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RESUMEN

TITULO: APLICACION DEL REACTIVO DE FENTON EN EL TRATAMIENTO DE AGUAS
RESIDUALES DEL DESMUCILAGINADO MECANICO DE CAFE EN LA HACIENDA MAJAVITA
MUNICIPIO DE SOCORRO SANTANDER®

AUTOR: MARIA FABIOLA ARENAS ESTEVEZ™
PALABRAS CLAVES: Nanocomposito, magnetita, reactivo de Fenton, aguas residuales, café.

DESCRIPCION:

Las aguas residuales provienen de la Hacienda Majavita ubicada en Socorro, Colombia donde las
operaciones de despulpado y desmucilaginado del café (de bajo consumo de agua) generan
residuos liquidos caracterizados por pH acidos, alta concentracion de DQO Yy relacién DBOs/DQO
entre 0,48 y 0,53. En el proceso Fenton, el H,O, como agente oxidante es activado por interaccion
con el catalizador Fe*. El H,0, se transforma rapidamente en i6n hidroxido (OH’) y radicales
hidroxilo (OH") que oxidan la materia organica por accion catalitica del i6n Fe*2. Se evaluaron los
efectos sobre la remocion de DQO bajo diferentes condiciones de dosificacion de H,0,, estado del
catalizador y pH de las aguas residuales. Los tratamientos se aplicaron con velocidad de mezcla
de 25ciclos* min™, tiempo de reaccién de 60 minutos. Para tratamientos con Fenton en fase
homogénea (H,O,+FeS0O,.7H,0) se obtuvo remocién del 48,4% en DQO y 73% en turbiedad, con
relacion masica H,0,/DQO de 0,68 y relacion molar [HZOZ]/[Fe+2] de 30,3. Por otra parte
tratamientos con Fenton en fase heterogénea (H,O,+ nanocomposito FesO4-Fique) se obtuvieron
remociones de 26,6% en DQO, 21,8% de turbiedad, 32,4% en color aparente y 80% de soélidos
sedimentables, con relacién masica de H,0,/DQO de 0,08 y relacién molar [H,0,]/[Fe*?Fe*’] de
61,5. Los resultados obtenidos muestran que el reactivo de Fenton puede utilizarse para el
tratamiento de aguas residuales de desmucilaginado de café, ademas, la aplicacion de Fe;0,
nanoestructurado en Figue como catalizador heterogéneo aumenta la capacidad de reaccién del
H,O,, disminuyendo la dosificacion al proceso y generando nuevas alternativas para los
tratamientos de oxidacion avanzada con el reactivo de Fenton, donde la remocion de DQO
depende principalmente de la dosis de H,0, y la masa de Fe.

* Trabajo de Grado
** Facultad de Ciencias, Escuela de Quimica, Directora PhD. Mariany Yajaira Combariza Montafiez
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ABSTRACT

TITLE: FENTON'S REAGENT APPLICATION IN WASTEWATER TREATMENT OF MECHANICAL
DEGUMMING COFFEE IN THE MAJAVITA HOMESTEAD, IN SOCORRO MUNICIPALITY OF
SANTANDER®

AUTHOR: MARIA FABIOLA ARENAS ESTEVEZ™
KEY WORDS: nanocomposite, magnetite, Fenton's reagent, wastewater, coffee.

DESCRIPTION:

The wastewater comes from the Majavita homestead, located in Socorro, Santander, Colombia;
where pulping operations and coffee degumming low water consumption generates waste liquids
characterized by acidic pH, high COD and BODs/COD between 0,48 and 0,53. In the Fenton
process, H,O, as the oxidizing agent is activated by interaction with the catalyst Fe*?; H,0, is
quickly transformed into h%/droxide ion (OHY) and hydroxyl radicals (OH") that oxidize organic matter
by catalytic action of Fe™ ion. Effects on COD removal under different dosing H,0,, state of the
catalyst and pH wastewater were evaluated. Treatments were applied with mixing speed of 25
cycles*min™, reaction time of 60 minutes. Treatment with Fenton in homogeneous phase (H,O, +
FeS0,4.7H,0) removal 48,4% of COD and 73% in turbidity was obtained, with mass ratio H,0,/COD
molar ratio of 0,68 and [H,0,]/[Fe*?] of 30,3. Moreover treatment with Fenton heterogeneous phase
(H,0,+Fes0, nanocomposite-Fique) removal 26,6% of COD, turbidity 21,8%, 32,4% in apparent
color and 80% of settleable solids were obtained, relative mass of H,O,/COD molar ratio of 0,08
and [H,0,] / [Fe+2, Fe+3] of 61,5. The results show that Fenton's reagent can be used to treat
wastewater coffee degumming also applying nanostructured Fes;O,4-Fiqgue as a heterogeneous
catalyst increases the responsiveness of H,O,, decreasing the dosage to the process and
generating new alternative treatments for advanced oxidation with Fenton's reagent, where COD
reduction depends primarily on the dose of H,O, and the mass of Fe.

* Degree work
** Science Faculty, Chemistry School, Director PhD. Marianny Yajaira Combariza Montariez
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INTRODUCCION

En la Hacienda Majavita, municipio del Socorro, Santander se generan aguas
residuales por el beneficio ecoldgico del café, caracterizadas por alta DQO, bajo
pH e indice de biodegradabilidad entre 0,48 y 0,56. Estos efluentes, se tratan
empleando un separador hidraulico unido al Sistema Modular de Tratamiento
Anaerdbico-SMTA desarrollado por Cenicafé, alcanzando remociones del 86% en
DQO (1). Sin embargo, mantener adaptado el indculo biol6gico durante la época
sin produccién, ademas de cambios en cantidad y caracteristicas del liquido a
tratar afectan negativamente la eficiencia del proceso, en términos de disminucion

de la velocidad de descomposicion y remocion de DQO (2).

Por esta razon, es de gran importancia encontrar nuevas alternativas y técnicas de
tratamiento que permitan controlar las fluctuaciones en carga contaminante de
forma rapida, viable, segura y de facil implementacion sin inhibir el tratamiento
biol6gico posterior. Entre las posibles soluciones de tratamientos quimicos
sobresalen los procesos de oxidacién avanzada con aplicaciones de catalizadores
con novedosos materiales que combinan las caracteristicas de materiales
poliméricos naturales como las fibras de fique y las propiedades cataliticas del

hierro en forma nanoestructurada.

En esta investigacion, se utilizaron FeS0O,4.7H,0 y Fe3O4 nanoestructurado sobre
la superficie de fibras de fique, como catalizadores homogéneo y heterogéneo,
respectivamente, en el proceso oxidativo con H,O, a condiciones ambientales de
temperatura y presion. Para observar el comportamiento del sistema y determinar
dosis Optimas, se seleccionaron mediante métodos estadisticos las variables
influyentes en la eficiencia del proceso quimico que permiten establecer las dosis
y combinaciones de parametros operativos para obtener aguas residuales de

desmulaginado de café con menores cargas contaminantes.
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1. MARCO DE REFERENCIA

1.1 PROCESOS DE OXIDACION QUIMICA DE CONTAMINANTES

Los procesos de transformacion quimica de contaminantes en agua, mediante el
uso de reacciones de oxidacion, se llevan a cabo para detoxificar, recuperar o
reducir el volumen de estos componentes. La mayoria de estos procesos se
orientan especificamente al tratamiento de aguas residuales con alto contenido de
materia organica (MO) en formas de compuestos organicos volatiles, clorados,
mercaptanos y fenoles entre otros. Los agentes oxidantes mas comunmente
utilizados en el tratamiento de estos residuos son el permanganato de potasio
(KMnQ,), ozono (Os3), peréxido de hidrégeno (H20,), y cloro (como Cl, o
hipoclorito). Para aumentar la eficiencia en la oxidacion estos agentes oxidantes
se combinan con catalizadores y radiacion electromagnética en tratamientos
conocidos como Procesos Avanzados de Oxidacion (PAO). Una caracteristica
comln de estos procesos es la produccion de radicales hidroxilo (HO"), especie
altamente efectiva que reacciona con la MO presente en aguas contaminadas,
mejorando las propiedades organolépticas del agua residual, y permitiendo
transformar contaminantes refractarios en productos tratables con otros métodos
(3,5).

Los PAO se han utilizado ampliamente cuando las cargas organicas en los
residuos liquidos son inferiores a 5,0 g/L de DQO; para cargas superiores los PAO
no son rentables al requerir mayor dosificacion de agente oxidante (H.O, y O3). En
esta situacion es recomendable utilizar procesos quimicos en combinaciones con

procesos bioldgicos (3).
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1.2 PROCESO DE FENTON

La reaccion fue propuesta por Henry John H. Fenton en 1894 para la oxidacion de
acido tartarico utilizando una disolucién de H.O, y sales ferrosas (Fe*?), a pH < 3.
Esta mezcla es capaz de oxidar compuestos organicos a través de la generacion
de radicales hidroxilo (HO") como resultado de la descomposicién catalitica del
peréxido de hidrogeno en medio &cido, de acuerdo con las siguientes reacciones
(3,4,5,6).

Fe™ + H,0,—>Fe™ +HO +HO"  (ec. 1)
Fe*®+ H,0;, » Fe-OOH™ + H" — Fe™ + HO," (ec. 2)
Fe™+ OH —»Fe(OH)?— HO + Fe™  (ec.3)

HO'+ RH — Productos de oxidacion  (ec. 4)

Estas reacciones son propagadas por la regeneracién del Fe™ en la reaccién, la
cual ocurre por la reduccién del Fe** en presencia del H,O, (ec. 2). La velocidad
de formaciéon del HO  en la ec. 1 se halla entre 63 y 76 L/mol*s, mientras la
velocidad de formacién del Fe*? en la ec. 2 se encuentra entre 0,01 y 0,02 L/mol*s,
lo cual significa que el consumo del Fe*? es més rapido que su regeneracién y la
especie predominante es el Fe**. De acuerdo con la ec. 4 los radicales (HO") y
perhidroxilo (HO;) con potenciales redox de -2,8 y -1,7 V respectivamente,
reaccionan rapida y no especificamente con la mayoria de compuestos organicos

llevando la reaccion de oxidacién hasta acidos carboxilicos, CO, y agua (7).
Se han propuesto diversos mecanismos para la oxidacién de materia organica con

el reactivo de Fenton, los tres tipos mas importantes son: Abstraccion de un atomo

de hidrégeno, adicion electrofila y transferencia electrénica (8).
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La abstraccion de hidrégeno de los compuestos organicos (RH), ocurre por parte

del radical hidroxilo y posterior formacion del radical organico (ec. 5).

OH'+RH >R +H,0 (ec.5)
R+ O, — RO, — CO; + productos (ec. 6)

El radical organico puede reaccionar con el oxigeno disuelto formando
peroxiradicales, que a través de una serie de descomposiciones oxidativas

conducen a la mineralizacidn parcial o total de la materia organica (ec. 6).

La adicion electofilica es otro mecanismo en el cual el radical hidréxido entra a las

moléculas organicas con doble enlace liberando radicales organicos (ec. 7).

OH’ + R-CH=CH, — R-C(OH)H-CH,"  (ec. 7)

Por dltimo, la transferencia de electrones, consiste en la reduccion del radical OH’
al anién hidroxido OH™ por accion del sustrato organico. Este mecanismo de
oxidacion se favorece en compuestos fendlicos halogenados en posiciones orto y
para. Mientras que el radical hidroxilo se reduce, el compuesto a tratar se oxida

manteniendo el mismo numero de elementos que lo conforman (ec. 8).

OH+RX —» RX"+HO  (ec. 8)

1.2.1 Parametros que influyen en el proceso. Los principales parametros que
influyen en el proceso de oxidacion con el reactivo de Fenton son: el pH, la dosis

de H,0, y la relacién Fe*?/H,0..

El control del pH es determinante en la ocurrencia de las reacciones. A pHs
proximos a 3,0 predomina la oxidacion por generacion de HO catalizada por el

Fe*? a pHs mayores de 5,0, se presenta ademas la reaccion de precipitacién del
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Fe™ como hidréxido de hierro (lll), con generacién de lodo por procesos de
coagulacion-floculacién (6). De igual forma, en estudio previo (9), la relacién
estequiométrica H,O,/compuesto se reporta entre 2 y 10 para la mineralizacion de
compuestos solubles, sin embargo, en la practica esta relacion puede aumentar
hasta 1000, por encontrarse el compuesto a reaccionar acompafado de otros
compuestos oxidables. Ensayos para determinar la dosis de H,O, requerida para
aplicar a aguas residuales del proceso de beneficio del café con el reactivo de
Fenton determinaron que empleando sélo el 17% de la dosis teorica calculada
segun (ec. 9) y al pH del agua residual de 4,26 se obtuvieron remociones del 60%
de DQO y de 89% de sdlidos totales (ec. 10), sin embargo, a un pH de 7 la

remocién aumento a 84,4% para la DQO (9).

