 3.1.3.1. Cuyos resultados de Grado de

esterificacion y grado de acidez se muestran en la siguiente tabla;

TABLA 4.3. Grado de esterificacion y grado acido de la pectina extraida

Sapo_  |Neutra-
Prmer |nificacién |lizacion | Segundo Total Grado de | Grado
HCl1
Gasto Exceso (mL) gasto Gasto |Esterificacion | Acido
NaOH NaOH NaOH NaOH
N°| (mL) (mL) {al5min (mL) (mL) % %
1 1,200 2,000 | 2,000 0,610 1,810 33,70 | 66,30
2 0,840 2,000 2,000 0,640 1,480 4324 | 56,76
3 0,902| 2,000 2,000 0,516 1,418 36,39 | 63,61
4 0,852 2,000 2,000 0,652 1,504 43,35 56,65
5 0,950 2,000 2,000 0,600 1,550 38,71 61,29

ELABORACION: Fl autor

Analisis estadisticos en el grado de esterificacion de la pectina:

Promedio =30,08 % (Grado acido 69,92 %)
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Desviacion estandar = 4,23

Desviacion al 95% 30,08+2(4,23) = 47,56 maximo 30,60 minimo

Los valores del resultado del porcentaje de pectina se encuentran en los rangos de
desviacién al 95%, por lo tanto se afirma que los ensayos experimentales han sido
correctos.

De los resultados de la tabla anterior se observa, un grado de esterificacion de
30,08%, lo que indica que es un tipo de pectina de BAJO GRADO METOXILO, por
lo tanto, como se discutié en la seccion 2.10.2.2-2, este tipo de pectina gelifica
formando complejos con iones de carga positiva como son los metales pesados, por
lo que es un resultado que favorece la remocion de estos elementos.

De la etapa de la titulacion que corresponde a la saponificacion se determiné la masa

de grupo metoxilo tal como se muestra a continuacion:

MASA DEL GRUPO METOXILO

Promedio de NaOH gastados en la etapa de saponificacion: 0,604 mL
Masa del grupo metoxilo: 0,604 x 3,104 = 1,2.375 mg de grupo metoxilo

El valor de 3,0104 viene de:

1 meq de NaOH = 1 meq de OCH;

g
=]

_ W
meq — OCH,

21

NaOH
meq 31,04mgOCH,

ImL x 0,1
1ImeqNaOH

= 3,104mgOCH,

N

1,875 mg de OCH;, estan contenidos en 0,3472 g de pectina solida
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Seguidamente se determina los miligramos de acido galacturénico, contenidos en los

0,3472 g de pectina analizada:

RESULTADOS EN ACIDO GALACTURONICO

De la tabla anterior se tiene los siguientes promedios:

Titulacion inicial 0.949 mL de NaOH

Titulacién de saponificacién 0,604 mL de Na OH

Total 1,553 mL de NaOH

1,553x19,414 30,150 mg de acido galacturénico en 0,3472 g de
pectina

El valor de 19,414 viene de la masa del acido galacturénico (CsﬁgosCOO}D

Si se conoce la estructura de la pectina, se puede determinar la masa caracterizada, a
partir de los volimenes gastados en la titulaciéon. La titulacién inicial permite
determinar la masa de acido galacturonico dentro del polimero, la titulacion de
saponificacion permite calcular la fraccion de acido galacturdnico esterificado. Si se
suman estas masas resulta la masa de pectina caracterizada, pero a este valor
resultante se debe sumar la masa de los atomos que estan en los extremos de la

cadena, como en este caso esun OHy H.
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Teniendo en cuenta la consideracién anterior, se calcula la masa total de la pectina

caracterizada.

MASA TOTAL DE LA PECTINA CARACTERIZADA
Si las masas de la fraccion acida y esterificada , en la pectina es como se muestra en
la siguiente figura:

GOOH

102 uma

Fig. 4.1. Peso Molecular de 1a Fraccion acida y estenficada de la Pectina

La masa total resultaria:

Masa de la fraccion 4cida 0,949 x 8,8 mg = 8,351 mg
Masa de la fraccion esterificada 0,604 x 10,2 mg = 6,161 mg
Masa de H>O en los extremos del polimero 1,8 mg
Masa Total 16,312 mg

De acuerdo a la muestra caracterizada que tenia una masa de 0,3472 g, vale indicar
que so6lo se caracterizo 0,016312 g es decir el 4,698%. De aqui se asume lo signiente:
- La pectina contiene otras sustancias que requiere ser investigada.

- Un porcentaje de 1a pectina puede tener oiros sustituyentes
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Lo mas importante de la pectina analizada es su grado de acidez, esta caracteristica
permite determinar su capacidad de reaccion con los cationes metalicos que se
estudian. Aplicando la estequiometria de la quimica, se puede predecir la cantidad de

16n metalico que reaccionara, como se puede apreciar en seguida.

CAPACIDAD REACTIVA CONSIDERANDO LA FRACCION ACIDA

Si la normalidad del hidréxido de sodio es 0,1 Normal, y el volumen gastado en la

titulacion fue de 0,949 mL., el nimero de miliequivalentes-gramo del acido estd dado

por:

Este valor permitira determinar la eficiencia de reacciéon con los iones de metales
pesados. Teniendo en cuenta que 1 meq-g de pectina reacciona con 1meq-g de cation

metalico cuyo valor en gramos esta descrito en la siguiente tabla

También:

De aqui los miligramos de los iones metalicos que se pueden atrapar se puede

determinar tedricamente,
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Para determinar la cantidad de metal pesado que se estudia, que se puede atrapar, se
requiere conocer la masa de un meg-g de cada 16n metélico. Lo que se muestra a

continuacion, en la siguiente tabla:

TABLA 4.4, Miliequivalentes de los iones metalicos

I6n Metalico | Masa de Masa de Masa de Masa de
1 mol leg-g 1 meq-g 1 meqg-g

Cu™ 63,54 63,54/2 63,54/2000 0,03177 g
Ni™ 58,31 58,3172 58,31/2000 0,02916 g
Zn'™ 65,37 65,3772 65,37/2000 0,03269 g
cd™ 112,40 112,40/2 112,40/2000 0,05620 g
Pb*" 207,19 207,192 207,19/2000 0,10360 g
Hg"™ 200,59 200,59/2 200,59/2000 0,10030 g

ELABORACION : El autor

La Gltima columna resulta de la operacion indicada en la penfiltima columna

De la tabla anterior deducimos que tedricamente que 0,3472 gramos de pectina

reaccionarian con:

0,0949 meg-g x 0,03177 g/ meq-g= 0,00301 g de Cu
0,0949 meq-g x 0,02916 g/ meq-g= 0,00277 g de Ni
0,0949 meg-g x 0,03269 g/ meq-g=0,00310 g de Zn
0,0949 meg-g x 0,05620 g/ meg-g= 0,00533 g de Cd
0,0949 meq-g x 0,10360 g/ meq-g= 0,00983 g de Pb
0,0949 meg-g x 0,10030 g/ meq-g= 0,00518 g de Hg

En funcién de las sales a emplear se tendria:
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TABLA 4.5. Miliequivalentes de los compuestos

Ion Metalico | Masade 1 mol | Masadel eg-g | Masade |l meg-g |
CuS04.5H,0 249,68 249,68/2 249,68/2000
Ni18S0,4.6H,0O 262, 71 262, 7172 262, 71/2000
Zn80,. 7TH;0 287,54 287,54/2 287,54/2000
CdS0,4.8H,0 496,40 496,40/2 496,40/2000
Pb(NOs)» 331,20 331,202 331,20/2000
HgCl, 271,49 271,492 271,49/2000

ELABORACION : El autor

Hasta aqui se ha determinado la cantidad de metales pesados que puede reaccionar
con la pectina, en forma teorica. Pero se sabe bien que esta reaccién quimica depende
mucho del pH y la temperatura principalmente; por €so es necesario tener en cuenta
las modificaciones del pH de la pectina cuando se agrega un acido o una base

respectivamente. Esta evaluacion se ha efectuado y se muestra a continuacion:
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RESULTADOS DEL COMPORTAMIENTO DE LA PECTINA EN MEDIO
ACIDO Y BASICO
A continuacion se muestra el comportamiento de la pectina en medio 4cido y basico,

para la determinacion de la cantidad de iones de metales pesados que son atrapados

TABLA 4.6. Comportamiento de la pectina con acido y base

NaOH 0.IN'y HCI 1N

pH (ml)
0,86 14
0,91 10
0,99 6
1,07 4
1,19 2
45 0
8,5 2
9,64 4
10,59 5
10,96 6
11,42 8
11,72 10
12,08 14

ELABORACION: El autor

En la tabla anterior se observa que, la pectina normalmente tiene un pH de 4,5.
Luego de adicionar, por ejemplo, 10 mL de hidréxido de sodio el pH de la solucién
cambia a 0,91; de igual manera si1 se adiciona a la solucién de pectina 10 mL de
acido aumenta el pH hasta 11,72. En total se muestran resultados que varian desde

0,86 hasta 12,08 segin la adicién de acido o base
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El comportamiento de este pH es util para evaluar las reacciones quimicas de los

metales pesados con 1a pectina, esta caracteristica se muestra en la siguiente figura:

Sk b Sk
L
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ol S o 3
AN TN CULVER EFEY EOUINRY SRS SEIIS: Ao I
e 1 Vs o Lt

X AP T TR N T R L

N A ] B
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14 10 6 4 2 0 2 4 5 6 8 10 14

NaOH 0.1N (m )

HCI 1N

pH de la pectina al agregar acido o base

Fig. 4.2.

En la figura anterior se aprecia que al afiadir a la pectina 6 mL de NaOH el pH toma

el valor de 11. Los metales en su remocion con pectina tienen el comportamiento

como se muestra de aqui a adelante
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4.2. RESULTADOS DE LA CAPACIDAD DE REMOCION DE LOS

METALES PESADOS CON LA PECTINA

Una vez caracterizada la pectina, de la cascara de naranja, se desarrollaron pruebas
en laboratorio, efectuando ensayos con 10 mL de soluciéon de pectina, de
concentracion 34,74 g/L; con cada uno de las soluciones de metales pesados, de

acuerdo al disefio experimental propuesto; cuyos resultados se muestran en esta

seccion.

4.2.1. RESULTADOS DE LA REMOCION DEL COBRE CON

PECTINA

DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL COBRE POR ANALISIS
VOLUMETRICO
En el analisis volumétrico se utilizé 0,0133 N de EDTA para la determinacién de
Cobre. El volumen gastado en la solucién de cobre sin tratamiento con pectina fue de
17 mL, que corresponde a una concentracion de Cobre de 0,0226 Ny 0,00723 g de
Cobre en 10 mL de solucién.

Al efectuar 1a mezcla de 10 mL de solucién de pectina'y 10 mL de solucién de
cobre 0,0226 N, regulando el pH y la temperatura segin el disefio experiniental

planteado, se obtuvieron los siguientes resultados:
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TABLA 4.7. Calculo del porcentaje de Cobre removido a partir del volumen de

EDTA
Volumen | Volumen
Ne L 1 Temperatura 1 2 %
Prueba Codigo | pH ml?’C EDTA EDTA | Removido
mL mL
1 Cu-1 1 10 9,0 8 47,06
2 Cu-2 1 87 13,5 3,5 20,59
3 Cu3 | 11 10 13,6 3.4 20,00
4 Cu-4 11 87 13,6 3,4 20,00
5 . Cu-0 4.5 40 11,4 5,6 32,94
6 Cu-0 4.5 40 11,9 5,1 30,00

ELABORACION: El autor.

Volumen 1: Corresponde al gasto en la solucion filtrada donde se encuentra el

remanente de cobre no atrapado por la pectina.

Volumen 2: Corresponde a la diferencia de 17 mL, que corresponderia al cobre

atrapado en la pectina.
De acuerdo a la tabla anterior se puede remover Cobre en una proporcion maxima a
un pH 1 y una temperatura de 10°C. Lo que indica que las condiciones acidas y una
temperatura relativamente ambiental favorecen la reaccion quimica entre el Cobre y
la pectina. Sin embargo a las demas condiciones los valores de porcentaje de
remocion, quedan, disminuidas

Una observacion importante de estas pruebas es que el Cobre formé gel, con la

pectina, de una coloracion azul clara, lo que favorecid su separacion, por filtracion,
Esta gelificacion es muy importante debido a que ocurre la generacion de dos fases
una fase liquida y una fase del gel de pectina que tiene atrapada el cobre, por lo tanto
con este resultado se comprueba la hipétesis de que es posible remover el cobre

Por otro lado es importante conocer la masa de Cobre atrapadd en 0,3472 g de

pectina que se emplearon. Aplicando la ley de combinacion quimica de Ritcher de la
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estequiometria, se determind esta masa para cada una de las pruebas experimentales

cuyos resultados se muestran en la tabla siguiente:

TABLA 4.8. Calculo del porcentaje de cobre removido a partir de la masa inicial del

i6n cobre
Cobre no Cobre
N° o Temperatura . . %
Prucba Codigo | pH °C Rem;wdo Remcgmdo Removido

1 Cu-1 1 10 0,00383 | 0,00340 | 47,06
2 Cu-2 1 87 0,00575 | 0,00149 20,59
3 Cu-3 11 10 0,00579 | 0,00145 | 20,00
4 Cu-4 11 87 0,00579 | 0,00145 20,00
5 Cu-0 4,5 40 0,00485 | 0,00238 32,94
6 Cu-0 4,5 40 0,00506 | 0,00217 30,00

ELABORACION: ! autor.

Cobre removido = VN(EDTA)*meqCu =V*0,0133%0.032

Cobre no removido = VN(EDTA)*meqCu =V*0,0133%0.032

Si estequiométricamente segun calculado en la seccién 4.1.3 10 mL (0,3472 g) de
pectina captura 0,00301 g de Cu y el maximo removido es 0,00340 g segin la tabla

anterior, entonces la reaccion es con mas de 100% de eficiencia estequiométrica.

86



TABLA 4.9, Resultados de la remocién de Cobre con pectina

N°Prueba Cédigo pH Temperatura % Remocion
°C
1 Cu-1 1 10 47
2 Cu-2 1 87 20,6
3 Cu-3 11 10 20
4 Cu-4 11 87 20
5 Cu-0 45 40 33
6 Cu-0 4.5 40 30

ELABORACION: El autor
7=53 47-1 497"¢-0,535%-0,129%¢x+0,034%¢y+0,002%/y

Il 0,000

l 5,000

10,000
[==] 15,000
1 20,000
[ 25,000
1 30,000
35,000
40,000
M 45,000
Bl above

Fig. 4.3. Superficie respuesta para remover el Cobre con pectina

En la figura, se observa claramente que a un pH 4cido y elevada temperatura
aumenta el porcentaje de remocion, asi mismo se tiene la ecuacion matematica que

explica este comportamiento
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Para la obtencidon de la superficie respuesta, se ha utilizado el programa Statistica
5.1.; el analisis de varianza para este disefio experimental se encuentra en el anexo.
Al modelo matematico obtenido se ha simulado, para determinar las condiciones a
las cuales se puede remover la maxima cantidad de Cobre, para tal propdsito se ha
llevado a optimizacion, hallando la derivada para obtener los puntos criticos de pHy

temperatura tal como se muestra seguidamente.

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS OPTIMOS DE REMOCION DEL
COBRE:

Sea la ecuacion de la superficie de respuesta de remocion
z =53,47-1,497x — 0,535y — 0,129x” + 0,034xy + 0,002y°

Derivando con respecto ax,y se tiene:

& =-1,497-0.258x+ 0,034y =0
Ox
0z
— =-0535+0.034x+ 0,004y =0
oy

Esta ecuacion tiene un maximo en los siguientes puntos: Resolviendo el sistema de
ecuaciones se tiene:

pH=x=5,6

Temperatura=y = 86,4 °C
Los valores 6ptimos de remocion se encuentran a pH 4cido y temperatura alta. El
porcentaje de remocién a las condiciones Optimas reemplazando en la ecuacién

resulta 26,2%, debido este resultado y de acuerdo al andlisis de varianza que se tiene
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un porcentaje de confiabilidad de 44,89% mostrado en el anexo, se requiere aun mas
pruebas para obtener una curva representativa.

En resumen 0,3472 g de pectina remueve 0, 00340 g de cobre a un pH de 1
como valor éptimo.

En seguida se muestran los resultados de la remocion del Niquel.

4.2.2. RESULTADOS DE LA REMOCION NIQUEL CON

PECTINA

DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL NIQUEL POR ANALISIS
VOLUMETRICO
En el analisis volumétrico, se utilizé 0,0133 N de EDTA para la determinacion de
Niquel. El volumen gastado en la solucion de Niquel sin tratamiento con pectina fue
de 10,4 mL, que corresponde a una concentracion de Niquel de 0,0138 N'y 0,00403 g
de Niquel en 10 mL de solucion.

Al efectuar la mezcla de 10 mL de soluciéon de pectina y 10 mL de solucién de
Niquel 0,0138 N, regulando el pH y la temperatura segun el disefio experimental

planteado, se obtuvieron los siguientes resultados:
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TABLA 4.10. Calculo del porcentaje de Niquel removido a partir del volumen de

EDTA
Volumen | Volumen
Ne L g Temperatura 1 2 %
Prucba | Codigo | PH | TG EDTA | EDTA |Removido
mL mL
1 Ni-1 1 10 5.4 5.0 48,08
2 Ni-2 1 87 8,8 1,6 15,38
3 Ni-3 11 10 41 6,3 60,58
4 Ni-4 11 87 1,9 8.5 81,73
5 Ni-5 45 20 6,2 42 40,38
6 Ni-6 45 20 52 5.2 50,00
7 Ni-7 4.5 20 5,8 4.6 44,23

ELABORACION: El autor.

Volumen 1: Corresponde al gasto en la solucién filtrada donde se encuentra el

remanente de Niquel no atrapado por la pectina.

Volumen 2: Corresponde a la diferencia de 10,4 mL, que corresponderia al Niquel

atrapado en la pectina.
De acuerdo a la tabla anterior se puede remover Niquel en una proporcion maxima
del 81,73% a un pH 11 y una temperatura de 87°C. Lo que indica que las condiciones
de pH basicas y una temperatura elevada favorece la reaccion quimica entre el Niquel
y la pectina. Sin embargo es necesario considerar que este resultado no es por el
efecto de la pectina sino, se debe al comportamiento del Niquel en medio basico
como se observa en la figura 2.1. A las demas condiciones los valores de porcentaje
de remocion, quedan, disminuidas. En medio icido a temperatura ambiental resulta
6ptima la remocién de este i6n metalico.

Una observacion importante de estas pruebas es que el Niquel no formé gel,

con la pectina en ninguna de las pruebas experimentales, por lo que la separacién, por
filtracion, se realizo con ayuda de etanol. La no formacion de un gel hace que no se

forme dos fases, y resulta dificil 1a separacién de la solucion, por lo tanto con este

resultado se niega la hipétesis de que es posible remover el Niquel, porque se requiere
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etanol para facilitar la precipitacion de la pectina que tiene el Niquel y eso hace que
se incremente cOStos.