H,0, > Hy0 + 0, (ec. 9)

34 mgH202 %
16mgo,

DQO (%) #17 % = Dosis de Hy0, (" (ec. 10)

Otro factor relevante es la concentracién de Fe*? por alterar la cinética de la
reaccion, acelerandola con su aumento, sin embargo, la relacién [H,O.]/[Fe*?] es
significativa, porque cualquier exceso en un reactivo o catalizador da lugar a
reacciones secundarias no deseadas. En ensayos reportados con aguas
residuales de café aplicando la relacién [H,O,)/[Fe*?] de 12,4 alcanzé 60% de
remocion para DQO (9,10).

De igual forma, concentraciones altas de iones inorganicos como: sulfatos,
cloruros, nitratos, percloratos o hidrogeno fosfatos, influyen en la reaccién al inhibir
los HO® debido a la formacién de complejos y especies reactivas con el hierro,
disminuyen la capacidad del Fe*? de disociar el H,O,. Por el contrario, el aumento
en la temperatura incrementa la velocidad de oxidacién, siendo recomendable a

presion atmosférica el rango entre 25 °C y 45 °C (3,8,11).
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1.2.2 Ventajas del proceso de Fenton. El proceso Fenton es considerado como
un tratamiento prometedor para aguas residuales. Entre las ventajas se encuentra
su facil implementacion a condiciones ambientales, y el aumento de la
biodegradabilidad. Sin embargo, el proceso, requiriere pasos adicionales para la
separacion y recuperacion del hierro que se encuentra en fase homogénea en el

agua residual, lo que aumenta los costos del proceso (4,9,10).

1.2.3 Catalisis heterogénea con el reactivo de Fenton. Al aplicar el catalizador
en fase homogénea no es posible su reuso, esta desventaja se corrige empleando
un catalizador en fase heterogénea que pueda ser facilmente separado lo que
disminuye costos de operacion. La catdlisis heterogénea en el tratamiento de
efluentes, utiliza sélidos semiconductores de banda ancha para generar especies
reactivas de oxigeno, que promueven la destruccibn o remocion de los
contaminantes sin que el catalizador sufra cambios quimicos. La fuerza impulsora
del proceso de transferencia electrénica en la region interfacial es la diferencia de
energia entre los niveles del semiconductor y el potencial redox de las especies
adsorbidas (10).

En la reaccion de Fenton se han empleado catalizadores solidos como éxidos de
metales de transicion (CuO, Cu/Al,O3;, Fe304, Fe:MnQy), Fe-Arcilla, carbon
activado-goethita, Fe;(MoO,), compodsitos de Fe/FezO4, nanomagnetita y Al-Fe-

Arcilla para la remocién de fenoles (8).

La aplicacion de H,O, empleando como catalizador heterogéneo Al-Fe pilarizado
en bentonita (arcilla) en el tratamiento de aguas residuales de desmucilaginado de
café para la degradacion de fenoles en agua residuales de café logré una
conversion del 56% y mineralizacion del 40% de estos compuestos después de 5h
de reaccion, con disminucién de DQO del 60%. Al combinar este tratamiento con
el Sistema Modular de Tratamiento Anaerobio (SMTA) desarrollado por Cenicafé,

alcanzé 96,7% de reduccion de DQO fue reportado previamente (8); similares

22



resultados se obtuvieron en el tratamiento de aguas residuales de la produccion
de aceite de oliva empleando foto-Fenton y como catalizador sélido
montmorillonita (arcilla) dopada con Al-Fe con remocién de acido feralico (58%) y
acido caféico (86%), mejorando la biodegradabilidad del efluente, que ingresa a un
tratamiento biol6gico anaerobio para finalmente alcanzar remocién de los fenoles
de 100% y 99% respectivamente (12).

En la naturaleza los 6xidos de hierro, como la magnetita (FesO,4) son abundantes;
presentan propiedades ferromagnéticas, conductividad térmica y eléctrica altas en
comparacion a otras ferritas; valencia mixta (Fe*? y Fe*®) y tiene la capacidad de

transferir electrones, y de actuar como catalizador de oxidacion (12).

1.2.4 Parametros que influyen en el proceso con catalizadores sélidos. En los
procesos de catalisis heterogénea existen factores que afectan la eficiencia para la
degradacion de la MO como son: la capacidad de adsorcién y la recuperacion del

catalizador.

El catalizador sélido debe tener alta capacidad de adsorcion para proveer sitios
activos de reaccion en la interfase solucién-superficie donde se produzca la
reaccion de degradacién en disolucion (13). Otra caracteristica importante es la
facilidad de recuperacion del catalizador del agua residual por encontrarse en
diferente fase, sin embargo, puede ocurrir que parte del catalizador se encuentre
en estado coloidal al finalizar la reaccion (3). También influye el pH de la solucion
por determinar la carga superficial del catalizador y la capacidad del sistema de
formar radicales. La presencia de iones metalicos o aniones inorganicos afecta el
desempeiio del catalizador al competir con especies organicas por sitios activos

en el catalizador (3).
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1.3 NANOCOMPOSITOS

Son materiales conformados por dos o mas componentes, de los cuales uno se
encuentra en mayor porcentaje (99% - 95%) conocido como matriz y otro llamado
carga (1 - 5 %) de tamafio nanométrico (1nm —100nm), que le confiere nuevas

propiedades al componente mayoritario (1).

Cuando la matriz es un polimero natural se conocen como bionanocompositos,
siendo la carga generalmente un sélido inorganico nanoparticulado, el resultado,
es un material funcional que combina caracteristicas de los polimeros naturales
(biodegradabilidad, superficie activa) con la de los sdlidos inorganicos

nanoparticulados depositados en su superficie (color, actividad catalitica).

Las fibras de origen vegetal (algoddn, cafiamo, lino, sisal, fique, etc.), presentan
ventajas econdémicas y ambientales al estar conformadas por celulosa. Este
biopolimero compuesto Unicamente por moléculas de B-glucosa puede tener una
estructura lineal o fibrosa por los puentes de hidrégeno que establecen entre los
grupos hidroxilos de las distintas cadenas de celulosa, que se encuentran
yuxtapuestas haciéndolas impenetrables al agua, confiriéndoles resistencia
mecdénica y estructura porosa que le permite actuar como soporte para la

formacién de bionanocompositos (16).

Las fibras de fique, estan compuestas por microfibras de celulosa, que a su vez
estan formadas por la unién de nanofibras con grosores de 10 - 30 nm; estas
fibras se unen entre si por medio de lignina y hemicelulosa para formar una
macrofibra con diametros que oscilan entre 200 y 600 um, como se aprecia en la
Figura 1. Estas fibras se emplean como matriz sobre la cual se depositan
nanoparticulas de metales, usando los poros de las fibras como nanoreactores

sirviendo como buen soporte catalitico para la carga inorganica conformada por
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oxidos de Hierro de Fe,O3y FeO que establecen enlaces con las fibras de fique

).

Un soporte para un catalizador debe tener una alta area superficial, porosidad
adecuada, facilitar la deposicién del sélido activo, tener bajo costo y ser de facil
modificacién a escala molecular (17). Todas estas caracteristicas se encuentran
en el fique, que se puede emplear como soporte por su alta area superficial,

biodegradabilidad, disponibilidad local y posibilidad de reutilizacion (1).

Figura 1. Imagen corte transversal de fibra de Fique por microscopia

electrénica

Fibra de fique

100um

Fuente. (16).

1.3.1 Sintesis de 6xidos de hierro nanoestructurados. En la sintesis in situ de
nanoparticulas de éxidos de hierro en las fibras de fique, se utilizan los nanoporos
formados por la celulosa como reactores, sobre los que se deposita la magnetita

Fe;O, mediante sintesis in situ.
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Para lograr una mayor adherencia de las particulas a las fibras, se modifica el
ambiente electrostético de la fibra con solucién de NaOH, para formar los grupos —
CH,O'Na* (ec. 11), por medio de los cuales los iones Fe*¥/Fe** se anclan a los
nanoporos de las fibras de fique (ec. 12). En un medio alcalino mediante el uso de
ondas de ultrasonido es posible sintetizar Fe3O4, sobre la superficie denotandose
con el cambio del color de la fibra a través el proceso (ec. 13). La cavitacion
acustica, fenomeno que se da por la aplicacion de ondas de ultrasonido, produce
radicales reactivos en el agua y otras soluciones acuosas que permiten que la

reaccion ocurra sin agregar otros reactivos quimicos o cambio de condiciones.

Fibra-OH + NaOH — Fibra-O'Na” (ec. 11)
Fibra-O'Na'+ Fe*}/Fe*? - Fibra-OFe*¥/*? (ec. 12)
2 Fe™+ Fe"™>+OH ———— Fe30, +H,0 (ec. 13)

Ultrasonido

A la superficie de las fibras de fique se encuentra unido los 6xidos de hierro como
Fe;04 de tamafio aproximado de 66 nm, Figura 2 (b y ¢), que da una coloracién

marron rojiza a la superficie del fique.

Figura 2. Imagen bionanocomposito Fique-Fe3O4por microscopia electronica

Fuente. Grupos CEIAM y GIFTEX, UIS, (2015).
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Los grupos de investigacion CEIAM y GIFTEX de la Escuela de Quimica de la UIS
investigan ampliamente en la sintesis y aplicaciones ambientales, particularmente
hacia la degradacion de contaminantes persistentes en aguas, de
bionanocompositos basados en fibras de fique y 6xidos de metales de transicion

nanoestructurados.

1.4 DISENO EXPERIMENTAL

La planificacion del experimento permite la optimizacion de recursos y disminucion
de costos con el fin de adquirir la mayor informacion posible de los resultados de
ensayos realizados, empleando la estadistica para determinar la confiabilidad de
esos resultados, siendo importante determinar el intervalos de confianza dentro
del cual cabe esperar que el valor del parametro o los parametros de evaluacion

presenten un efecto causado por las variables (19).

1.4.1 Disefio Factorial. El disefio factorial se emplea para observar los efectos de
dos 0 mas variables (K) independientes e influyentes los cuales toman valores fijos
llamados niveles (N). EI nimero de tratamientos o posibles combinaciones entre
los niveles de las variables es determinado por sus niveles segin la relacion RxN¥,
donde (R) es el numero de réplicas de las combinaciones. Aportando
simultaneamente informacién sobre la accién de cada variable (efectos simples)
como el cambio en la respuesta producido por un cambio en el nivel de la variable,
y de su accion combinada (efectos de interaccion doble, triple, etc.), si hay sinergia

por la mezcla de variables (18,19).

Los disefos factoriales donde las variables tienen el mismo nimero de niveles se
conocen como equilibrados, con la ventaja de requerir célculos sencillos para

analizarlos y las variables e interacciones pueden estudiarse sin que se confundan
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entre si. Para la disminucion de fuentes de error en la ejecucion del disefio
experimental se puede plantear un orden al azar conocido como aleatorizacion
completa (18,20).

1.4.2 Andlisis de datos. El andlisis de varianza (ANOVA) es una técnica
estadistica que emplea el contraste de medias y el supuesto de que las muestras
seleccionadas son independientes, siendo las poblaciones implicadas normales

con igual varianza, aunque desconocida, planteada como hipotesis nula o Ho
Ho: u =...= u, k>2

Si Ho es verdadera, las poblaciones de los tratamientos tendran toda la misma
distribucién normal es decir la misma media y varianza, hay so6lo una poblacién y
todos los tratamientos son estadisticamente iguales, de otra forma la Ho es falsa,

indicando que hay diferencia entre los tratamiento (20).

Una aplicacién importante para el analisis de datos es la Distribucién de Fisher (F)

. . . . . s2
qgue relaciona las estimaciones de la varianza entre dos poblaciones ( = ), al

53
presentarse un cociente grande o pequefio indicard una gran diferencia, mientras
un cociente cercano a 1 indicara lo contrario. La distribucion F, por R.A. Fisher,
para dos muestras 1 y 2, de tamafio N; y N, con varianzas a; y 0, Se conoce
como:

2, 2
_S{*ag

2 2
S7 *aj

F
Para determinar si la varianza de la muestra 1 es significativamente mayor se
confronta el valor calculado de F y el valor teorico de la distribucion, resultado
significante si el (F-caiculado > F-Tesrico), €Sto indica que la varianza de la muestra 1

es significativamente mayor que la de la muestra 2 con un nivel de significaciéon
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determinado. En caso contrario y (F-caiculado < F-Tesrico), iNdica que no se puede
concluir que la muestra 1 tenga varianza mayor que la muestra 2 (20). Ademas, el
valor estadistico F permite comparar las varianzas entre las muestras estudiadas,
resolviendo la hipotesis nula de la ANOVA al comparar y determinar que los
valores del estadistico F resultante de la variabilidad entre medias muéstrales es

significativamente mayor que la residual, permite decidir entre dos casos:

1 Ho no se puede rechazar: Se puede concluir que las interaccione no son
demasiado grandes al contrastar los F-cocientes.

2 Ho puede ser rechazado: Se puede concluir que las interacciones son
significativamente grandes, las diferencias entre los factores serian importantes

o grandes comparadas con tales interacciones (20).

El andlisis de los factores principales influyentes empleando el contraste de
hipotesis es una técnica exploratoria de la estructura de los datos que evalla la
dimension real de un conjunto de datos a través del valor-p, que es la probabilidad
de obtener un resultado con un nivel establecido de confiabilidad, generalmente
0,05y 0,01. Los valores de p inferiores a 0,05 indican que efectos de las variables
son significativos y se rechaza la Ho (21). El vapor-p depende de la variabilidad en
los datos, siendo de mayor importancia cuanta mas alta es su varianza, ademas
puede mostrar agrupaciones o0 elementos extremos inhabituales. Para
complementar el andlisis de las variables y sus efectos la aplicacién de un método
de comparacion planificado como Diferencia Minima Significativa (DMS 6 LSD),
esta prueba permite determinar el valor minimo necesario para considerar
diferente dos tratamientos (19). Cuando los datos superan la DMS se sefiala con
letras diferentes (por ejemplo A, B o C), al no superar las DMS los datos son
sefalados con igual letra (por ejemplo A, A), en algunos casos se presentan datos
gue se encuentran entre DMS de otros (por ejemplo A y B) y se sefialan con la

combinacion de letras (por ejemplo AB).
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Para determinar si los datos muéstrales se ajustan a una distribucién hipotética
con base a un examen visual subjetivo de los datos, se emplea las graficas de
probabilidad normal, técnica grafica donde se verifica los supuestos de igualdad

de las varianzas y la normalidad de los datos (19).

Otro pardmetro estadistico importante es el coeficiente de correlacion, que
cuantifica con un indice numérico el grado de relacion lineal existente entre dos
variables. Por definicion, la covarianza entre dos variables no es mas que el
promedio de los productos de las desviaciones de ambas variables respecto a sus
medias respectivas y el coeficiente de correlacion lineal es la covarianza dividida

por el producto de las desviaciones tipicas de las variables, (22).
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2. ANTECEDENTES Y ESTADO GENERAL DEL PROBLEMA

2.1 PROCESAMIENTO AGROINDUSTRIAL DEL CAFE

El proceso poscosecha del café inicia con el beneficio del fruto de café recolectado
que busca separar el mesocarpio o mucilago del endocarpio mediante técnica
seca 0 humeda. Una vez separado el mucilago y secado, es café es conocido
como pergamino, por la capa amarilla opaca que rodea al grano, se trilla para
obtener el café almendra o café verde. Finalmente, el grano pasa a seleccion y
clasificacion por tamafio, color y apariencia fisica. El café verde es el insumo para

la elaboracién del café tostado, café soluble y los extractos de café (23).

A diferencia del beneficio seco donde la cereza se expone al sol durante varios
dias hasta alcanzar una humedad de 10-12%, y la semilla se impregna de
azucares, grasas, compuestos fendlicos y demas compuesto presentes en el
mucilago (6); en el beneficio himedo se requiere de sucesivos lavados para la
separacion del mucilago. En la produccién de café, el mucilago representa el 15%
del peso del material fresco, contiene alta carga organica, pH &acido, color
caracteristico y fenoles. Estan constituidos principalmente por azucares, grasas,
sustancias peptidicas y macromoléculas como lignina, taninos y acido himicos
que son complejas y dificiimente biodegradables, al mezclarse con aguas de
lavado pueden tener una composicion de 4,6 de pH, DQO 8.936,8 mg/L y fenoles
80 mg/L (24), el cual es dispuesto en las fincas productoras directamente a rios o
vertido sobre el suelo para su infiltracion, causando diversos impactos ambientales
en suelos y fuentes hidricas. Las caracteristicas quimicas vy fisicas al igual del
volumen de residuos liquidos dependen del método de desmucilaginado y lavado

empleado (24).
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La tecnologia de beneficio ecoldgico del café desarrollado por el Centro Nacional
de Investigaciones de Café (Cenicafé) conocida como Becolsub o Ecotec ha
permitido optimizar el proceso de beneficio himedo mecanico disminuyendo la
cantidad de agua requerida para retirar el mucilago de 40 L/kg a 1L/ kg de café
seco procesado, sin embargo, con la disminucion del agua se presenta un
aumento de la concentracion de carga contaminante en el efluente liquido, con un
alto contenido de agua (85% a 91%); los azucares son los principales
componentes de su materia seca (6,2% a 7,4%), conformados por 63% de
azucares reductores, compuestos nitrogenados 8,7% y cenizas 4,0% segun
reportes en (25,26,27).

2.2 PRODUCCION DE CAFE HACIENDA MAJAVITA-SOCORRO

La hacienda Majavita, ubicada en la vereda Chochos del municipio del Socorro,
tiene una extension de 54 hectareas de las cuales estan sembradas con Coffea
arabica variedad Castilla (17 ha) y Tabi (1 ha). La hacienda pertenece al grupo de
productores de café organico Kachalu que ha alcanzado tres sellos de calidad,
Rain Forest Allance, USDA Organic y Utz Kapeh (28). Para el afio 2013 la
Hacienda produjo 77994 kg (27). De acuerdo con el balance de materia realizado
para el beneficio de café en la Hacienda Majavita por cada kg de café procesado
se generan 11,1kg de agua residual (4,3 kg de mucilago y 6,8 kg de aguas mieles)
(29).

La recoleccion de café inicia en agosto y finaliza en diciembre, posteriormente se
realiza la transformacion del fruto fresco en café pergamino seco a traves de
operaciones basicas de despulpado, desmucilaginado mecénico, lavado y secado,

empleando el equipo Deslim-Belcosub desarrollado por Cenicafe (2).

32



El bajo consumo de agua en este proceso causa el aumento en la concentracion
de MO en los residuos liquidos, que han alcanzado DQO de 111,9 g/L y sélidos
totales de 49,9 g/L (ver Tabla 1). Estos efluentes son conducidos a un tanque para
separacion de solidos flotantes que permite la remocion del 28% de DQO, 25,7 %
de DBOs y 48,5% de sdlidos totales (2). Sin embargo después de salir del
separador el contenido de MO del efluente, en términos de DQO, es aun alto
(38,5g/L), considerablemente mayor a lo reportado en la literatura (24); mientras
qgue el indice de biodegradabilidad (IB=DBOs/DQOQO) es bajo (0,46) lo que indica
una disponibilidad limitada para tratamientos biologicos para un efluente en estas
condiciones (11,30). Al salir del separador al agua residual sin sdlidos flotantes se
le ajusta el pH entre 6,5 y 7,0 para ingresar al Sistema de Tratamiento Modular
Anaerobio-SMTA, el cual alcanza remociones del 86% de DQO y 90% de DBOs,
como se observa en la Tabla 1

Tabla 1. Caracteristicas agua residual a la salida del Separador Hidraulico

Parametros unidad Separador salida
Entrada Salida SMTA
DQO g/L 111,9 80,9 15,4
DBOs g/L 51,8 38,5 5,35
Solidos totales g/L 49,9 25,7 7,74
Turbiedad UNT 8125 2338 526
Color UPC 8800 3785 820
pH unidad 4.4 5 7,5
B - 0,46 0,48 0,35
Fuente: (2)

Teniendo en cuenta las caracteristicas del agua residual a la salida del separador
hidraulico (alto contenido de MO, pH acido y IB < 0,6) resulta relevante proponer la
implementacion de un pretratamiento quimico que disminuya la concentracion de

MO en el agua residual, previo ingreso al tratamiento biolégico anaerobio. Una
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opcién es el uso del reactivo de Fenton, que permitiria la oxidacion rapida del 60%
de la MO, aumento en el IB y disminucion en la cantidad de fenoles, sin

generacion de sustancias toxicas.

Adicionalmente este pretratamiento es compatible con el proceso bioldgico, y
podria aplicarse para disminuir el tiempo de arranque del SMTA. Por otra parte, el
uso de bionanocompositos de Fez;Os—fibra de fique permitiria la aplicacion del
tratamiento Fenton con un catalizador en fase heterogénea y supondria una
alternativa al proceso sin la continua adicion del catalizador, disminuyendo los
costos del tratamiento quimico y la necesidad de procesos de separacion o

recuperacion de hierro residual al final del proceso de oxidacion.
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3. METODOLOGIA

La metodologia aplicada constd de cuatro etapas principales: primero,
determinacion del tiempo 6ptimo de separacion de sélidos flotantes del agua
residual proveniente del beneficio de café, segundo, determinacion de dosis
optima de H,0O,, empleando como catalizador hierro en dos diferentes estados de
agregacion: uno en fase homogénea aplicando FeSO,.7H,O y otro en fase
heterogénea como Fe3z0O, nanoestructurado sobre fibras de Fique, tercero,
exploracion de postratamientos y finalmente, el analisis de los resultados
obtenidos. En la Figura 3, se presenta el esquema general de la metodologia

empleada.

Figura 3. Metodologia

» Determinacion del tiempo éptimo de separacion de

DETERMINACION sélidos flotantes
TIEMPO DE
SEPARACION

*Determinacién de intervalos de dosificacion
*Ensayos preliminares
S=vaesn . *Disefio de experimento
=asonEEllSY < Realizacion de pruebas con los tratamientos )
\
*Pruebas de sedimentacion al efluente
S Cleelonl | *Pruebas de filtracion al efluente
SECUENCIA DE
TRATAMIENTOS )
\
+ Analisis estadistico de tendencias, efectos y comparacion entre
tratamientos
ANALISIS DE
RESULTADOS
J
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3.1 DETERMINACION DEL TIEMPO OPTIMO DE SEPARACION DE SOLIDOS
FLOTANTES.

El agua residual recolectada contenia solidos flotantes, requiriendo separacion
empleando tanques de sedimentacion. Para determinar el tiempo Optimo de
separacion de solidos se realizaron 30 pruebas de solidos sedimentables
empleando el método de sedimentacion con conos Imhoff y registrando sdlidos

flotantes y solidos sedimentables por un periodo de 12h.

3.2 DETERMINACION DE CONDICIONES DE DOSIFICACION CON EL
REACTIVO DE FENTON

Para la determinacion de las condiciones de dosificacion del reactivo de Fenton
para el tratamiento de agua residual del beneficio de café empleando como
catalizadores FeS0,4.7H,O (fase homogénea) y Fe3O, nanoestructurados sobre
fibras de fique (fase heterogénea) se establecieron los intervalos de dosificacion
para las variables, se realizd el disefio del experimento y la aplicacion de los
tratamientos, por ultimo, se determinaron de ciclos de uso para el nanocomposito

Fes;04-Fique.

3.2.1 Intervalo de dosificacién Fenton fase homogénea. Para determinar los
intervalos de dosificacion y niveles de tratamientos para las variables H,O,,
FeS0,4.7H,O y pH del agua residual, se tom6 como base la dosis aplicada en
estudios reportados en la literatura para aguas residuales del beneficio de café.
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Las variables intervinientes se establecieron con base en reportes de la literatura y
los resultados de ensayos preliminares asi: tiempo de reaccién de 1h, velocidad
de agitacién de 25 min™ en floculador durante los primeros 5 min, a condiciones

de temperatura y presion del laboratorio (9,11,31).

3.2.2 Disefio del experimento con el reactivo de Fenton en fase homogénea.
Una vez seleccionados los tres niveles de dosificacion de cada variable (H,O.,
FeS0,4.7H,0 y pH) con base en los ensayos preliminares se incluyen tres réplicas
de cada tratamiento con el fin de obtener una medida del error experimental. El
disefio experimental aleatorio escogido fue de arreglo factorial equilibrado de 33,

para tres replicas, 27 tratamientos y 81 ensayos.

El parAmetro de respuesta principal para analizar la influencia de cada una de las
variables fue el porcentaje de remocion de DQO, y como secundarios porcentaje
de remocién de Turbiedad, disminucion del pH, aumento del color aparente,
aumento de la conductividad y presencia de sélidos sedimentables. En la Tabla 2
se presentan las posibles respuesta (Xi;k) obtenidas por los tratamientos aplicados

para la réplica 1.

Tabla 2. Disefio factorial para determinar remocién de DQO por tratamiento

de Fenton homogéneo

Tratamiento Replica % REMOCION DE DQO

1-3 Replica 1 X111 X112 X113

4-6 Replica 1 X121 X122 X123

7-9 Replica 1 X131 X132 X133
10-12 Replica 1 X211 X211 X211
13-15 Replica 1 X221 X221 X221
16-18 Replica 1 X231 X231 X231
19-21 Replica 1 X311 X311 X311
22-24 Replica 1 X321 X321 X321
25-27 Replica 1 Xs31 X331 X331

Xiji; i: nivel de [H20,], j: nivel de [Fe], k: nivel de pH; I, j, k=1,2,3.
Donde X, fueron las respuesta observada cuando el tratamiento se encuentra en el i-ésimo nivel
de [H,0,], j-ésimo nivel de [Fe*’] y k-ésimo nivel de pH.
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3.2.3 Experimento dosificacion de H;O, y FeS0O,.7H,0. Se efectuaron 81
ensayos y evaluaron 27 tratamientos en orden aleatorios, de arreglo factorial
equilibrado con tres niveles de H,0,, tres niveles de FeS0O,4.7H,0 y tres niveles de
pHs, dos acidos y uno neutro establecidos a partir de los ensayos preliminares: los
tratamientos se repitieron tres veces. La cantidad de agua residual del
beneficiadero recolectada fue de 40L, una vez separados solidos flotantes y
sedimentables se tomaron 10 L de agua residual. Para cada ensayo se empled
100 mL de agua residual. La dosificacién se realiz6 en secuencia FeS0O,.7H,0
seguido H,0O, sobre el agua residual. La mezcla se hizo en un equipo de agitacion
multiple con 6 paletas. Se determin6 DQO, color aparente, turbiedad,
conductividad, pH y sélidos sedimentables, con metodologias reportadas en Tabla
5.