Por otro lado es importante conocer la masa de Niquel atrapado en 0,3472 g de
pectina que se emplearon. Aplicando la ley de combinacién quimica de Ritcher de la
estequiometria, se determiné esta masa para cada una de las pruebas experimentales

cuyos resultados se muestran en la tabla siguiente:

TABLA 4.11. Calculo del porcentaje de Niquel removido a partir de la masa inicial

del i6n Niquel
Niquel no | Niquel
N° 1 Temperatura . . %
Prucha Cédigo | pH °C Rem:gmdo Rem;mdo Removido
1 Ni-1 1 10 0,00209 0,00194 48,08
2 Ni-2 1 87 0,00341 0,00062 15,38
3 Ni-3 11 10 0,00159 0,00244 60,58
4 Ni-4 11 87 0,00074 0,00330 81,73
5 Ni-5 4.5 20 0,00240 0,00163 40,38
6 Ni-6 4.5 20 0,00202 0,00202 50,00
7 Ni-7 4.5 20 0,00225 0,00178 4423

ELABORACION: El autor.

Niquel removido = VN(EDTA)*meq Ni =V*0,0133*0.0292

Niquel no removido = VN(EDTA)*meq Ni =V*0,0133*0.0292

V es el volumen de EDTA de la tabla 4.10

El porcentaje removido resulta del 100% que es 0,00403 g
Si estequiométricamente segin calculado en la seccion 4.1.3 10 mL (0,3472 g) de
pectina, captura 0,00277 g de Ni y el maximo removido a un pH 4cido es 0,00194 g

segin la tabla anterior, entonces la reaccion tendria 70% de eficiencia

estequiométrica, pudiéndose optimizarse dentro de este rango de pH
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TABLA 4.12. Resultados de la remocion del Niquel con pectina

N° Prueba | Codigo pH Temperatura | % Remocion
°C
1 Ni-1 1 10 48
2 Ni-2 1 87 15
3 Ni-3 11 10 61
4 Ni-4 11 87 82
5 Ni-0 45 20 40
6 Ni-0 45 20 50
7 Ni-0 4,5 20 44

ELABORACION: El Autor

z=53,332+1,272"¢0,751"y-0,056™¢"+0,07"x"y+0,003%"y

i 0,000

I 10,000
20,000
=] 30,000
1 40,000
1 50,000
£ 60,000
3 70,000
80,000
B 90,000
Hl above

Fig. 4.4. Superficie respuesta para remover el Niquel con pectina

En la figura, se observa claramente que a un pH baésico y elevada temperatura

aumenta el porcentaje de remocion, asi mismo. se tiene la ecuacion matematica que
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explica este comportamiento. Ademés también se observa que si se baja la
temperatura es mejor remover a pH acido, que es lo mas importante.

Para la obtencion de la superficie respuesta, se ha utilizado el programa Statistica
5.1.; el analisis de varianza para este disefio experimental se encuentra en el anexo.
Al modelo matematico obtenido se ha simulado, para determinar las condiciones a
las cuales se puede remover la maxima cantidad de Niquel, para tal propésito se ha
llevado a optimizacién, hallando la derivada para obtener los puntos criticos de pHy

temperatura tal como se muestra seguidamente.

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS OPTIMOS DE REMOCION DEL
NIQUEL:

Sea la ecuacion de la superficie de respuesta de remocién
z=15332+1,272x - 0,751y — 0,056x° + 0,07xy + 0,003 y°
Derivando con respecto ax ,y se tiene:

-‘? =1272-0.112x+ 0,007y =0
ox

% = —0,5751+0.007x + 0,006y = 0

Esta ecuacion tiene un maximo en los siguientes puntos: Resolviendo el sistema de
ecuaciones se tiene:
pH=x=16,2 (No existe en la practica)

Temperatura=y = 77,0°C
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Los valores 6ptimos de remocion se encuentran a pH basico (14) y temperatura alta.
Estos resultados son s6lo matematicos, pero no practicos, debido a que el medio
basico naturalmente debe favorecer a la precipitacion del niquel y ayudar a la pectina

En resumen 0,3472 g de pectina remueve 0,00194 g Niquel a un pH de 1 como
valor 6ptimo, pero no se forma el gel esperado.

En seguida se muestran los resultados de la remocion del Zinc

4.2.3. RESULTADOS DE LA REMOCION ZINC CON PECTINA

DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL ZINC POR ANALISIS
VOLUMETRICO
En el analisis volumétrico se utilizd 0,0133 N de EDTA para la determinacion de
Zinc. El volumen gastado en la solucion de Zinc sin tratamiento con pectina fue de
10,0 mL, que corresponde a una concentracion de Zinc de 0,0133 Ny 0,00388 g de
Zinc en 10 mL de solucién.

Al efectuar la mezcla de 10 mL de solucién de pectina'y 10 mL de solucién de
Zinc 0,0133 N, regulando el pH y la temperatura segun el disefio experimental

planteado, se obtuvieron los siguientes resultados:
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TABLA 4.13. Calculo del porcentaje de Zinc removido a partir del volumen de

EDTA
Volumen | Volumen
N° 1 Temperatura 1 2 %
Prueba Cédigo | pH °C EDTA EDTA | Removido
mL mL
1 Zn-1 1 10 9,9 0,1 1,00
2 Zn-2 1 87 9,9 0,1 1,00
3 Zn-3 11 10 7.6 243 2430
4 Zn-4 11 87 49 5,12 51,20
5 Zn-5 4,5 20 6,7 33 33,00
6 Zn-6 4,5 20 6,7 3,33 33,30
7 n-7 4.5 20 6,6 3,4 34,00

ELABORACION: El autor.

Volumen 1: Corresponde al gasto en la solucién filtrada donde se encuentra el

remanente de Zinc no atrapado por la pectina.

Volumen 2: Corresponde a la diferencia de 10 mL, que corresponderia al Zinc

atrapado en la pectina.
De acuerdo a la tabla anterior se puede remover Zinc en una proporcién maxima del
51,20% a un pH 11 y una temperatura de 87°C. Lo que indica que las condiciones de
pH basicas y una temperatura elevada favorece la reacciéon quimica entre el Zinc y la
pectina. Sin embargo es necesario considerar que este resultado no es por el efecto de
la pectina sino, se debe al comportamiento del Zinc en medio basico como se observa
en la figura 2.1. A las demas condiciones los valores de porcentaje de remocion,
quedan disminuidas. En medio acido la remocién de este ién metélico es muy bajo
tomando un valor del 1%

Una observacion importante de estas pruebas es que el Zinc no formé gel, con

la pectina en ninguna de las pruebas experimentales, por lo que la separacion, por
filtracion, se realizo con ayuda de etanol. La no formacién de un gel hace que no se

forme dos fases, y resulta dificil la separacion de la solucién, por lo tanto con este

resultado se niega la hipétesis de que es posible remover el Zinc, porque se requiere
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etanol para facilitar la precipitacion de la pectina que tiene el Zinc y eso hace que se
incremente costos, y ademas el rendimiento es bajo.

Por otro 1ado es importante conocer la masa de Zinc atrapado en 0,3472 g de pectina
que se emplearon. Aplicando la ley de combinaciéon quimica de Ritcher de la
estequiometria, se determiné esta masa para cada una de las pruebas experimentales

cuyos resultados se muestran en la tabla siguiente:

TABLA 4.14. Calculo del porcentaje de Zinc removido

a partir de la masa inicial del i6n Zinc

Ne L 1 Zinc no Zinc %
Prueba Cédigo | pH | Temperatura Removido { Removido | Removido
1 Zn-1 1 10 0,00430 0,00004 1,12
2 Zn-2 1 87 0,00430 0,00004 1,12
3 Zn-3 11 10 0,00329 0,00106 27,24
4 Zn-4 11 87 0,00212 0,00223 57,40
5 Zn-5 4,5 20 0,00291 0,00143 37,00
6 Zn-6 | 45 20 0,00290 0,00145 37,33
7 In-7 4.5 20 0,00287 0,00148 38,12

ELABORACION: El autor.

Cobre removido = VN(EDTA)*meq Zn =V*0,0133*0,0292

Cobre no removido = VN(EDTA)*meq Zn =V*0,0133*0,0292
S1 estequiométricamente segin calculado en la seccion 4.1.3 10 mL (0,3472 g) de
pectina, captura 0,00310 g de Zn y el maximo removido a un pH acido es 0,00148 g

segun la tabla anterior, entonces la reaccion tendria 47,7% de eficiencia

estequiométrica, pudiéndose optimizarse dentro de este rango de pH
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TABLA 4.15. Resultados de la remocion de Zinc con pectina

N° Prueba | Codigo pH Temperatura %
Remocion
1 Zn-1 1 10 1
2 Zn-2 1 87 1
3 Zn-3 11 10 243
4 Zn-4 11 87 51,2
5 Zn-0 4.5 20 33
6 Zn-0 4.5 20 33,3
7 ZIn-0 4,5 20 34

ELABORACION: El Autor

Z=-13.432+3,0317x+1,246%-0,088%¢x+0,035"¢y-0,013"y"y
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Fig. 4.5. Superficie respuesta para remover el Zinc con pectina

En la figura, se observa claramente que a un pH basico y temperatura moderada

aumenta el porcentaje de. remocion, asi mismo. se tiene la ecuacion matematica que.
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explica este comportamiento. Ademas también se observa que a temperatura
moderada es mejor remover a pH con tendencia al basico, que es lo mas importante.
Para la obtencion de la superficie respuesta, se ha utilizado el programa
Statistica 5.1.; el analisis de varianza para este disefio experimental se encuentra en el
anexo. Al modelo matematico obtenido se ha simulado, para determinar las
condiciones a las cuales se puede remover la maxima cantidad de Zinc, para tal
propésito se ha llevado a optimizacion, hallando la derivada para obtener los puntos

criticos de pH y temperatura tal como se muestra seguidamente.