3.2.4 Determinacién de intervalos de dosificacion Fenton fase heterogénea.
Para determinar los intervalos de dosificacion y niveles de tratamientos para H,O,
y Fe304 nanoestructurado sobre fibras de fique, se tom6 como base la dosis con
mayor remocion de DQO al aplicar H,O, y FeSO,.7H,0 para aguas residuales de
desmucilaginado de café (sin modificar su pH), e iguales condiciones de operacién
(tiempo de reaccién de 1h y agitacién de 25 min™ por 1 h) en un floculador de 6

puestos.

3.2.5 Disefio del experimento Fenton fase heterogénea. Una vez establecidos
los tres niveles de dosificacién para las variables H,O, y nanocompuesto Fe;Og-
Fique con base en los ensayos preliminares. El disefio experimental escogido fue
completamente aleatorio con arreglo factorial no equilibrado 32 con dos replicas, 9

tratamientos y 18 ensayos.

El pardmetro de respuesta principal para analizar la influencia de las variables fue
el porcentaje de remocién de DQO, y como respuestas secundarias porcentaje de

remocion de Turbiedad, disminucién del pH, aumento del color aparente, aumento
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de la conductividad y presencia de sélidos sedimentables, se evalué la DBOs para
tratamientos con las mayores remociones de DQO. En la Tabla 3, se presentan las

posibles respuesta (X;;) obtenidas por los tratamientos aplicados para la réplica 1.

Tabla 3. Disefio factorial para determinar remocién de DQO por tratamiento

de Fenton
Tratamiento  Replica % REMOCION DE DQO
1-3 Replica 1 X1 X12 X13
4-6 Replica 1 X21 X22 X23
7-9 Replica 1 X31 X32 X33

Xij; i:nivel de [H,O,], j:nivel de [Fe], i,j=1,2,3.
Donde X;j,, es la respuesta observada cuando el tratamiento se encuentra en el i-€simo nivel de
[H20,] y j-ésimo nivel de [Fe] en el nanocomposito de Fe;04-Fique.

3.2.6 Experimento dosificacion de H,O, y nanocomposito Fe3O4-Fique. Se
evaluaron 9 tratamientos en un disefio completamente aleatorio, de arreglo
factorial no equilibrado con tres niveles de H,O, y tres niveles de Fez0,
nanoestructurado a pHs del agua residual establecidos a partir de los ensayos
preliminares. Los tratamientos se repitieron dos veces, para un total de 18

ensayos.

La cantidad de agua residual del beneficiadero recolectada fue de 40L, una vez
separados soélidos flotantes y sedimentables se tomaron 13 L de agua residual.
Para cada ensayo se emplearon 100 ml de agua residual. La mezcla se hizo en un
equipo de floculacién con agitacion con 6 puestos con agitacion de 25 min™ y con
tiempo de reaccion de 1h. La dosificacion se realizé agregando al nanocompuesto
Fes;O4-Fique el agua residual seguido por dosificacion de H,O,. Se determino

DQO, color aparente, turbiedad, conductividad, pH, sélidos sedimentables y DBOs.
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3.2.7 Determinacién ciclos de uso para nanocomposito Fe3O4-Fique. Las
pruebas para determinar los ciclos de uso del nanocomposito Fe;O4-Fique se
desarrollaron en un sistema por lote. Se realizaron repetidos ciclos de uso sin
cambiar el nanocomposito Fe304-Fique, dosificando H,O, a 100 mL de agua
residual en cada nuevo ciclo. Los tres ensayos se realizaron por duplicado con los
valores 6ptimos de dosificacion para el proceso de Fenton. Las condiciones de
operacion fueron: tiempo de reaccidon de 1h, agitacion continua con velocidad de

25 min™, temperatura y presién ambientales.

3.3 EXPLORACION DE POSTRATAMIENTO

A los efluentes del tratamiento con el reactivo de Fenton se les aplicoO en serie
pruebas de sedimentacion y filtracion evaluando después de cada prueba cambios

en sus parémetros.

3.3.1. Pruebas de sedimentacion. Después del procedimiento con el reactivo de
Fenton, las aguas tratadas se dejaron sedimentar en el cono Imhoff por 1 h, a
continuacion, al sobrenadante se le determiné los pardmetros de color aparente,

turbiedad, conductividad, y pH.

3.3.2. Pruebas de Filtracién. A las aguas tratadas con Fenton y después de
separados los solidos sedimentables se agregé 1 g de carbén activado por cada
100 mL de agua tratada, se agito con varilla de vidrio y se filtr6 con papel de filtro
cuantitativo franja negra, posteriormente se evaluaron parametros de color

aparente, turbiedad, conductividad, y pH.
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3.4 ANALISIS DE RESULTADOS.

De acuerdo a la estructura experimental disefiada se realizé el analisis estadistico
y se establecio la relacion de los pardmetros de respuesta con las variables
consideradas influyentes. Se determinaron promedio y desviaciones tipicas para
cada parametro. La comparacion de medias empleando ANOVA permitio
identificar variables influyentes e interacciones entre variables con un nivel de
confianza del 95%. Ademas, la aplicacion de diferencia minima significativa entre
media permitié determinar efectos relevantes sobre los pardmetros respuesta. Se
empled el programa estadistico InfoStat desarrollado por el Grupo InfoStat de la
Facultad de Estadistica y Biometria de la Universidad Nacional de Cordoba,
Argentina version libre 2008 (32).

3.5 LOCALIZACION

El café procesado en la finca Majavita ubicada en el municipio de Socorro,
departamento de Santander con una elevaciéon de 1380 msnm, a 6° 28°18,7"
Latitud Norte y 73° 14°58,3" Longitud Oeste, corresponde a Coffea arabica
variedad Castilla y Tabi se presentan las siguientes condiciones climaticas:
temperatura promedio 24 °C, precipitaciéon media 1309 mm/afio, humedad relativa

72%, evaporacion 48,8 mm/afio, evapotranspiracion 111,82 mm/afio (33).

Para obtener la mayor cantidad de frutos de café maduros, las cerezas se
recolectaron de forma selectiva, entre los meses de agosto a enero de acuerdo
con las floraciones. Posteriormente, en el beneficiadero, cada lote de café recibido
se paso por un cilindro mecénico que por tamafio retira frutos pequefios o de bajo

peso. El café seleccionado se despulpé sin agua a una rata de 600 kg/h y
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pasodespués por un desmucilaginador mecanico que utiliza un flujo de agua de
aproximadamente 1,6 L/min.

El mucilago obtenido se fermenté en recipientes plasticos en sistema discontinuo,
estatico y abierto que separa los sélidos flotantes y sedimentables. La etapa
experimental de tratamientos de dosificacion y evaluacion de parametros

respuesta se realizé en el Laboratorio de Aguas y Microbiologia de la Universidad

Libre Seccional Socorro, Santander, localizado en la Hacienda Majavita.

3.6 MATERIALES Y REACTIVOS

Los reactivos empleados fueron:

Tabla 4. Materiales y reactivos

Reactivo Férmula Pureza Marca
Perdxido de Hidrégeno H202 30% Carlo Erba
Sulfato de hierro (ll) heptahidratado FeS04.7H20 99% Merck
. : FesOs4 1,78% Desarrollado ~ GIFTEX vy
Nanocomposito Fe3O4-Fique
Fe 1,29% CEIAM
Carbon activado C 100% Merck

El nanocomposito Fe3O4-Fique fue sintetizado y suministrado por Grupo de
Investigacion en Fisicoquimica Tedrica y Experimental (GIFTEX) y Centro de
Estudios e Investigaciones Ambientales (CEIAM) de la Escuela de Quimica de la
Universidad Industrial de Santander-UIS, su composicion se especifica a

continuacion.
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Figura 4. Composicion nanocompositos de Fe3O4-Fique

Elemento Concentracion
Matriz-Fique 98,70%
Fe 1,29%
Cl 61 ppm
Ca 38 ppm
Si 34 ppm
S 29 ppm
Al 24 ppm
v 8 ppm
Zn 2 ppm

Nanocompésitos de Fe3Os-Fique
Fuente: Grupo GIFTEX y CEIAM

3.7 VARIABLES

Antes de aplicar el tratamiento de dosificacion con el reactivo de Fenton al agua
residual se le separaron los sélidos flotantes y sedimentables por decantacién,
posteriormente, el agua residual se pasdé por un cedazo para retirar solidos
gruesos y se almacend entre 10-12 L, de donde se tomaron los volimenes

requeridos para los tratamientos quimicos.

Al agua residual se le midieron los parametros de Demanda Quimica de Oxigeno
(DQO), pH, conductividad, color aparente a 410 nm y sélidos sedimentables,
empleando los métodos normalizados del Standard Methods for the Examination
of Water and Wastewater(SM) (33). Todas las metodologias se estandarizaron
previamente en el laboratorio con muestras de agua residual de desmucilaginado
de café previa separacion de sdlidos flotantes. En la Tabla 3 se indican las

unidades de los resultados para cada parametro medido.
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Tabla 5. Métodos de determinacién de pardmetros evaluados

Determinacion

Demanda Quimica de
Oxigeno (DQO)

Color aparente

Turbiedad

Conductividad

pH

Solidos sedimentables

Demanda Bioquimica
de Oxigeno (DBOs)

Unidad

mg/L O

UPC

UNT

mS/cm

Unidad pH

mL/L

mg/L Oz

Método

Reflujo cerrado-colorimetria
Vis
SM 5220 D
longitud de onda 410 nm
SM 2120 C
Nefelométrico
SM 2130 B
Electrométrico
SM 2510 B

pH-metro Inolab marca WTW

Decantacion cono Imhoff

Respirométrico
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Equipo

Termoreactor TR420 marca Merck

Fotometro Nova 60 marca Merck

Fotometro Nova 60 marca Merck

Turbidimetro 2100Q marca Hach

Conductimetro HI 8733 marca Hanna

pH-metro Inolab marca WTW

Cono Imhoff

Incubadora Oxitop marca WTW



4. RESULTADOS

4.1 DETERMINACION DEL TIEMPO OPTIMO DE SEPARACION DE SOLIDOS

Pasadas 4 h del proceso de desmucilaginado, inicio la separacion de soélidos
flotantes y agua residual, ver Anexo H. La capa de sélidos flotantes transcurrido un
tiempo disminuyd, aumentando el volumen de agua clarificada llegando a 672mL/L
(67,2% v/v) en promedio 8 h después (llustracién 1).

llustraciéon 1. Separacion de mucilago

Agua residual, Oh Agua residual separada, 8h

Posteriormente los solidos flotantes se sedimentan disminuyendo el volumen de
agua clarificada, a 208 mL/L después de 12 h. permaneciendo sin alteracibn como
se presenta en la Figura 5. Estos cambios en la distribucién de los sélidos en las
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aguas residuales coinciden con cambios bioquimicos significativos que ocurren 8
horas después del desmucilaginado causados por fermentacion del mucilago que
disminuyen azlcares y lipidos con generacion de acidos reportado en estudios

previos (27).

Figura 5. Volumen de agua residual clarificada con el tiempo
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El agua residual del desmucilaginado de café presentd caracteristicas de alta
acidez con 2400 mg/L y pH de 3,76, alta DQO con 25900 mg/L, color aparente de
7280 UPC y 30 mL/L de soélidos sedimentables debido al material suspendido y
disuelto (ver tabla 6), caracteristicas cuantitativamente mayores a las reportadas
en estudios anteriores (6,9,24,31), atribuibles al proceso de beneficio aplicado con
bajo consumo de agua. Aproximadamente 8h después y separados los sélidos
flotantes y sedimentados se obtuvo agua clarificada, por la separacion de material
organico suspendido reflejado en remocion del 89,0% de turbiedad, 67,1% del
color aparente y 42,9% de DQO.

46



Tabla 6. Caracterizacion de las aguas residuales del desmucilaginado de

café
SEPARACION SOLIDOS
Parametro Unidad Antes Después % Remocion
Conductividad mS/cm 1,51 1,25 17,2
Turbiedad UNT 7280 801 89,0
pH UpH 3,76 3,70 0,06*
Color Aparente UPC 7600 2500 67,1
Sélidos Sedimentables mL/L 30 15 50,0
ACIDEZ mal 2400 1250 47,9
CaCOs

DQO glL Oz 25,9 14,8 42,9
DBOs g/lL Oz - 8,3

indice de biodegradabilidad

(IB) - - 0,56

*diferencia en Ph

4.2 DETERMINAR LAS CONDICIONES DE TRATAMIENTO DE LAS AGUAS DE
DESMUCILAGINADO DEL CAFE CON EL REACTIVO DE FENTON (H,O./FE*?)
EN FASE HOMOGENEA

4.2.1 Intervalo de dosificacion. Para la obtencion del intervalo de dosificacion se
realizaron ensayos preliminares empleando el método convencional de evaluar el
porcentaje de remocion de DQO al variar un factor como la dosis de H,0; la masa
de FeS04.7HO o el pH y conservando fijos los otros factores. Variables
intervinientes como el tiempo de agitacién y tiempo de reaccién fueron fijados en

1hy 25 min™ teniendo en cuenta estudios previos reportados (9,31).
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4.2.2 Caracterizacion del agua residual. Las propiedades fisicas y quimicas del
agua residual pueden variar apreciablemente dependiendo del flujo de agua
aplicado para el proceso de desmucilaginado, el cual depende del estado de
maduracion del grano. Una vez recolectados los residuos liquidos del
desmucilaginado de café se dej6 para la separacion de sélidos en baldes
aproximadamente por 8 h; después de separar los solidos flotantes vy

sedimentados se determinaron las propiedades que se presentan en la Tabla 7.

Tabla 7. Caracterizacién de las aguas residuales del despulpado de café

Parametro Valor Unidad
DQO 16638 mg/L Oz
Color Aparente 3030 UPC
Turbiedad 391 UNT
pH 3.9 UpH
Conductividad 1,37 mS/cm

El agua residual separada presenté pH acido de 3,9 y alta DQO con 16638mgI/L,
un color aparente de 3030 UPC debido a material suspendido y disuelto,
mostrando mayores concentraciones de DQO a las reportadas en estudios
anteriores con DQO entre 2905 mg/L - 9270 mg/L (9,6,24,31). Este aumento en la
concentracion de materia organica expresada como DQO se debe al bajo
requerimiento de agua en el proceso de desmucilaginado empleado en la
Hacienda Majavita, generando residuos liquidos de mayor concentracion y bajo
pH.

Con base en los ensayos preliminares se determiné el rango de respuesta para
remocion de DQO vy turbiedad. Para los niveles de dosificacion 1 y 3 de las

variables se tomé las dosis que obtuvieron el limite inferior y superior en el rango
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de respuesta. El nivel 2 se fijo para la dosis con la mayor remocién de DQO al pH

del agua residual reportado en la siguiente tabla.

Tabla 8. Niveles de dosificaciéon

Variable Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3
H20: 166 mM 270 mM 333 mM
Fe*2 11 mM 22mM 169 mM

pH 28 39 7,0

Teniendo en cuenta el disefio factorial los tratamientos aplicados se reportan a

continuacioén en la Tabla 9.

Tabla 9. Tratamientos con H,0, y FeSO,4. 7H,0

Tratamiento a0z Fet PR
mMolar mMolar unidad pH
1 166 11 28
2 166 11 3.9
3 166 11 7,0
4 166 22 28
5 166 22 3.9
6 166 22 7,0
7 166 169 28
8 166 169 3.9
9 166 169 7,0
10 270 11 28
1 270 11 3.9
12 270 11 7,0
13 270 22 2,8
14 270 22 39
15 270 22 7,0
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H202 Fe? pH
Tratamiento

mMolar mMolar unidad pH
16 270 169 2,8
17 270 169 3.9
18 270 169 7,0
19 333 1 2,8
20 333 1 39
21 333 11 7,0
22 333 22 2,8
23 333 22 39
24 333 22 7,0
25 333 169 2,8
26 333 169 39
27 333 169 7,0

4.2.3 Dosis 6ptima de H,0, y FeS0O,.7H,0. Realizados los 27 tratamientos (ver
tabla 8) con diferentes niveles de los factores pH, H,O, y Fe*? segin el disefio
experimental factorial simétrico con distribucion al azar, tomando como variables
continuas la respuesta porcentaje de remocion de DQO, porcentaje de remocién
Turbiedad, porcentaje de remocion del Color Aparente, porcentaje de aumento de
la Conductividad y cambio en el pH. Para el analisis de resultados se empled la
ANOVA vy el valor p como indicador con un nivel de confiabilidad del 95%, que
permiti6 determinar los términos significativos en el modelo estadistico y las
interacciones entre los factores, ademas, la comparacion entre los efectos por los
tratamientos se efectu6 tomando la Diferencia Minima Significativa-DMS como
indicador.

4.2.3.1 Remocion de DQO: Para el andlisis de los efectos de la variacion entre
los diferentes tratamientos del porcentaje de remocion de DQO se aplicé el analisis
de varianza (ANOVA), encontrando que el modelo en general presentd notoria

significancia al tener un valor de p < 0,0001; las variables que influyeron en la
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diminucién de DQO fueron las dosis de H,O, y Fe*?, en contraste el cambio en el
pH no fue estadisticamente significancia (p-valor de 0,7852). Sin embargo, se

presentan interacciones significativas entre pH - Fe*?y pH-H,0, (ver anexo A).

Figura 6. Porcentaje de remocién de DQO con la dosis de H,0, y FeS0,4.7H,0

Efecto H202

45,57

B
41,81
B
38,05
34,29
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% Remocion DQO

166 270 333
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Efecto Fe(ll)
45,05
B
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e}
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c
K=l
g 37,694
e
(5]
x
= 34,01
IA
30,33
11 169 22
Fe (II), mM

En el andlisis de efectos sencillos por las variables se observo la remocién de
DQO incrementa al aumentar la dosis de H,0O,, sin embargo, la diferencia es
significativa para la dosis de 270 mM con remocion de 40,5 %, observandose que
al aumentar la dosis de H,O, la remocion no fue estadisticamente significativa al
no superar la Diferencia minima significativa (DMS) sefialada con B en la Figura 6
(Efecto H,0,). Con la variable Fe*? se presenté aumento de la remocién de DQO

(media 42,5%) para la dosis 22 mM, con una disminucion no significativa al
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aumentar la cantidad de Fe*?, como se observa en la Figura 6 (Efecto Fe*?) y
sefalada con DMS B.

Para el andlisis de los efectos por interacciones entre las variables, es importante
en la remocion de la DQO los cambios en el pH con relacién a la dosis de H,0,
como se puede observar en la Figura 7. A pHs acidos (2,8 y 3,9) al aumentar la
dosis de H,O, aumenta la remocion de DQO, siendo la mayor remocién de 47,6 %
a pH de 3,9 y dosis de 333mM de H,0,, difiriendo con lo observado a pH 7, que al
disminuir la dosis de H,0; (333 mM, 270 mM y 166mM) aumentd la remocion de
DQO (35,7%; 37,3% y 38,7%) sin que las diferencias fueran estadisticamente
significativas, sefialado en la Figura 7 con DMS AB,BC y BCD (Anexo A).

Figura 7. Porcentaje de remocion de DQO segun interaccion H202-pH

Efecto H202-pH
52,01

D
45,504

cb
BCD BCD
38,98 BC BCD
AB
32,461
25,95

16639 16628 33370 27070 166:7,0 27028 27039 33328 33339
H202, mM-pH

% Remocion DQO

La interaccion entre la dosis de Fe*? y pH mostré alta significancia (ver ANEXO ),
las mayores remociones se presentaron a pH de 7 para dosis de Fe*? entre 22mM
y 169 mM, como se presenta en la Figura 8. La mayor remocion de DQO con
49,6% se presenté a pH 7 y dosis de 22 mM de Fe*? que indica un requerimiento
6ptimo de Fe*? para la reaccién.
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Figura 8. Porcentaje de remocién de DQO segln interaccion Fe**-pH
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Andlisis de remocion de DQO a pH 2,8

Se observa para los tratamientos a pH de 2,8 la remocién de DQO fue mayor al
aumentar la dosis de H,O, y disminuir la dosis de Fe*?, siendo la mas alta a 333
mM de H,O0,y 11 mM de Fe*®y remocion de 49,4% en DQO, como se observa en
{Iizeié]] para las remociones mas altas (46,4%; 49,3% y
49,4%) fueron de 12,3; 15,1 y 30,3 indicando requerimiento mayor de agente
oxidante con relacion al catalizador (Anexo O).

la Figura 9. La relacion

Figura 9. Porcentaje de remocién de DQO segUn interacciéon H.O»-Fe *? a pH
2,8
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Andlisis de remocion de DQO a pH 3,9

Para los tratamientos a pH de 3,9 (pH del agua residual del desmucilaginado de
café) se mantienen las tendencias en la dosificacion H,O, a las observadas a pH
2,8, sin embargo, aumenta el requerimiento de Fe*? presentandose la mayor

remocion 51,8% para dosis de 333mM de H,O, y 169 mM de Fe*. La relacion

Ffjofz disminuye para las mayores remociones a 30,3; 1,6 y 2,0 para las

dosificaciones con mayores remociones (48,4%; 48,9% y 51,8%), indicando

requerimientos altos de agente oxidante y catalizador (ver Figura 10 y Anexo O).

Figura 10. Porcentaje de remocién de DQO segln interaccion H,O,-Fe *? a pH
3,9
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Andlisis de remocion de DQO a pH 7,0
A pH 7,0 se mantiene la tendencia que al aumentar la dosis de H,0O, se presento
mayores remociones de DQO, la mejor dosis de Fe*? fue de 22 mM de Fe*?, como

se observa en la Figura 11. Las mas altas remociones se presentaron para las

relamones

[ de 2,0; 15,1 y 12,3 con remociones de 49,3%; 50,3% y 50,7, sin

presentar diferencia significativa entre ellas (DMS D), indicando requerimientos

menores de agente oxidantes y de catalizador, pero en proporciones altas H,0O,
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con respecto al Fe*% la mayor remocion se presento a 270 mM H,0, y 22 mM de
Fe*? y remocién de 50,7% (ver Anexo O).

Figura 11. Porcentaje de remocién de DQO segln interaccion H,O,-Fe *? a pH
7,0
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s

4.2.3.2 Remocion de turbiedad: Para el andlisis de los tratamientos sobre la
turbiedad, el modelo en general presentd significancia con valor p de 0,005, las
variables que influyeron en el porcentaje de remocion de turbiedad fueron las

dosis de H,0, y Fe*? como se observa en el Anexo B.

En el analisis de efectos sencillos de las variables se observé el aumento de
remocion de turbiedad con el incremento de dosis de H,0O,, observandose una
diferencia significativa para la dosis de 333 mM con una remocion de 62,5% de

Turbiedad, como se observa en la Figura 12 Efecto H,0».
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Figura 12. Porcentaje de remocién de turbiedad con la dosis
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Al observar el efecto del Fe*? la mayor remocién de turbiedad fue de 64,9% a una
dosis de 22 mM, disminuyendo la remocion para dosis mayor o menor, (ver Figura
12, Efecto Fe*?). El comportamiento de las variables H,O, y Fe*? para la remoci6n
de turbiedad es similar al mostrado para el parametro remociéon de DQO. Aunque

estadisticamente el pH no fue significativo, las mayores remociones de turbiedad

56



se presentaron a pHs 7, obteniéndose 87,7% para la dosificacion de 333mM H,0,,
22mM Fe*?y pH 7 (ver Anexo B).

4.2.3.3 Aumento del color aparente: El modelo en general presento significancia
con valor p de 0,0072, encontrando como Unica variable influyente sobre el
porcentaje de aumento en el color aparente la dosis de Fe*?, como se observar en
el ANEXO C.

El analisis del efecto sencillo sobre el color aparente de la dosificacién de Fe*? fue
de incremento, sefialandose con signo negativo. La dosis con menor incremento (-
47,6%) se presentd para 22mM de Fe*?; en contraste, el mayor incremento en el
color aparente fue para la dosis de 169 mM de Fe*? con aumento de 600,4 %,
(ver Anexo C.), como se observa en la Figura 13.

Figura 13. Porcentaje de aumento de color aparente segln dosis de Fe ™
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Al tener en cuenta todas las variables, el menor incremento en el color con -0,13%
para la dosis de 270mM H,0,, 22mM Fe** y pH 7, en contraste el mayor
incremento de color con 820,7% fue con la dosis de 166mM H,0,, 169mM Fe*? y
pH 3 (ver Anexo C).

4.2.3.4 Aumento de la conductividad: Para el analisis de los efectos de la
variacién de H,O, Fe*? y pH sobre la variable Conductividad. EI modelo en
general presento alta significancia al tener un valor p <0,0001, los factores que
influyen en el aumento de conductividad son la dosis de Fe*? y pH como se
observa en el Anexo D. El andlisis del efecto sencillo de la dosis de Fe*? sobre la
conductividad después de los tratamientos fue directamente proporcional,
alcanzando el valor maximo de 11,64 mS/cm en conductividad para la dosis de
169 mM, este comportamiento se esperaba por la adicion del FeS0O,4.7H,0,
electrolito fuerte y observable en la Figura 14 Efecto del Fe (I1).

Figura 14. Aumento de la conductividad con la dosis

EFECTO DEL Fe (N}

12,52+
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EFECTO DEL pH

AB

Aurn Conduc, mS/em

7.0 39 2.8

El analisis del efecto de la variable sencilla pH sefial6 que a pHs acidos se
incremento apreciablemente la conductividad observandose el mayor aumento con
7,49 mS/cm al pH de 2,8 como se observa en la Figura 14 Efecto del pH,
indicando que a pH neutros disminucion de especies conductoras residuales por la

adicion del electrolito.