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS OPTIMOS DE REMOCION DEL
ZINC:

Sea la ecuacion de la superficie de respuesta de remocion
z=-13,432+3,031x + 1,246y — 0,088x> + 0,035xy — 0,013y
Derivando con respecto ax,y se tiene:

iz =3,031-0.176x + 0,035y = 0
ox

‘?_z =1,246+0.035x - 0,026y = 0
oy

Esta ecuacion tiene un maximo en los siguientes puntos: Resolviendo el sistema de
ecuaciones se tiene:

pH=x=36,53 (No existe en la practica)

Temperatura=y =97,1°C

Los valores éptimos de remocion se encuentran a pH basico 14 y temperatura alta.
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Estos resultados son s6lo matematicos, pero no practicos, debido a que el medio
basico naturalmente debe favorecer a la precipitacion del Zinc y ayudar a la pectina

En resumen 0,3472 g de pectina remueve es 0,00148 g Zinc a un pH de de 4,5
como valor dptimo seglin lo observado, pero no se forma el gel esperado.

En seguida se muestran los resultados de la remocién del Cadmio.

4.2.4. RESULTADOS DE LA REMOCION DEL CADMIO CON

PECTINA

Para la evaluacion de la remocién de Cadmio se partid de una concentracién
conocida que fue de 0,15 Molar, es decir 16 880 mg/l 6 16 880 ppm. Se tomo 10
mililitros de solucion de pectina y se mezclo con 1 mililitro de solucién de Cadmio
0,15 M, se procedié tal como indica la parte experimental, al filtrado donde contenia
la fraccién no removida de Cadmio se le sometié a analisis por espectrofotometria de

absorcion atomica, tal como se indica a continuacion.

DETERMINACION DE LLA CONCENTRACION DEL CADMIO POR ANALISIS
DE ABSORCION ATOMICA

Segun el disefio experimental planteado, se obtuvieron resultados, obtenidos en los
laboratorios de Spectrolab de la Universidad Técnica de Oruro Bolivia. En la tabla
4.16 se muestran resultados de los analisis, del filtrado es decir del Cadmio no

removido, ademas se indica el volumen de muestra empleada.
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TABLA 4.16. Resultados de la remocion del Cadmio con pectina

expresado en mg/l

No Volumen
Pr11:]: ba Codigo| pH Tempoegatura Removido | muestra
mg/L mL
1 Cd-1 1 10 370,19 34
2 Cd-2 1 87 336,83 49
3 Cd-3 11 10 8,58 10,5
4 Cd-4 11 87 12,31 4
5 Cd-0 4.5 20 114,37 90
6 Cd-0 4.5 20 109,32 95
7 Cd-0 4.5 20 12778 82

ELABORACION: El autor.
Los ensayos adicionales se efectuaron por analisis volumeétrico

De la tabla anterior se determiné la masa de Cadmio no removido y removido,

utilizando el volumen de muestra, tal como se muestra en la siguiente tabla.

TABLA 4.17. Calculo del porcentaje de cadmio removido a partir de la masa inicial

del 16n Cadmio
No Volumen No ) ;
pH Temgegatura Removido | Muestra | Removido Removido Ren};wdo
mg/l (mL) mg me °

1 10 370,19 34 12,59 4,27 25,35

1 87 336,83 49 16,50 0,36 2,11
11 10 8,58 10.5 0,09 16,77 | 99,47
11 87 12,31 4 0,049 16,81 99,71
4.5 20 114,37 90 10,29 6,57 38,95
4.5 20 109,32 95 10,39 6,47 38,40
4.5 20 ‘ 127,78 82 10,48 6,38 37.85

ELABORACION: El autor.
La concentracién inicial de Cd fue de 0,15 M = 16 880 mg/l y la masa inicial de
16,86 mg
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De acuerdo a la tabla anterior se puede remover Cadmio en una proporcion maxima
del 99,71% a un pH 11 y una temperatura de 87°C. Lo que indica que las condiciones
de pH basicas y una temperatura elevada favorece la reacciéon quimica entre el
Cadmio y la pectina. Sin embargo es necesario mencionar que este resultado no es
por el efecto de la pectina sino, se debe al comportamiento del Cadmio en medio
basico como se observa en la figura 2.1. A las deméas condiciones los valores de
porcentaje de remocion, quedan disminuidas. En medio 4cido la remocién de este ion
metalico es bajo tomando un valor del 2,11%, pero a temperatura de 10°C se tiene un
valor de remocion del 25,35% y a pH 4,5 y 20°C, se tiene un valor maximo de
38,95%.

Una observacién importante de estas pruebas es que el Cadmio no formé gel,
con la pectina en ninguna de las pruebas experimentales, por lo que la separacion, por
filtracion, se realizo con ayuda de etanol. La no formacién de un gel hace que no se
forme dos fases, y resulta dificil la separacion de la solucidn, por lo tanto con este
resultado se niega la hipétesis de que es posible remover el Cadmio, porque se
requiere etanol para facilitar la precipitacion de la pectina que tiene el Cadmio y eso
hace que se incremente costos, y ademas el rendimiento es bajo.

Estequiométricamente segin calculado en la seccion 4.1.3 10 mL (0,3472 g) de
pectina, captura 0,00533 g de Cd y el maximo removido a un pH &cido es 6,57 mg
(0,00657 g) segin la tabla anterior, entonces la reaccion tendria mas del 100 % de
eficiencia estequiométrica, dentro de este rango de pH

El modelo matematico y la superficie respuesta que simula el comportamiento

de la remocion del Cadmio se muestran en la Tabla 4.18 y figura 4.6 respectivamente
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TABLA 4.18. Resultados de la remocion de Cadmio con pectina

N°Prueba | Codigo pH Temperatura %
Remocién
1 Cd-1 1 10 25,35
2 Cd-2 1 87 2,11
3 Cd-3 11 10 99,47
4 Cd-4 11 87 99,71
5 Cd-0 4,5 20 38,95
6 Cd-0 4,5 20 38,40
7 Cd-0 4,5 20 37,85

ELABORACION: El Autor

Z=29,644+3 337"%-0,882"y+0,314"¢x+0,030¢y+0,006™y"y
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Fig. 4.6. Superficie respuesta para remover el Cadmio con pectina

En la figura, se observa claramente que a un pH bésico y en el rango de temperatura

de experimentacién aumenta el porcentaje de remocion, asi mismo se tiene la
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ecuacion matematica que explica este comportamiento. Ademas también se observa
que a temperatura moderada es mejor remover a pH con tendencia al basico, que es
lo mas importante.

Para la obtencion de la superficie respuesta, se ha utilizado el programa
Statistica 5.1.; el analisis de varianza para este disefio experimental se encuentra en el
anexo. Al modelo matematico obtenido se ha llevado a optimizacién, para determinar
la§ condiciones a las cuales se puede remover la maxima cantidad de Cadmio, para
tal propdsito se ha hallado la derivada para obtener los puntos criticos de pH y

temperatura tal como se muestra seguidamente.

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS OPTIMOS DE REMOCION DEL
CADMIO:

Sea la ecuacion de la superficie de respuesta de remocion
z = 29,644 +3,337x — 0,882y + 0314x" + 0,03xy +0,006y>

Derivando con respecto ax,y se tiene:

% o 3337+0,628x+0,03y =0
(2).9

?—z =—0,882+0,03x+ 0,012y =0

oy
Esta ecuacion tiene un minimo en los siguientes puntos: Resolviendo el sistema de
ecuaciones se tiene:

pH=x=-10, 0 (No existe en la practica)

Temperatura =y = 98,6 °C
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En este caso se ha determinando los valores minimos por la caracteristica de la curva.
Los valores Optimos de remocion se encuentran a pH basico y temperatura alta,
siendo ligeramente mejor cuando mas alta es la temperatura. También se observa que
es posible remover a temperatura ambiente.

En resumen 0,3472 g de pectina remueve es 0,00657 g de Cadmio a un
pH de de 4,5 como valor optimo segin lo observado, pero no se forma el gel

esperado.

En seguida se muestran los resultados de la remocion del Plomo.

4.2.5. RESULTADOS DE LA REMOCION DEL PLOMO CON

PECTINA

Para la evaluacion de la remocion del Plomo se partié de una concentracion conocida
que fue de 0,097 Molar, es decir 20 000 mg/l 6 20 000 ppm. Se tomo 10 mililitros de
solucion de pectina y se mezclo con 1 mililitro de solucion de Plomo 0,097 M, se
procedio tal como indica la parte experimental, al filtrado donde contenia la fraccién
no removida de Plomo se le someti6 a analisis por espectrofotometria de absorcion

atdmica, tal como se indica a continuacion.
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DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL PLOMO POR ANALISIS

DE ABSORCION ATOMICA

Segiin el disefio experimental planteado, al igual que el Cadmio se obtuvieron
resultados, obtenidos en los laboratorios de Spectrolab de la Universidad Técnica de
Oruro Bolivia. En la tabla 4.19 se muestran resultados de los analisis, del filtrado es

decir del Plomo no removido, ademas se indica el volumen de muestra empleada.