4.2.3.5 Aumento de s6lidos sedimentables: Para el andlisis de los efectos de la
variacién de H,O, Fe*?y pH sobre la medida de sélidos sedimentables generados,
el modelo en general presentd alta significancia al tener un valor p <0,0001, las
variables influyentes fueron la dosis de H,O; y la dosis de Fe*? y las interacciones
entre las variables relevantes dosis de H,O,-Fe*?y dosis de Fe*%-pH (ver Anexo
E). Destacandose que se generaron solidos sedimentables para todos los

tratamientos aplicados.
El andlisis de efectos sencillo de la variable H,O, sefialé una relaciéon inversa entre

la dosis de H,0O, y la generacion de solidos sedimentables. La mayor generacion

de sdlidos se present6 para la dosis de 166 mM de H,0O,, con 45,8 mL/L y menor
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para la dosis de 333 mM con 20,5 mL/L de sélidos sedimentables (ver Figura 15
Efecto H,0O,).

La otra variables con efecto significativo fue la dosis de Fe*? cuando al aumentar la
dosis de Fe*? aumentd la generacién se sélidos sedimentables, observandose
para la dosis mas alta (169 mM) un incremento significativo de 58,1 mL/L de

sélidos sedimentables, ver Figura 15 Efecto de Fe (II).

En el andlisis del efecto por interaccién de las variables dosis de H,O, y Fe*?
potencia la formacion de solidos sedimentables principalmente al incrementar la

[H,0,]
CFet?] de

dosis de Fe, y a bajas dosis de H,O, como se evidencia en las relaciones

2,0; 2,0 y 1,0 para los tratamientos que generaron mas solidos sedimentables con
38,8 mL/L; 46,4 mL/L y 89,1 mL/L, la dosificacion con mayor generacion fue 166
mM de H,0,y 169 mM Fe*?, ver Figura 16.
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Figura 15. Aumento de sélidos sedimentables con la dosis de H,0, y Fe*?

EFECTO DEL H202

50.54 4

42 68

34 .82

Aurnento Sol Sed mLL

26.97

IA
1911

333 270 166
H202 mi

EFECTO DEL Fe ()

63.62

51.52+

39,424

Aumento Sol Sed mLL

27.324

IA IA
15,22

22 11 169

La menor formacion de sélidos sedimentables se presentd a dosis altas de H,O, y

[H;0,]
[Fe*2]

bajas de Fe*?, con relaciones de 15,1; 30,3 y 24,5 con incremento de solidos

sedimentables de 11,1 mL/L; 11,8 mL/L y 17,4 mL/L siendo el tratamiento que
genero menos sedimentos con 11,1 mL/L y dosis de 333 mM de H,0, y 22 mM de
Fe™ (ver Figura 16). Es resaltable que el pardmetro respuesta solidos
sedimentables es el Unico que presenta este efecto de interaccion con

significancia mayor al 95%.
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Figura 16. Aumento de sélidos sedimentables con la dosis de H,0O; y Fe *
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Para la interaccion entre las variables dosis de Fe*? y pH se observé que al
incrementar la dosis de Fe y mayor pH (menos acido) se potencia la formaciéon de
sélidos sedimentables, como ocurrié en los tratamientos con 169 mM de Fe*?y pH
7; en contraste se generaron menores sedimentos a pH neutro y baja dosis de

2. la menor cantidad de sélidos sedimentables con 8,8 mL/L fue para dosis de

11mM de Fe*y pH 7 como se observa en la Figura 17.

Figura 17. Aumento de sélidos sedimentables con la dosis de Fe *?y pH
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Al tener en cuenta todas las variables, el menor incremento en sdlidos
sedimentables con 4,8 mL/L para la dosis de 333mM H,0,, 11mM Fe*?y pH 7, en
contraste el mayor incremento de solidos sedimentables con 136,3mL/L fue con la
dosis de 166mM H,0,, 169mM Fe*?y pH 7 (ver Anexo E).

4.2.3.6 Disminucion pH: Para el analisis de los efectos de la variacion de H,0O,
Fe™ y pH sobre el pH del agua tratada, el modelo en general presenté alta
significancia al tener un valor p <0,0001, los factores que influyen son la dosis de
Fe*?, el pH del agua residual antes del tratamiento y la interaccion entre la dosis

de Fe*-pH de agua a tratar como se observa en el Anexo F.

El analisis del efecto de la variable Fe*? es directamente proporcional, al aumentar
la dosis de Fe™ aumenta la acidez en el efluente, presentando los pH més &cidos
a la salida de los tratamientos con dosificaciones de 169 mM de Fe*?, sin
embargo, esta dosificacion fue igualmente significativa a la dosis de 22 mM Fe*?
(ver DMS B), ver Figura 18
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Figura 18. Disminucion del pH con la dosis de Fe (ll) y pH inicial
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Por otra parte, el andlisis del efecto de la variable pH del agua residual, con la
disminucién del pH por el tratamiento fueron directamente proporcionales,
presentando mayor acidez en efluentes de los tratamiento con pH inicial de 7
(neutro), con una disminucién promedio de 3,82 upH, como se observa en la

Figura 18

El analisis del efecto por interaccion de las variables dosis de Fe*? y pH corrobora
la tendencia mostrada por el efecto sencillo de las variables, en la cual a mayor pH
del agua residual y mayor dosis de Fe*?, mayor disminucién del pH después del

tratamiento con el reactivo de Fenton. A pH de 7 del agua residual el aumento en
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dosis de Fe*? muestra diferencias significativas como se observa en la Figura 19
sefialado con DMS D, E y F, presentandose la menor disminucién del pH cuando
el agua a tratar es acida (pH de 2,8), y la dosis de Fe es 11 mM con 0,25 unidades
de pH.

Figura 19. Disminucion del pH con la dosis de Fe (Il) y pH inicial
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4.2.4 Postratamiento con carbon activado. A las aguas tratadas con H,O, y
FeS0,4.7H,0, después de separados los sélidos sedimentables, se aplicé carbon
activado presentando altas remociones en los pardmetros de turbiedad y color
aparente como se reportan en el Anexo G. El tratamiento con carbén activado fue
altamente eficaz removiendo turbiedad en todos los tratamientos, con media de
94,8%, mostrando mayores remociones para tratamientos de Fenton con dosis
alta de H,O, como se observa en la Figura 20, presentando la mayor remocién
con 97,6 %, para los tratamientos con dosis de 333 mM de H,O, que presentaron

menor generacion de soélidos sedimentables con el reactivo de Fenton.
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Figura 20. Remocion de turbiedad y color aparente con tratamiento de
Carboén Activado

EFECTO DEL CARBON ACTIVADO SOBRE LA TURBIEDAD

101,46

901
A
%57
A
913
A
9169

270,00 166,00 33300
H202, mi

Remocion Turbiedad, %

EFECTO DEL CARBGN ACTIVADO SOBRE EL COLOR APARENTE
25

17

8,12

Remocian Color, %

7808

75,04

Efluente filtrado : 70 m S5

pH

Se observa a filtrar con carbon activado una remocion promedio del color aparente
de 80,5% para todos los tratamientos, ver Anexo G, contrario al tratamiento con
Fenton donde el aumenté el color aparente en todos los tratamientos fue en
promedio de -262%. La mayor remocién de color aparente se presentdé a pHs
acidos (3,9 y 2,8) como se observa en la Figura 20, Efecto del carbon activado
sobre el color aparente.
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4.3 DETERMINAR LAS CONDICIONES DE TRATAMIENTO DE LAS AGUAS DE
DESMUCILAGINADO DEL CAFE CON H,0, Y FE3O, EN FASE
HETEROGENEA

4.3.1 Intervalo de dosificacion. Para la obtencion del intervalo de dosificacion se
realizaron ensayos preliminares empleando las dosis de mayor remocion del
tratamiento del agua residual de desmucilaginado de café con H;0,, vy

FeS0,4.7H,0 al pH del agua residual, con tiempo de agitacion y reaccion de 1h.

4.3.2 Caracterizacion agua residual. El agua residual del desmucilaginado de
café después de separados los sélidos por decantacion y filtrado presenté pH
acido con 3,75, alta DQO con 15944 mg/L e indice de biodegradabilidad de 0,52,
adecuado para tratamientos biolégico por su disponibilidad de materia organica
biodegradable (ver Tabla 10), con color aparente de 3700 UPC y 5 mL/L de
sélidos sedimentables debido al material suspendido y disuelto, caracteristicas
similares a las aguas residuales empleadas para determinar la dosis éptima con el

reactivo de Fenton en fase homogénea y reportadas en la Tabla 7.

Tabla 10. Caracterizacion de las aguas residuales tratamiento Fenton

heterogéneo
Parametro Unidad Después

Conductividad mS/cm 1,18
Turbiedad UNT 1136
pH UpH 3,75
Color Aparente UPC 3700
Sélidos Sedimentables mL/L 5
DQO mg/L Oz 15944
DBOs mg/L Oz 8262
indice de biodegradabilidad (IB) - 0,52
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Con base en los ensayos preliminares se establecieron tres niveles de dosificacion
para el H,O, y FesO4 nanoestructurado en fibras de figue empleados en el disefio
experimental factorial asimétrico con dos replicas aplicado en arreglo aleatorio,
descritos en la Tabla 11.

Tabla 11. Niveles de dosificacion para el H202 y nanocomposito Fe304-Fibra

Variable Nivel 1 Nivel 2 Nivel 3
H202 39,6 mM 96,9 mM 153,3 mM
Fe*2-Fe*3 0,65 mM 1,29 mM 2,79 mM

4.3.3 Dosis 6ptima de H,O, y nanocomposito de Fe3zO4-Fique. Realizados los 9
tratamientos con diferentes niveles de los factores H,O, y nanocomposito de
Fes;O4-Fique presentados en la Tabla 11 y tomando como variable respuesta
remocién de DQO, remocidn turbiedad, remocién de color aparente, cambio en la

conductividad y cambio en el pH, se obtuvieron los siguientes resultados:

Tabla 12. Tratamiento para dosificacion del H,O, y FesO4 nanoestructurado

TRATAMIENTO H20: Nanocomposito
mM Fet23 mM
1 40 0,65
2 40 1,29
3 40 2,79
4 97 0,65
5 97 1,29
6 97 2,79
7 156 0,65
8 156 1,29
9 156 2,79
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4.3.3.1 Remocién de DQO: Se observé que dosis bajas de H,O, presentaron la
mayor remocion de DQO, sin exhibir diferencia significativa al aumentar la dosis
de nanocomposito, mostrada en la Figura 21. La mayor remocién en DQO con
29,3% fue para el tratamiento con 40,0 mM H,O, y 2,79 mM de Fe equivalente a
12,1 g/L de nanocomposito. Al tener en cuenta Unicamente la variable H,O,, la
tendencia indica que a mayor dosis aumenta la remocion de DQO, sin embargo

por interaccion con el nanocomposito esta tendencia es afectada, ver Anexo I. Las

[H,0,
[ Fe]

14 indicando requerimiento alto de H,O, y proporciones molares menor del Fe en

mayores remociones con 25,4%, 26,6%, y 29,3% con relaciones ! de 56, 61y

el bionanocomposito.

Figura 21. Remocién de DQO con la dosis de H,O,y Nanocomposito
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4.3.3.2 Remocién de turbiedad: La mayor remocion de Turbiedad con 24,8 % se

presentd para el tratamiento de 40 mM de H,0,, con dosis optima de 1,29 mM de

Fe o 5,6 g/L de nanocomposito. Las tendencias de las relacion % son las
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mismas que para la remocion de DQO, como se observa en la Figura 22 que
indican bajo requerimiento de Fe con relacion al H,O,, ver datos Anexo J.

Figura 22. Remocion de Turbiedad con la dosis de H,O,y Nanocomposito
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4.3.3.3 Remocion de Color Aparente: En todos los tratamientos se presento
remocién de color aparente; evidenciandose relacion directamente proporcional
entre el aumento de la dosis de H,O, y mayores remociones de color, como se
observa en la Figura 23 Efecto del H,O, y sefialado con DMS B. La mayor

remocion de color con 52,7% se obtuvo para la dosificacion de 156 mM de H,0, y
0,65 mM de Fe o 2,8 g/L de nanocomposito, con relacion % alta de 240, ver

Figura 23 y Anexo J.
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Figura 23. Remocion de Color Aparente con la dosis de H;O, y
Nanocomposito
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4.3.3.4 Remocion de conductividad: Para el andlisis de los efectos de las
variables H,O, y Fe sobre la conductividad el modelo en general presento
significancia, con valor p de 0,0214. La variable influyente en el porcentaje de
remocién de conductividad es la dosis de Fe en el bionanocomposito. Los cambios

en la conductividad fueron muy bajos como se puede observar en el ANEXO .

El efecto sencillo de dosificacion del Fe es directamente proporcional a mayor
dosificacion de Fe en el bionanocomposito aumenta la conductividad en el efluente
y disminuye la remocion de conductividad alcanzando una remociéon de 3,39%

para la dosis de 0,65 mM de Fe en el bionanocomposito, ver Figura 24
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Figura 24. Remocién de conductividad con

Nanocomposito
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Se observé que para una dosis de 97 mM de H,0, y 0,65 mM de Fe, con relacién

[H>0,]
[Fet?]

significativa al cambiar la dosificacion de H,O,, como se ve en la Figura 25 y

sefalado con DMS C.

Figura 25. Cambio en la conductividad con

Nanocomposito
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4.3.3.5 Remocion de soélidos sedimentables: Se presentd remocion de soélidos
sedimentables para todos los tratamientos aplicados, con tendencia a mayores
remociones para tratamientos con dosis bajas en H,O, y en nanocomposito. La
mayor remocion de solidos sedimentables con 80% se presentd en para diversas
dosificaciones, sin diferencias significativas entre tratamientos como se ve en la

Figura 26 y sefiala con DMS A, (Anexo M).

Figura 26. Remocién de sélidos sedimentables con la dosis de H,O, y
Nanocomposito
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4.3.3.5 Disminucién en el pH: Se presentd la tendencia en agua tratadas de un
leve aumento del pH (menor acidez), en contraste, el Gnico tratamiento con una

disminucién del pH (mayor acidez), fue para la dosificacion de 40 mM H,O, y 2,79

mM de Fe y relacién { 20z de 14,3, ver Figura 27
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Figura 27. Cambio en el pH con la dosis de H,O,y Nanocomposito
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4.3.3.6 Consumo de H202: Para el analisis de los efectos de la variacion del
consumo de H,O, y nanocomposito Fe3;O4-Fique sobre el consumo de H,0, el
modelo en general presentd significancia al tener un valor p de 0,0015; la variable

sencilla influyente fue la dosificacion del H,O,, como se puede observar en el
Anexo N.

Figura 28. Consumo de H,O; con la dosis de H,0,
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El analisis del efecto sencillo de la variable H,O, muestra una relacion directa de
proporcionalidad entre su dosificacion y el consumo del H,O; en la reaccion de
Fenton. EI mayor consumo de H,O, se presenté para la dosis de 156 mM con
3067 mg/L. Al tener en cuenta la relacion de dosificacion H,O, y nanocomposito
Fes;04-Fique, se observa para no diferencia significativa entre las dosificaciones de
nanocomposito como catalizador en la transformacion del H,O,, sefialado con
DMS CD y D en la Figura 29.

Figura 29. Consumo de H,0, con la dosis de H,O,y Nanocomposito
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4.3.3.7 Cambio en el indice de Biodegradabilidad (IB): La mayor remocion de
DBOs con 52,8% se presentd para la dosis alta de H,0O, (156 mM) vy
nanocomposito (2,79 mM) , disminuyendo IB del agua residual de 0,52 a 0,33
considerado este ultimo no adecuado para tratamientos biolégicos. Por otra parte,
con una dosis baja de H,O, (40 mM) e igual cantidad de nanocomposito (2,79 mM)
aumenta el IB del agua residual de 0,52 a 0,66. EI comportamiento del IB con los
tratamientos indica mayor remocién de materia organica biodegradable, con el

aumento de dosis de H»0,, ver Tabla 13..
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Tabla 13. Remocion de DBOs con la dosis de H,O,y Nanocomposito

BOs IB* Remocién
HzOz Fe mM [HzOz]/[Fe] . .
Salida Salida DBOs
mM mM - mg/L O, - %
40 0,65 61,3 6800 0,58 17,7
40 2,79 14,2 7000 0,62 15,3
156 2,79 56,1 3900 0,33 52,8

*|B=indice de biodegradabilidad

Reporte de Blancos. Realizado los blancos con fique lavado previamente en
etanol al 97%, se determiné remocion de Turbiedad 6,0%, color aparente 2,0%,
sin cambio en la conductividad y pH.

4.3.4 Postratamiento con carbdn activado. A los efluentes del tratamiento con
H,O, y nanocompositos de Fe3O,; con dosificaciones Optimas y posterior
separacion de sdlidos sedimentables, se les aplicé postratamiento de filtracién con
carbon activado, presentandose remociones en DQO, Turbiedad y DBOs Las
remociones mas significativas fueron en Turbiedad, con promedio de 94,7%. El
postratamiento que presenté las mayores remociones fue 40 mM de H,0,, y 2,79
mM nanocomposito, la remocion acumulada alcanzé eficiencias de 67,3% en
DQO, 97,7% en turbiedad y 65,5% en DBOs, como se presenta en la Tabla 14.
Por otra parte, se observo la disminucion general de la biodegradabilidad, llegando
el IB a 0,1 para las aguas provenientes del tratamiento con 156 mM H,0, y 2,79
mm de Fe, indicando muy baja disponibilidad de materia organica biodegradable,
haciendo este efluente no adecuado para tratamientos biolégicos posteriores. Los
cambios presentados se deben principalmente a la retenciébn del material

suspendido por el medio filtrante.
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Tabla 14. Remociones por el postratamiento con carbon activado

Remocidn con carbén activado Remocion Acumulada
H20: Fe DQO Turbiedad DBO:s IB DQO Turbiedad DBO:s
mM mM % % % - % % %
40 0,65 26,0 96,0 462 0,32 46,7 96,9 57,6
40 2,79 50,8 97,4 58,8 0,55 67,3 97,7 65,5
156 2,79 28,5 90,6 796 0,10 49,9 92,5 90,3
Promedio 35,1 94,7 61,5 0,3 54,6 95,7 71,2

Efluentes tratamiento Fenton + filtracion

4.3.5 Desempefio del nanocomposito con ciclos de usos. Para la evaluacion al
desemperfio del nanocomposito Fe3zO4-Fique en tratamientos sucesivos con H,0;
en agua residual de desmucilaginado de café se tomé la remocion de DQO como
respuesta principal y remociéon de turbiedad, color aparente y sdlidos

sedimentables como respuestas complementarias.

Se dosific6 secuencialmente las tres dosis que obtuvieron los mejores
rendimientos en el experimento de dosificacion (ver dosis en Tabla 12),
obteniendo una tendencia lineal decreciente en el porcentaje de remocion
promedio, como muestra la Figura 30. La recta presenta una pendiente negativa y
en el cuarto ciclo de uso se observé un aumento de la DQO indicando un deterioro

por posible reaccion de la fibra de fique con el H,0».
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Figura 30. Ciclos de uso del Nanocomposito Fe;O4-Fique
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Teniendo en cuenta el comportamiento del nanocomposito ante los diferentes
tratamientos estudiados, se observa como la dosificacion de 40 mM de H,0O, con
0,65 mM de nanocomposito Fe;O4-Fique mantuvo remociones de DQO similares
con 26,5%, 18,8%, y 15,8% (sucesivamente) durante los 3 ciclos de uso, como se
observa en la Figura 31.

Comportamiento diferente se muestra para la remocion de turbiedad y color, para
los cuales el nanocomposito mantuvo o aumento su actividad durante 5 ciclos de
uso. Indicando que a menor dosis de H,O, se prolonga la actividad y posibilidad
de redso como catalizador heterogéneo para el nanocomposito Fe;O4-Fique (ver
Figura 31.)
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Figura 31. Ciclos de uso del H,O, +Nanocomposito Fe3z04-Fique
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4.4 COMPARACION ENTRE TRATAMIENTOS DE FENTON CON
CATALIZADOR  HOMOGENEO  (FESO.7H.0) Y  HETEROGENEO
(NANOCOMPOSITO FE;O4-Fique)

La comparacion entre los tratamientos de Fenton dosificando H,O, y hierro en dos
diferentes formas, una como FeSO,4.7H,O y otra como bionanocomposito de
Fes04-Fique, aplicados a las aguas residual de desmucilaginado de café se
efectu6 consolidando los tratamientos de dosificacién. Las condiciones que se
tuvieron en cuenta para el disefio experimental fueron: similares condiciones en el
proceso de desmucilaginado de café, parametros a evaluar iguales, condiciones
de dosificacion similares, pH del agua residual y periodo entre ensayos (menos de
1 afno). Las caracteristicas de las aguas residuales tratadas se reportan en tabla 7
y Tabla 9.
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Se realizaron 36 tratamientos con 6 niveles de cada variable (dosis de H,O, y
cantidad de hierro). Los ensayos con FeS0O,.7H,0 y Fe304-Fique se realizaron por
triplicado y duplicado respectivamente. El disefio experimental factorial no
equilibrado de 6 asincrénico con arreglo aleatorio, tomando como respuesta los
parametros continuos remocion de DQO, remocién de turbiedad, remocion del
color aparente, remocion de solidos sedimentables y cambio en el pH. El analisis
estadistico se efectu6 comparando la varianza de las medias (ANOVA), el valor p
como indicador de la significancia del Factor de Fisher y como método de
comparacion entre tratamientos la Diferencias Minimas Significativas(DMS), con
nivel de confiabilidad del 95%, permiti6 determinar los términos significativos en el

modelo estadistico y las interacciones entre las variables.

Cuando los datos superan la DMS se sefiala con letras diferentes (por ejemplo A,
B 0 C), al no superar las DMS los datos son sefialados con igual letra (por ejemplo
A, A), en algunos casos se presentan datos que se encuentran entre DMS de
otros (por ejemplo A y B) y se sefialan con combinacion de letras (por ejemplo
AB).

4.4.1 Remocién de DQO. Para el analisis de los efectos de la variacion entre los
diferentes tratamientos sobre el porcentaje de remocion de DQO, encontrando que
el modelo en general presentd significancia al tener un valor de p < 0,0054, el
factor que influyé en el porcentaje de remocién de DQO fue la dosis de H,0O,, ver

Anexo P.
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Figura 32. Porcentaje de remocién de DQO segun dosis de H,0,
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El analisis del efecto sencillo de la variable H,O, sobre los tratamientos se observa
en la Figura 32, donde la remocion de DQO se incrementa al aumentar la dosis de
H,O,, presentando diferencia significativa para la dosis de 270 mM con remocion
de 42,2 % y como catalizador FeS0O4.7H,0. No se observa diferencia significativa
en la remocion de DQO, entre los tratamientos con 270 mM y 333 mM de H,0;
(DMS B en Figura 32). Para dosis bajas de H,O, no se observo diferencia entre
tratamientos con nanocomposito y FeS0,4.7H,0 (dosis 40, 97, 156 y 166 mM)
seflalado con DMS A para los cuatro. El tratamiento con dosis de 333 mM de
H,O, y 169 mM de FeSO,.7H,0 presentd la mayor remocion de DQO con 51,8%.

4.4.2 Remocion de turbiedad. Para el analisis del efecto por los diferentes

tratamientos sobre la turbiedad, el modelo en general presenté significancia con

valor p de 0,0138; la variable influyente fue las dosis de H,O,, ver Anexo Q.

81



Figura 33. Porcentaje de remocién de turbiedad segun dosis de H,0,
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El andlisis de efecto sencillo de la variable H,O,, sobre la remocion de turbiedad
fue de incremento al aumentar la dosis de H,O, como se observa en la Figura 33
observandose mayor remoci{on para tratamientos con FeSO,.7H,0 sefalados con
con DMS B en la Figura 33. EIl tratamiento de 333 mM H;O, y 22 mM
FeS0,4.7H,0 presento la mayor remocién de turbiedad con 73,5%.

4.4.3 Remocién del color aparente. El modelo en general presentd significancia

con valor p de 0,0376, revelando como variables influyentes sobre la remocion del

color aparente la dosis de H,0, y la dosis de Fe, como se observa en el Anexo R.
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Figura 34. Porcentaje de remocién de color aparente segun dosis de Fe
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El efecto sencillo de la variable H,O, sobre el color aparente fue diferente para los
tratamientos con Fenton en fase homogénea y heterogénea, con la tendencia
general a disminuir el color aparente con el aumento en la dosis de H,O, como se

sefala en la Figura 34 con DMS B.

Figura 35. Remocidén de color aparente segun dosis de Fe
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Por otra parte, el efecto sencillo de la dosificacion de Fe fue significativo,
observandose que al aumentar la dosificacibn de Fe se incrementé el color
aparente. Presentandose remocion de color aparente para los tratamientos con
Nanocomposito y aumento en el color para los tratamientos con FeSO,.7H,0O
como se observa en la Figura 35. El tratamiento con 156 mM de H,0, y 0,6 mM de
Nanocomposito de Fe3O4-Fique presento la mayor remocion de color aparente con
52,7%.

4.4.4 Cambio en el pH del agua residual tratada. El modelo estadistico en
general presentd alta significancia con valor p < 0,0001, encontrando como
variables influyentes sobre el cambio de pH en el agua tratada la dosis de H,O, y

la dosis de Fe, como se observar en el Anexo S.

Los resultados del analisis del efecto sencillo de la variable H,O, indican que a
tratamientos con dosis altas de H,O, presentaron mayor acidez del efluente
(disminucion del pH), a diferencia de los tratamientos con 40 mM de H,O, donde el
cambio del pH fue mayor sin observase diferencia significativa entre dosis
semejantes (DMS A en la Figura 36).