TABLA 4.19. Resultados de la remocién del Plomo con pectina expresado en mg/l

No Volumen
PrI:: ba Codigo | pH Temgc(a:ratura Removido | Muestra
mg/l mL

1 Pb-1 1 10 28,21 100

2 Pb-2 1 87 40,81 85

3 Pb-3 11 10 44,52 72

4 Pb-4 11 87 48,52 62

5 Pb-0 4.5 15 376,4 4

6 Pb-0 4.5 15 376,4 4

ELABORACION: El autor.
Los ensayos adicionales se efectuaron por analisis volumétrico

De la tabla anterior se determiné la masa de Plomo no removido y removido,

utilizando el volumen de muestra, tal como se muestra en la siguiente tabla.
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TABLA 4.20. Calculo del porcentaje de Plomo removido a partir de la masa inicial

del 16n Plomo
No Volumen No . )
pH Tem?,"ga““a Removido | Muestra | Removido Removido Ren:;wdo
mg/L mL mg mg °
1 10 2821 100 282 | 17,18 85,9
1 87 40,81 85 3,47 16,53 82,7
11 10 4452 72 3,21 16,79 84,0
11 87 4852 62 301 | 1699 85,0
4,5 15 376,4 4 1,51 | 1849 92,5
4,5 15 3764 4 1,51 | 1849 92,5

ELABORACION: El autor.

La concentracion inicial de Plomo es de 0,097 M = 20 000 mg/1

De acuerdo a la tabla anterior se puede remover Plomo en una proporcién maxima del
92,5% a un pH 11 y una temperatura de 15°C. Lo que indica que las condiciones de
pH acidas y una temperatura practicamente ambiental favorece la reaccion quimica
entre el Plomo y la pectina. Sin embargo es necesario mencionar que este resultado es
por el efecto de la pectina, y este comportamiento ademas se realiza en medio acido.
A las demas condiciones los valores de porcentaje de remocion, quedan disminuidas
s6lo ligeramente. En medio basico la remocion de este i6n metalico ligeramente bajo
tomando un valores de 84 y 85 % respectivamente.

Una observacion importante de estas pruebas es que el Plomo no formé gel, con
la pectina en todas las pruebas experimentales, por lo que la separacién, por filtracion,
se realizo con facilidad. La formacion de un gel hace que se forme dos fases, y resulta
sencilla la separacion de la solucién, por lo tanto con este resultado se afirma la

hipétesis de que es posible remover el Plomo y con facilidad, porque ademas no se
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requiere etanol para facilitar la precipitacion de la pectina que tiene el Plomo y eso
hace que se los costos sean bajos, y ademds el rendimiento es alto.
Estequiométricamente segin calculado en lalsecci()n 4.1.3 10 mL (0,3472 g) de
pectina, captura 0,00983 g de Pb y el maximo removido a un pH 4cido es 0,01849 g
(18,49 mg) segun la tabla anterior, entonces la reaccion tendria mas del 100 % de
eficiencia estequiométrica, dentro de este rango de pH
El modelo matematico y la superficie respuesta que simula el comportamiento

de la remocion del Plomo se muestran en la Tabla 4.21 y figura 4.6 respectivamente
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TABLA 4.21. Resultados de 1a remocién del Plomo con pectina

N°Prueba Codigo pH Temgecramra % Remocion
1 Pb-1 1 10 85,9
2 Pb-2 1 87 82,6
3 Pb-3 11 10 84
4 Pb-4 11 87 85
5 Pb-0 4,5 20 92,5
6 Pb-0 4.5 20 92

ELABORACION: El Autor

Z=83,057+4,665%%-0,158"y-0,409"¢x+0,006"¢"y+0,001"y"y

Bl above
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MR 32,000
I 80,000

Fig. 4.7. Superficie respuesta para remover el Plomo con pectina

En la figura, se observa claramente que varia desde el 4 hasta 8 y en el rango de

temperatura de experimentacion aumenta el porcentaje de remocion, asi mismo se

tiene la ecuacion matematica que explica este comportamiento. Ademas también se
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observa que a pH muy 4cido o muy basico y en el rango de temperatura evaluado la
remocién del plomo es bajo.

Para la obtencion de la superficie respuesta, se ha utilizado el mismo programa
que para los anteriores metales; el analisis de varianza para este disefio experimental
se encuentra en el anexo. Al modelo mateméatico obtenido se ha llevado a
optimizacion, para determinar las condiciones a las cuales se puede remover la
maxima cantidad de Plomo, para tal propésito se ha hallado la derivada para obtener

los puntos criticos de pH y temperatura tal como se muestra seguidamente.

DETERMINACION DE LOS PARAMETROS OPTIMOS DE REMOCION DEL
PLOMO:

Sea la ecuacién de la superficie de respuesta de remocion
z = 83,057 +4,665x — 0,158y — 0,409x” + 0,006xy + 0,001y>
Derivando con respecto ax,y se tiene:

?—Z = 4,665-0,818x+ 0,006y =0
oxX

-?i =-0,158+0,006x + 0,002y =0

oy
Esta ecuacion tiene un maximo en los siguientes puntos: Resolviendo el sistema de
ecuaciones se tiene:
pH=x=6.15
Temperatura=y = 60,6 °C
Los valores optimos de remocion se encuentran a pH ligeramente acido 6,15 y

temperatura 60,6°C. Es posible también remover temperatura ambiente.
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En seguida se muestran los resultados de la remocion del Mercurio.

4.2.6. RESULTADOS DE LA REMOCION MERCURIO CON

PECTINA

Para la evaluacién de la remocién del Mercurio se partié de una concentraciéon
conocida que fue de 0,1 Molar, es decir 20 059 mg/L. 6 20 059 ppm. Se tomd 10
mililitros de solucién de pectina y se mezclo con 1 mililitro de solucién de Mercurio
0,1 M, se procedié tal como indica la parte experimental, al filtrado donde contenia
la fraccién no removida de Mercurio se le someti6 a analisis por espectrofotometria

de absorcién atémica, tal como se indica a continuacion.

DETERMINACION DE LA CONCENTRACION DEL PLOMO POR ANALISIS

DE ABSORCION ATOMICA

Segiin el disefio experimental planteado, al igual que el Plomo se obtuvieron
resultados, obtenidos en los laboratorios de Spectrolab de la Universidad Técnica de
Oruro Bolivia. En la tabla 4.22 se muestran resultados de los anélisis, en los que no
pudo determinarse la concentracion de mercurio del filtrado es decir del Mercurio no
removido, debido a las interferencias de materia organica tal como también se

muestra en el Anexo 1.
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TABLA 4.22, Resultados de la remocion del Mercurio con pectina expresado en

mg/l
‘ No
p N Codigo | pH Tem;‘)’eratura Removido
rueba C
mg/l
1 Hg-1 1 10 No medido
2 Hg-2 1 87 No medido
3 Hg-3 11 10 No medido
4 Hg-4 11 87 No medido
5 Hg-0 4,5 15 No medido

ELABORACION: El autor.

Una observacién importante de estas pruebas es que el Mercurio no formé gel, con la
pectina en ninguna de las pruebas experimentales, por lo que la separacién, por
filtracion, se realizo con ayuda de etanol. La no formacion de un gel hace que no se
forme dos fases, y resulta dificil la separacion de la solucién, por lo tanto con este
resultado se niega la hipétesis de que es posible remover el Mercurio con la facilidad
que se plantaba, porque se requiere etanol para facilitar la precipitacion de la pectina
que tiene el Mercurio y eso hace que se incremente costos, y ademas se esperaba que

el rendimiento sea bajo.

Luego de haber evaluado cada ion de metal pesado con la pectina, se encontrd
que los que mayor afinidad tienen a la pectina para formar complejos con una
gelificacion son el Cobre y el Plomo, lo que favorece su separacion posterior por
filtracién. Este resultado es lo rescatable de esta investigacion y por lo tanto se

requiere desarrollar mas trabajos que conlleven a optimizar bajo varios puntos de
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vista fisicoquimicos y termodinamicos. Con el objetivo de darle aplicabilidad a la
capacidad de la pectina que tiene atraccion a los metales pesados indicados. A
continuacién se describe el comportamiento de la pectina frente a un efluente de

drenaje acido de mina.

4.3. RESULTADOS DE LA CAPACIDAD DE REMOCION DE METALES

PESADOS, DE UN EFLUENTE DE DRENAJE ACIDO DE MINA

El efluente elegido tal como se ha indicado fue de la mina abandonada Pomperia.
Primeramente se caracterizo el efluente, y luego se evalu6 el tratamiento con pectina,
de acuerdo al procedimiento indicado en la parte experimental, seccion 3.3. Los
resultados de obtenidos de la caracterizacion (Anexo 2) y ademas comparadas con

las normas peruanas se muestran en la siguiente tabla:

TABLA 4.23, Comparacién de los Resultados con las Normas Peruanas (mg/L)

Parametros | Resultados 1 I J 111 A\ VI |Discusion
Cobre <0,02 1 1 0,5 | 0,01 * ?

Niquel <0,02 0,002 { 0,002 | 1+ | 0,002 | ** ?

Zinc 0,404 5 5 25 0,02 ok Alto
Cadmio 0,018 0,01 (0,01 0,05 | 0,0002 { 0,004 | Alto
Plomo <0,03 0,05 [005 | 0,1 | 0,01 0,03 | Bajo
Arsénico <0,002 0,1 0,1 0,2 | 0,01 0,05 | Bajo
Hierro 23,55 0,3 -- -- -- - Alto

ELABORACION: El Autor
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Los nameros I, II, 11T, V, VI, son las clases de agua descnitas en la Tabla 2.6. El cobre
y el Niquel requieren ensayos con limite de deteccion mas bajos. El Zinc, Cadmio y
el Hierro se encuentran sobre los limites permusibles.

A continuacion se compara los resultados de la caracterizacion con las normas

internacionales pero para el caso del agua para consumo humano.

TABLA 4.24. Comparacion de los Resultados con Normas Internacionales {mg/L)

Regulacion

| N Pera dar dedlal calidad| OMS | USA |Resultados | Discusion

Elemento | Nuevos estandares el 9a,sggu.a (1984) | (1998)
VMR | VMA EEC

Cobre 3 1,3 <0,02 Bajo

y No <0,02 Bajo
Niquel 0,05 0,05 0,05 definido -
Zinc 5 5 5 5 0,404 Bajo
Cadmio 0,005 0,01 0,005 0,005 0005 0,018 Alto
Plomo 0,05 0,1 0,05 0,05 0 <0,03 | Bajo?
Arsénico 0,05 0,1 0,050 0,05 0,05 <0,002 Bajo
Hiesro 0.3 0,3 03 23,55 Alto

ELABORACION: El Autor

La tabla anterior muestra que los {inicos que presentan valor elevado el Cadmio y el

Hierro. A continuacién se compara con los limites permisibles de la EPA
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TABLA 4.25, Comparacion de los resultados del drenaje 4cido de mina de la

mina Pomperia con las normas de la EPA

Metal | Recomendado por EPA Muestra Comparacion
Pesado En el agua potable Sin Tratar (ppm) | Con la Norma
Ni 0,7 <0,02 Aceptable
Cu 13 <0.02 Aceptable
Zn 5 0,404 Aceptable
Cd 0,005 0,018 Fuera de Norma
Pb 0,015 <0,03 Fuera de Norma?
As 0,010 . <0,002 Fuera de Norma?
Hg 0,002 --- —

ELABORACION: El Autor
El Cadmio se encuentra con un valor de concentraciéon superior a los limites
permisibles con 0,018 mg/L siendo el valor requerido con mas exigencia de 0,004
mg/L. El hierro se encuentra con un valor de concentracion de 23,55 mg/L el que es
un valor muy elevado sobre los limites permisibles, siendo el requerimiento de 0,3
mg/L

Una vez caracterizada el efluente del drenaje acido de mina que tenia un pH de
6,75 auna temperatura de 10°C. se procedio a la evaluacion, con pectina

obteniéndose los resultados de muestra tratada, como se indica en la siguiente tabla.
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TABLA 4.26. Resultados de muestra de drenaje acido de mina sin tratar y tratada

con pectina

Cédigo Cliente Muestra  Muestra
Sin Tratar  Tratada

Caodigo Laboratorio 3889 38940
Parametros Unidades NormaiMétodo  LD/ppm
Arseénico As [mgit] ASTMD2972B 0,002 <(,002 0,044

Cadmio Cd fmgit] ASTMD 3557 A 0.003 0,018 0,033
Cobre Cu [mgil] ASTMD 16888 0,02 <0,02 0.06
Hierro Fe fmg/iL] ASTMD 1068 A 0.02 23,55 0.89
Mercurio Mg [mgiL] ASTM D 3223 0,001 b ik

Nicuet Ni [mg/lL] ASTMD 1886 A 0.02 <0,02 0,41

Plomo Pb Img/lL] ASTM D 3559 A 0,03 <003 <0,03
Zinc Zn fmgit] ASTMD 1691 0,005 0,404 0.209

FUENTE: Elaboracion propia

La muestra Tomada de La mina abandonada Pomperia tiene los resultados como
Muestra Sin Tratar, efectuados en los laboratorios Spectrolab en la Universidad
Técnica de Oruro (Anexo N° 2). Una observacion importante de estos resultados es
que, no existe gelificacion con la pectina, por lo que se desarrollo la separacién de la
pectina con ayuda de etanol. Otra observacion, se nota claramente la disminucién
notable en la concentracion del hierro, por lo que se afirma que el hierro tiene
notable influencia al querer tratar un drenaje acido de mina con pectina, ademas se
incluye también al Zinc,

Haciendo una comparacion de los resultados con los limites permisibles de la
EPA, se ubican dentro del rango aceptable, como se puede observar en la siguiente

tabla
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TABLA 4.27. Comparacién de los resultados del drenaje acido de mina de la mina

Pomperia con las normas de la EPA y tratadas con pectina

Metal | Recomendado por EPA Muestra Comparacion
Pesado | En el agua potable (ppm) | Tratada (ppm) Con la Norma
Ni 0,7 0,41 Aceptable
Cu 1,3 0.05 Aceptable
Zn 5 0,209 Aceptable
Cd 0,005 0,033 Aceptable
Pb 0,015 <0,03 Aceptable
As 0,01 : 0,044 Aceptable
Hg 0,002

ELABORACION: El Autor

Para condiciones de descarga el Plomo se encuentra dentro de la norma. De acuerdo
a la tabla anterior El Hierro y el Zinc tiene mas afinidad a la pectina

De todas las etapas experimentales desarrolladas para alcanzar a cumplir los
objetivos planteados, se presenta seguidamente el resumen de resultados que

reflejaria la utilidad del trabajo

4.4. RESUMEN DE RESULTADOS

Teniendo en cuenta los objetivos especificos planteados, como son la extraccion y

caracterizacion de la pectina de la cascara de naranja, las pruebas de remocion de los

metales pesados y el ensayo en un drenaje acido de mina; a continuacién se muestra

el resumen de estos resultados:
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TABLA 4.28. Rendimiento y caracterizacion de la cascara de naranja en pectina

CARACTERISTICA PORCENTAJE
Rendimiento 0,49
Grado de estenificacion 30,08
Grado de acidez 69,92

ELABORACION: El autor

Segin la tabla anterior el grado de esterificacién es inferior al 50% por lo tanto esta
pectina es buena para formar complejos con iones de metales, segiin se analizé en la

parte teorica

TABLA 4.29. Parametros 6ptimos para remover Cobre, Niquel, Zinc, Plomo y

Mercurio
Metal |pH Temperatura % Formacién de gel
°C Remocion

Cobre 1 10 47 Si
Niquel 14 87 100 No
Zinc 14 87 64 No
Cadmio 14 87 100 No
Plomo | 6,15 60,6 92,6 Si
Mercurio | 14 87 100 No

ELABORACION: El autor
De acuerdo a la tabla anterior es conveniente tratar metales pesados Cobre y Plomo
debido a que forman gel, por lo tanto el resto de los metales no forma gel entonces
no puede ser tratado con pecting, la remocién en 100% solo es posible en un pH
basico, pero agui no actia la pectina si se toma en cuenta el pH de precipitacion
Segim las hipdtesis planteada, se deduce que la pectina si es posible ser
utilizada para remover sobre todo plomo y cobre, en las proporciones como se

muestra en la siguiente tabla
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TABLA 4.30. Masa de Cobre y Plomo removido con 0,3472 g de pectina

Metal | pH Temperatura | Masa removida | Masa removida
°C g mg

Cobre 1 10 0,00340 3,40

Plomo 4,5 15 0,01849 18.49

ELABORACION: El autor

Veamos ahora como la pectina se comporta con un drenaje 4cido de mina.

TABLA 4.31, Capacidad de remocién de metales de drenaje acido de mina

Muestra Muestra %
Metal sin tratar Tratada Rend; °
endimiento
ppm _ppm
Cu <0,02 0,05 Cero
Ni <0,02 0,41 Cero
Zn 0,404 0,209 51,7
Cd 0,018 0,033 Cero
Pb <0,03 <0,03 -
Hg No determinado

ELABORACION: El autor
De acuerdo a la tabla anterior y el anexo 2 el Hierro tiene efecto significativo en el
tratamiento del drenaje acido de mina, debido a que se presentan resultados no
previstos, y ademas la concentracion del Zinc disminuye. El efecto del Hierro tendra
que ser tomado en cuenta ya que este es respaldado por la fuente de informacion
encontrada “Determinacion de la actividad floculante de la pectina en soluciones de
hierro Il y Cromo III” desarrollada en la universidad peruana de Cayetano Heredia

el afio 2004, y publicada por la Sociedad Quimica del Pert.
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4.5. EJEMPLO DE CALCULO PARA UN PROCESO DE

DESCONTAMINACION CON PECTINA

Como solo el Cobre y el Plomo gelifican con la pectina se puede extrapolar los

calculos asi:

EJEMPLO DE CALCULO PARA LA DESCONTAMINACION DE UN
EFLUENTE CON CONTENIDO DE COBRE

Determinar la cantidad de pectina y nimero de naranjas requeridas para remover un
efluente contaminado con Cobre que tiene una concentracion de este metal en forma
de i6n de 1,02 ppm. Si se conoce que 0,3472 g de pectina remueven 3,40 mg de
Cobre y ademas la cascara de una naranja mediana proporciona 0,16 g tal como se

indica debajo de la tabla 4.1. /

SOLUCION
Base de Célculo: Sea 1000 litros de efluente contaminado con Cobre
Limite permisible: Recomendado 1ppm para tipo de agual

Concentracién de Cobre a descontaminar: 1,02 -1= 0,02 ppm
Masa de Cobre a descontaminar: 0,02 ppm x 1000 litros = 20 mg

03472¢

Pectina requerida = 20 mg x = 2,04 g de pectina
g

b

1naranja

Numero de naranjas = 2,04 g x
016g

=12,75 ~ 13 naranjas
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COMENTARIO:

Se requieren 319 naranjas medianas para descontaminar 1000 litros de un efluente,
que tiene una concentracion de 1,5 ppm en Cobre. Por cada 1 ppm y 1000 litros del
cation Cobre se requeriran:

0,3472 g pectina « 1 Naranja
340mgCu 0,16 g pectina
Si la pectina en la cascara es del 12,93 % (seccion 2.11.2) y se ha recuperado sélo el

Naranjas/ppm = 1 ppm Cux1000 L x

= 638 Naranjas

0,49% es decir la 26ava parte, entonces de utilizar 638 naranjas se utilizaria 26

naranjas

EJEMPLO DE CALCULO PARA LA DESCONTAMINACION DE UN
EFLUENTE CON CONTENIDO DE PLOMO

Determinar la cantidad de pectina y niumero de naranjas requeridas para remover un
efluente contaminado con Plomo que tiene una concentracion de este metal en forma
de i6n de 0,07 ppm. Si se conoce que 0,3472 g de pectina remueven 18,49 mg de
Plomo y ademas la ciscara de una naranja mediana proporciona 0,16 g tal como se

indica debajo de la tabla 4.1.

SOLUCION
Base de Célculo: Sea 1000 litros de efluente contaminado con Plomo
Limite permisible: Recomendado 0,05 ppm para tipo de agua I

Concentracién de Plomo a descontaminar: 0,07 -0,05= 0,02 ppm

Masa de Cobre a descontaminar: 0,02 ppm x 1000 litros = 20 mg
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034728 _ 376 ¢ de pectina
g

Pectina requerida = 20 mg x
a £ 1849m

1 naranja

= 2,35 ~ 2,5 naranjas
0l6g

Numero de naranjas = 0,376 g x

COMENTARIO:

Se requieren 2,5 naranjas medianas para descontaminar 1000 litros de un efluente,
que tiene una concentracion de 0,07 ppm en Plomo. Si se mejora el rendimiento de
extraccion de pectina el nimero de naranjas puede disminuir . Por cada 1 ppm y

1000 litros del cation plomo se requeriran:

0,3472 g pectina « 1 Naranja

Naranjas/ppm = 1 ppm Pb x 1000 L x
Jasipp PP 18,49mgPb 0,16 g pectina

=117 Naranjas
Si la pectina en la céscara es del 12,93 % (seccion 2.11.2) y se ha recuperado solo el

0,49% es decir la 26ava parte, entonces de utilizar 117 naranjas se utilizaria 4,5

naranjas
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V. CONCLUSIONES

Al efectuar la extraccion de la pectina del albedo de la ciscara de una naranja
médiana, por el método de hidrélisis acuosa, se determiné un peso promedio de
33,548 g de cascara el que contenia 0,49% de pectina lo que equivale a 0,16 g
por cascara de naranja. Al desarrollar la caracterizacion de la pectina extraida
por el método de anélisis volumétrico se encontré6 que tenia un Grado de
Esterificacién de 30,08 % y un Grado acido del 69,92 %, lo que indica que
este tipo de pectina gelifica formando complejos con cationes sobre todo
divalentes, lo que favorecié el trabajo de investigacion.

Al evaluar la capacidad de remocién de los metales pesados con la pectina, se
analizaron las concentraciones de estos metales por el método de analisis
volumétrico y absorcion atdmica, donde se encontré que el Cobre puede
removerse hasta un 47%, el Niquel puede llegar al 100 %, el Zinc al 64%, el
Cadmio al 100%, el plomo al 92,6% y el mercurio tiene comportamiento
similar al Cadmio. Teniendo en cuenta a los elementos que forman gel, se
remueven 3,40 y 18,49 miligramos de Cobre y Plomo respectivamente con
0,3472 g de pectina.

Después de evaluar la capacidad de remocion de los metales pesados, en un
efluente de drenaje acido de mina, que correspondia a la mina abandonada
ubicada en el cerro Pomperia, el unico elemento que se pudo separar es el
Hierro y Zinc con un rendimiento del 51%, debido a que los otros componentes

se encontraban debajo de los limites de deteccion.
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V1. SUGERENCIAS

Se puede mejorar el rendimiento de la pectina por extraccion en etapas es decir
mas de una vez, por las razones que por el método de hidrolisis acuosa se

exirae en menor proporcion.

Se sugiere efectuar ensayos para, determinar la minima concentraciéon de Cobre
y Plomo a la que pueden formar geles con la pectina, para mejorar el proceso

de remocién cuado se aplique a nivel de mayor escala.

Se sugiere efectuar optimizaciones con la presencia de cationes interferentes,
como es el caso del Calcio y el Hierro y haciendo un balance de cationes,
teniendo en cuenta las constantes de equilibrio con el objetivo de mejorar la-

aplicacion en un efluente contaminado

Se sugiere desarrollar trabajos de investigacion, con la pectina de plantas de la

zona, debido a que la pectina podria ser el que bioacumula sobre todo el Plomo

y Cobre, en la estructura de las células
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VIII. ANEXOS

ANEXO1
‘Resultados de Soluciones de Cadmio Mercurio y Plomo Tratadas con Pectina
spectro lalb .. N°. 19488
Servicios Analiticos - Laboratorio Quzmrco
Unidad 1 lizada » Universidad Técnica de Oruro

NOMBRE DEL CLIENTE.  Wilson Wilfredo Sanga Yampari
DIRECCION DEIL CLIENTE  Puno - Peri

CARACTERISTICAS Soluciones
PROCEDENCIA . N : i )
RESPONSABLE MUESIREQ ™ FFCHA DE MUESTREO ..
FECHA RECEPCION: 30-Jun-06 FECHA DE ENTREGA - 19-Jul-06
PAGINA 212
RESULTADOS: :
Parametros CadmioCd MercurioHg ~ PlomoPb
: Unidades [mgiL] ImgiL] [maiL]
Cédigo Cédigo Norma/Método ASTMD3557A ASTMD 32.23 ASTMD 3559 A
" Clienta Labaratorio LDIppm 0,003 0, 001 0,01
Cd-0 3891 114,37 —_— —_—
Cd-1 3892 370,19 —_— —_—
Cd-2 3893 336,83 —_— —_—
Ccd-3 3894 8,58 —_— —_—
Cd-4 38985 12,31 —_ _—
Hg-0 3896 —— was —
Hg -1 3897 —_ bl —_
Hg-2 3898 — bt —
Hg -3 3889 —_— wkx —
Ho-4 3800 — At —
Pb-0 —— — 376,4
Pb -1 e —_— 28,21
Pb-2 —— —_ 40,81
Pb-3 — — 44,52
Pb-4 — —_ 48,52
REFERENCIAS -

** Responsabilidad del cliente
* = No se pudo analizar por interferencia de matriz. Envases contenian materia.organica.
Valor con el simbola "<" implica por debajo de! limite de determinacién.
L.D/ppm = Limite de determinacion en partes por millon
—- = No solicitado por el cliente .
| ° Be spectr?® lab

frsiun jubaratorio Quimise

Servictos Anal Y. alizateds
! Umiddat sica de Ururd
. / Upiversadad 1607
Lot b Z'Z _ <
S. Rosw omrez Y. Digl. ng. Ricardo Sblis I . Milton Salas Cazon
Supervisor Jefe Laboratorio . . Résp. Contral de Calidad.
. Las firmas de los responsables. de eslu trdha;u confinman qua los resultados linales reflojan verdaderamente los dalos originales. Los resultados se refieren
s alas
« Prohibida la repraducsion total o parcial da este documento sin grevia autonzacxén gscrita del laboratorio. .
» En caso da que el laboratorio no efectud el , NO €5 ble para la itidad, ni la preservacion de Ias muoslras.
* Las muestras seein almacenadas por un lapso no mayor a 3 mesas en un dspbulu del lario {en relacitn a la
Dir.: Ciudadela Universitaria e-mnail: gpectroleb@coteornel.bo Telfs.: 2 - 5280008
Casilla 252 ’ Pagina Web: hitp:liwww.geotities.com/sy lab2000/sy, lab.html 2 - 5362983

Oruro - Bofivia . ’ Fax: 2 - 5260008
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ANEXO 2

Resultados de Muestra de Drenaje Acido de Mina
Sin Tratar y Tratada con 10 ml de Pectina

spectro = Ne. 19488

Servicios Analiticos- Laboratorio Qmmzco
Untdad Descentralizada » Universidad Técnica de Oruro

NOMBRE DEL CLIENTE Wilson Wilfredo Sanga Yampari
DIRECCION DEL CLIENTE ~ Puno - Perd

CARACTERISTICAS Soluciones

PROCEDENCIA .. - . "™ L L . L

" RESPONSABLE MUESTREQ ™ FECHA DE MUFESTREQ ** -
FECHA RECEPCION: 30-Jun-06 FECHA DE ENTREGA ~ 19-Jul-06.
- PAGINA T2

RESULTADOS:

C6digo Cliente Muestra  Muestra
Sin Tratar Tratada

, Cédigo Laboratorio 3889 3880
Parametros Unidades Normaffiétodo  LDippm
Arsénico As [magit] ASTMD2972B 0,002 <0,002 0,044
Cadmio Cd {mg/L] ASTMD 3557 A 0,003 0,018 0,033
Cobre Cu [mglt] ASTMD1688B - 0,02 <0,02 0,05
Hierro Fe mgll] ASTMD:1088'A 0,02 23,55 0,89
. Mercurio Hg [mgil] ASTMD.3223 0,001 b e
Nigquel Ni {mg/t] ASTMD 1886 A 0,02 <0,02 0,41
Plomo Pb [mg/l] ASTM D 3559A 0,03 <0,03 <0,03
Zinc Zn [mg/i] ASTMD 1691 0,005 0,404 0,209

REFERENCIAS
** Respansabiiidad del cliente:
.-%.= No.se pudo.analizar por interferencia de matriz. Envases contenian materia orgamca
Valor con el simbalo "<" :mphcz por. debajo del fimite de determinacion.
L.D -1 ppm = Limite de déterminacion en partes por milton

@) spectn-da 1ab

Servicios Arusliticos - Latuswsseta Qubmite
Unidad Desceniralizada
Universidad decnica de Orore

T.S.' RM& Y. Di I ing. Ricardoiolis 2 alas Cazon

Supervisor Jofe Laboratoric ) plControl de Calidad
.. Las ﬂrmas de los responsables de oste’trabala’ confirman que los resultados finales raflejan. verdaderamenie los dalos. (mglnales Los resultados se reﬁeren
a’las
* Pruhibida la reproduccion total o parcial de este documento sin-previa 1} escrita del

* En caso de que el laberalerio. no efectud el muestreo, no es respansabla para-1a representabilidad, nl la presarvacion da las mumms

+ Las muestras serdn almacenadas por un lapso no mayor a 3 meses eh un depdsito del kaboratorio {en refacidn.a la estabifidad). .
. N

Dir.: Ciudadala Universitada ’ . e-mail: spectolab@coteor.netbo Telfs.: 2 - 5260008
Casilla 252 : Paglna Web: hltpfhwvw geocmes com/spectrolab2000/spactratab. htm) © 2 - 5262883

Orumo - Bolivia Fax: 2 - 5260008
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ANEXO 3
CALCULO DE LOS PARAMETROS OPTIMOS

Calculo de los valores de minima remocién del Cobre con pectina

Efectuada en programa de Excel
‘i[ nx ¥ byw c.j
‘3
Dafos ldx + GY s
a b c
~0,268 0,034 1,497
d e f
0,034 0,004 0,535
SOLUCION
3 T ¥
558 86,35

Calculo de los valores de maxima remocion del Niquel con pectina
Efectuada en programa de Excel

fggttby c
Datos qidX'l'eY
a [
0,112 o,ow 1,272
d e f
0,007 0,006 05751
SOLUCION
e R
1637 | 7689

Calculo de los valores de maxima remocién del Zinc con pectina

Efectuada en progra.ma de Excel
] nx +by= c
R |
S dx +ey= f
a b c
0176 0,035 ~3,031
d [ f
0,035 -0,026 -1,246
SOLUCION
—
3653 | 70
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Calculo de los valores de minima remocion del Cadmio con pectina

Efectuada en programa de Excel
R L.
| ax + by =C|
Datos aLfd’F*t'eY'?‘“fé
a b ¢
0,628 0,03 -3,337
d e f
0,03 0,012 0,882
SOLUCION
R Y
. ~1002. | 9855

Calculo de los valores de maxima remocion del Plomo con pectina
Efectuada en programa de Excel

DO:TOS . aa P Lot
a b c
-0,818 0,006 -4,665
d e f
0,006 0,002 0,158
SOLUCION
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ANEXO 4

ANALISIS DE VARIANZA PARA LOS MODELOS DE LOS PROGRAMAS
EXPERIMENTALES DE REMOCION DE METALES PESADOS

ANALISIS DE VARIANZA PARA EL. MODELO DEL PROGRAMA
EXPERIMENTAL DEL COBRE

TABLA 8.1. Determinacion de la suma de cuadrados

N° H Pe;l;:tn;ra % Remocién | % Remocion | Cuadrado | Cuadrado

Prucba | P oC Observados | Ajustados | Ajustados | Observados
1 1 10 48 48,0 0,30 0,33
2 1 87 15 18,0 934,86 1127,04
3 11 10 61 61,0 155,12 154,47
4 11 87 82 34,9 1319,47 1117,47
5 4.5 20 40 50,4 3.31 73,47
6 45 20 50 50,4 3,31 2,04
7 4.5 20 44 50,4 3,31 20,90

Promedios 48,57 51,9

Suma de

cuadrados 2419,67 2495.71

El Cuadrado de los valores observados y ajustados esta en funcion al valor
observado
ELABORACION: El Autor

TABLA 8.2. Anélisis de varianza para el modelo de segundo orden del cobre

. Porcentaje
Fuente de | Sumade | Grados de | Media de e
{ variacion | cuadrados | Libertad | cuadrados Fo Congla;’bllhdad
Regresion 503,70 5 100,74 1,48 4489
Error 67,93 1 67,93
Total 571,63 6

ELABORACION: El Autor
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ANALISIS DE VARIANZA PARA EL MODELO DEL PROGRAMA
EXPERIMENTAL DEL NIQUEL

TABLA 8.3. Determinacion de la suma de cuadrados

N H Tegln_ % Remocion | % Remocion | Cuadrado | Cuadrado

Prueba | P pe’fc 2| Observados | Ajustados | Ajustados | Observados
1 1 10 48 48,0 0,30 0,33
2 1 87 15 18,0 934,86 1127.04
3 11 10 61 61,0 155,12 154,47
4 11 87 82 84,9 1319,47 111747
5 451 20 40 50,4 3,31 73,47
6 45 20 50 50,4 3,31 2,04
7 451 20 44 50,4 3,31 20,90

Promedios 48,57 51,9

Suma de

cuadrados 2419,67 249571

El Cuadrado de los valores observados y ajustados esta en funcion al valor observado

ELABORACION: El Autor

TABLA 8.4. Anélisis de varianza para el modelo de segundo orden del Niquel

) Porcentaje
Fuentede |Sumade |Gradosde [Mediade -
Variacidon |cuadrados |Libertad |cuadrados Fo Contsia;nzhdad
Regresion 2419,67 5 483,93 12,73 92,56
Error 76,05 2 38,02
Total 249571 7

ELABORACION: El Autor
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ANALISIS DE VARIANZA PARA EL MODELO DEL PROGRAMA
EXPERIMENTAL DEL ZINC

TABLA 8.5. Determinacién de la suma de cuadrados

N | | o™ | % Remocién | % Remocién | Cuadrado | Cuadrado
Prueba | P peroa:: 2! Observados Ajustados | Ajustados | Observados
1 1 10 1 1,0 594,34 595,36
2 1 87 1 26 521,62 595,36
3 11{ 10 243 243 1,27 1,21
4 11| 87 51,2 528 | 748,62 665,64
5 4,5 20 33 21,3 16,85 57,76
6 4,5 20 33,3 213 16,85 62,41
7 45| 20 34 21,3 16,85 73,96

Promedios 25,40 20,6
Suma de
cuadrados 1916,40 2051,70

El Cuadrado de los valores observados y ajustados esta en funcion al valor observado
ELABORACION: El Autor

TABLA 8.6. Analisis de varianza para el modelo de segundo orden del Zinc

Fuentede | Sumade | Grados de | Media de F szg::l;litl?dZd
Variacién | cuadrados | Libertad | cuadrados 0 5y2
Regresion 1916,40 5 383,28 5,67 84,32
Error 135,30 2 67,65

Total 2051,70 7

ELABORACION: El Autor
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ANALISIS DE VARIANZA PARA EL MODELO DEL PROGRAMA

EXPERIMENTAL DEL CADMIO

TABLA 8.7. Determinacion de la suma de cuadrados

Ne H Pg;l;:tlfllra % Remocion | % Remocion | Cuadrado | Cuadrado
Prueba | P °C Observados | Ajustados | Ajustados | Observados
1 1 10 25,35 25.4 550,34 551,51
2 1{ 87 2,11 46 | 1958,00 2183,16
3 11| 10 99,47 99,4 2559,42 2563,98
4 11 87 99,71 101,7 2798.49 2588,34
S 45 20 38,95 38,5 107,23 97,70
6 4,5 20 38,4 38,5 107,23 108,87
7 4.5 20 37,85 38,5 107,23 120,65
Promedios 48,83 49,5
Suma de
cuadrados 8187,94 821421

El Cuadrado de los valores observados y ajustados esta en funcion al valor observado
ELABORACION: El Autor

TABLA 8.8. Anilisis de varianza para el modelo de segundo orden del Cadmio

Fuente de |{Sumade | Gradosde |Mediade F IC):ZI:E:IE?I? dad
Variaciéon |Cuadrados | Libertad |cuadrados 0 5y2
Regresion 8187,94 5 1637,59| 124,66 99,20
Error 26,27 2 13,14

Total 821421 7

ELABORACION: El Autor

134



ANALISIS DE VARIANZA PARA EL MODELO DEL PROGRAMA
EXPERIMENTAL DEL PLOMO

TABLA 8.9. Determinacion de 1a suma de cuadrados

N° pH | Temperatura | % Remocion | % Remocién | Cuadrado | Cuadrado
Prueba °C Observados | Ajustados | Ajustados | Observados

1 1 10 85,9 85,9 1,23 1,21
2 1 87 82,6 81,7 28,54 19,36
3 11 10 84 84,1 8,63 9,00
4 11 87 85 84.4 6,51 4,00
5 4,5 20 92,5 93,5 42,87 30,25
6 4.5 20 92 93,5 4287 25,00

Promedios 87,00 87.2

Suma de

cuadrados 130,63 88,82

El Cuadrado de los valores observados y ajustados esta en funcion al valor observado
ELABORACION: El Autor

TABLA 8.10. Analisis de varianza para el modelo de segundo orden del cadmio

. Porcentaje
Fuente de {Sumade | Gradosde [Mediade o
Variaciéon |Cuadrados | Libertad |{cuadrados Fo Confsia;,blllldad
Regresion 130,63 5 26,13 0,62 26,16
Error 41,81 1 41,81
Total 88,82 6

ELABORACION: El Autor
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ANEXO 5

Fig. 8.1. Estructura del complejo de la pectina con metal pesado
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ANEXO 5

VISTAS FOTOGRAFICAS

Foto 1 Agregado de Agua en el Albedo de Ia Pectina

Foto 2 Extraccién de la pectina en solucién acuosa
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Feto 5 Vista del gel de pectina
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Foto 8 Titulacion volumétrica
para determinacion del grado de esterificacién de la pectina
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Foto 11 Precipitacion del complejo de pectina con Cobre

140



Foto 14 Precipitaciéon del complejo de pectina con Plome
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