Figura 36. Cambio en el pH del agua tratada segun dosis de H,0,
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De manera similar se presento el cambio del pH con la variable Fe, al aumentar la
dosis aumento la acidez del agua tratada, sin observarse diferencia significativa
entre los tratamientos con dosis de 22 y 169 mM de Fe como se observa en las
Figura 36 sefialada como DMS C. El tratamiento que presenté mayor disminucion
del pH con 1,55 unidades fue de 333mM de H,O, y 22mM de FeSO,4.7H,0 vy el
tratamiento con menor variaciéon en el pH con disminucion de 0,03 unidades con

dosificacion de 40 mM H,0,y 1,29 mM de Nanocomposito de FezO4-Fique.

Figura 37. Cambio en el pH del agua tratada segun dosis de Fe
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4.4.5. Remocién sélidos sedimentables. El modelo en general presentd alta
significancia con valor p de 0,0002, evidenciando como factores influyentes sobre
la remocion de soélidos sedimentables en el agua tratada la dosis de H,O;, y la

dosis de Fe, como se presenta en el Anexo T.
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Figura 38. Remocion de solidos sedimentables segun dosis de H,0;
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En el andlisis del efecto sencillo de la variable H,O, se observé dos tendencias
relacionas con los catalizadores aplicados, la primera para tratamientos con
catalizador nanocomposito FezO4-Fique al disminuir la dosis H,O, presentaron
mayor remocién de sélidos sedimentables (con DMS C para todos); en contraste
la segunda tendencia para tratamientos con catalizador FeSO4.7H,0 se determind
mayor generacion de soélidos sedimentables a menor dosis de H,0,,
presentandose diferencia significativa entre dosificaciones de H,O, con DMS Ay

B, como se observa en la Figura 38.

La otra variable sencilla influyente fue la dosis de Fe, mostrando que tratamientos
con menores dosis de Fe en el bionanocomposito obtuvieron mayor remocién de
sélidos sedimentables (con DMS C), ademas fue notable la generacién de soélidos
al aumentar la dosis de FeS0O,4.7H,O (con DMS A y B) como se observa en la
Figura 39. El tratamiento de 166 mM H,;O, y 169 mM FeS0,4.7H,O generd la
mayor cantidad de sélidos sedimentables con 72,3 mL/L en contraste el
tratamiento de 40mM H,O, y 0,65 mM de nanocomposito FezO4-Fique con

remocion de 4 mL/L.
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Figura 39. Remocion de solidos sedimentables segun dosis de Fe
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5. DISCUCION DE RESULTADOS

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos la dosis éptima del reactivo Fenton
empleando FeS0O,.7H,0 fue 333mM de H,O,y 11mM de Fe*? equivalentes a 11,3
g/L de H,O, y 3,1 g/L de FeS0O,4.7H,0 para pH 2,8 y 3,9 con remociones de DQO
de 48,4% y 49,4% respectivamente. Al aumentar el pH del agua residual a 7 la
dosis 6ptima es la misma para H,O, pero requiere duplicar el Fe*® (22mM) para
una remocion 50,3%, similar resultados fueron reportados en estudios previos, al
aplicar Fenton (H,O, +FeSO,) en lixiviados de un relleno sanitario (10). En
aplicaciones del reactivo de Fenton en fase homogénea en aguas residuales de
pulpa de café reportaron aumento de la remocion de DQO al subir el pH (9), en
contraste a lo observado en el presente estudio donde se mantienen el porcentaje
de remocion de DQO en un rango de 2,8 a 7 de pH del agua residual, debido a
dos procesos reactivos simultaneos observados, a pHs acidos se potencia
reacciones de oxidacion con H,O,, al subir el pH aumenta las reacciones de

precipitacion con el Fe**,

La dosis del reactivo de Fenton empleando Fe3O,4 nanoestructurado sobre fibras
de fique fue de 26,6% de remocion en DQO para una dosis de 40,0 mM H,O, y
0,65 mM de Fe equivalente a 1,3 g/L de H,0O, y 2,8 g/L de nanocomposito. En los
resultados reportados en estudios anteriores al tratar aguas residuales del café
después del procesos con SMTA (6), aplicando Fenton heterogéneo con arcillas
pilarizadas de Al-Fe las dosis Optimas son similarmente bajas con 10mM H,0, y
5,1 mM de Fe obteniendo remocion de DQO de 60%.

La dosis de reactivo de Fenton puede ser referida como la relacion
estequiométrica de las masas de H,0,/DQO segun (ec.l), asumiendo total
oxidacion de la materia organica el valor calculado es 2,12. Para el presente

estudio se obtuvo una relacién de 0,68, el cual es mas bajo que la demanda
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estequiométrica, demostrando gran habilidad del reactivo de Fenton en fase
homogénea empleando FeS0O,.7H,O para degradar la materia organica de las
aguas residuales del desmucilaginado de café. Esta relacion de masa se hace
todavia mas favorable, con valor de 0,08, para el reactivo de Fenton en fase
heterogénea empleando bionanocomposito Fe3O4-Fique, indicando una mayor
habilidad para la remocion de materia orgéanica (ver Tabla 15), esto debido a la
disponibilidad de sitios activos en el catalizador heterogéneo que mejora la

eficacia de la transformacion del contaminante (14).

Basado en los resultados experimentales obtenidos para el tratamiento de aguas
residuales del beneficio de café con el reactivo de Fenton a pH de 3,9, con
velocidad de mezcla de 25 min™ y 60 min de reaccién para las dosis éptimas se

obtuvieron remociones reportadas en la Tabla 15.

Tabla 15. Resultados experimentales de remocion para las dosis optimas

Fenton Homogéneo Fenton Heterogéneo

Parametros unidad H202#FeS04.7H20 H202+nanoFe304-Fique
DQO % 48,4 26,6
DBOs % - 15,3
Color aparente % -22,2¢ 32,4
Turbiedad % 73 21,8
Solidos sedimentables mL/L -18,3 4,0
pH efluente UpH 2,44 3,61
H20, mM 333 40
Fe mM 11 0,65
H20./DQO alg 0,68 0,08
[H202)/ [Fe] mM/mM 30,3 61,5

* aumento
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6. CONCLUSIONES

Para disminuir la carga de entrada al Sistema de Tratamiento Modular Anaerdobico
desarrollado por Cenificafé se aplicé el reactivo de Fenton (H.O, + Fe*?) al agua
residual previa separacion de sdlidos, obteniéndose los siguientes resultados:

El tiempo Optimo de separacion de solidos determinado fue de 8h después del
desmucilaginado del café, con 67,2 % v/v de residuos liquidos clarificados.
obteniendo remociones del 89,0% en turbiedad, 67,1% en color aparente y 42,9%
en DQO. El agua clarificada presento un contenido de DQO de 16,6 g/L, color
aparente de 3030 UPC, turbiedad de 391 UNT, conductividad 1,37 mS/cm y pH de
3,9, indicando la presencia de materia organica suspendida y disuelta, con pH
acido.

La aplicacion del tratamiento de oxidacién avanzada con H,0,, FeS0O,4.7H,O y pH

dentro del rango de trabajo, permitié establecer:

¢ En todos los tratamientos se presentd remocién de DQO, turbiedad, generacién
de solidos sedimentables, aumento del color aparente, conductividad y acidez
del agua tratada.

e Se observé con el aumento de la dosificacion de H,O, incremento la remocion
de DQO,y turbiedad, disminuye la generacion de sélidos sedimentables y se
aumenta la acidez de agua tratada, evidenciando el significativo efecto del H,O»
sobre el proceso. Por otra parte al disminuir, la dosificaciéon de FeS0O4.7H,0 y
por ende el Fe*?, se reduce la generacién de sélidos sedimentables, el color
aparente y acidez del efluente. Estos resultados demuestran el efecto
significativo del Fe*? sobre el proceso y permiten concluir que el porcentaje de
remocién de DQO depende de dos variables: la concentracién de H,O, y la

concentraciéon de FeS0O,4.7H,0.
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e El pH del agua residual no mostré estadisticamente su influencia sobre la
remocion de DQO. Sin embargo, es recomendable tenerla en cuenta al
presentase interaccion con la dosificacion de H,O, y FeSO,4.7H,0, al cambio del

pH puede causar lo siguiente:

Las condiciones de dosificacion que permitieron la mayor eficiencia en la remocion
de DQO en las aguas residuales de desmucilaginado de café al pH del agua
residual de 3,9, se obtuvieron al adicionar 333mM de H,O; (11320 mg/L) y 11mM
de Fe*? (3,1 g/L de FeS0,.7H,0). Bajo esta condiciones se alcanzé una remocion
de DQO de 48,4%, turbiedad del 73%, aumento el color aparente en 22,2%, y se
generaron 18,3 mL/L de sodlidos sedimentables y el efluente tuvo un pH final de
2,4, aplicando agitacién por 5 min, velocidad de 25 ciclos*min™ y tiempo de
reaccion de 1h. Los postratamientos de sedimentacion y filtracion con carbdn
activado mejora apreciablemente las condiciones de turbiedad y color aparente del

efluente, alcanzando remociones del 98,5% y 74,9% respectivamente.

La aplicacién para el tratamiento de aguas residuales de despulpado mecanico de
café con proceso de oxidacion avanzada con H,0,, de Fe30,4 nanoestructurado en

fibras de fique al pH del agua residual, permitié establecer:

e En todos los tratamientos se presentd remocion de DQO, turbiedad, solidos
sedimentables, color aparente, con leves cambio en el pH y la conductividad de
los efluentes.

e Se observo que al aumentar la dosis de H,O, aumenta la remociéon de DQO y
la remocion de color aparente, en contraste y dismuye la remocién de sélidos
sedimentables. Por otra parte el cambio en la dosificacion de nanocomposito
seflala que a menor cantidad de este mayor remocion de turbiedad y soélidos

sedimentables,
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Las condiciones de dosificacién que permitieron la mayor eficiencia en la remocion
de DQO en las aguas residuales de desmucilaginado de café al pH del agua
residual de 3,75, se obtuvieron al adicionar 40 mM de H,0O, (1360mg/L) y 0,65 mM
de Fe (2,8 g/L de nanocomposito de Fe30,). Bajo estas condiciones se alcanzé
una remocion de DQO de 26,6%, turbiedad del 21,8%, remocion del color
aparente de 32,4%, remocion de sélidos sedimentables de 80% y el efluente
present6 un pH de final de 3,8, aplicando velocidad de agitacién de 25 ciclos*min™
y tiempo de reaccion de 1h. Al aplicar filtracion con carbén activado a los efluentes
del tratamiento se presentaron remociones significativas de 67,3% en DQO, 97,7%
en turbiedad y 65,5%.en DBOs, y disminucion del indice de biodegradabilidad.
Los nanocompositos de Fe3O4 en fibras de fiqgue mostraron mantener condiciones
durante tres ciclos de uso para la remocion de DQO y durante cinco ciclos de uso

para remocion de color y turbiedad.

Al aplicar tratamientos con Fenton empleando FeSO,.7H,O como catalizador se
observé mayor remocion de DQO vy turbiedad, con generacion de sdlidos
sedimentables y aumento del color aparente en comparacion a los resultados
obtenidos al aplicar Fenton con bionanocomposito Fe;O4-Fique como catalizador
que presentaron remocién del color aparente y soélidos sedimentables sin
alteracion apreciable del pH. Todos los efluentes requirieron correccién de pH para
tratamientos biol6gicos posteriores, ademas los efluentes requieren tratamientos

con Fenton con FeSO,.7H,0 requieren postratamiento de sedimentacion.

Del presente estudio se concluye que procesos de oxidacion con el reactivo de
Fenton es un tratamiento competente para aguas residuales de desmucilaginado
de café empleando FeS0O,4.7H,O como catalizador homogéneo o Fe3Oq4
nanoestructurado sobre fibras de Figue como catalizadores heterogéneos. Al
emplear FeS0O,.7H,O se alcanzan remociones mayores de DQO y se generan

lodos, por otra parte, el Fe3sO,4 nanoestructurado en Fique aumenta la habilidad del

92



H,O, para remocion de DQO, disminuyendo la dosis H,O; y requerimiento de Fe,

logrando reusarse.
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7. RECOMENDACION

Evaluar costos para los tratamientos de Fenton en fase homogénea vy

heterogénea.

Disminucion la degradacion del soporte (fique) en el bionanocomposito para la

reaccion H,O»

Evaluacion de caracteristicas cataliticas del FesO, nanoestructurado sobre fibras

de Fique.

Evaluacion a escala piloto del tratamiento de Fenton heterogéneo para las aguas
residuales generadas por el despulpado de café.
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ANEXOS

ANEXO A. Tabla de remocion de DQO dosificando H,O;, y FeSO,4.7H,0

Remocidon
Tratamiento Ha0: e pH n DQO D.E. Minimo Maximo
mM mM
Media %

1 166 11 28 3 31,8 11,7 21,1 443
2 166 11 39 3 25,27 1,8 23,9 27,3
3 166 11 7 3 2547 10,28 13,6 31,4
4 166 22 28 3 31,6 99 25,2 43

5 166 22 3.9 3 25,23 16,92 6,1 38,2
6 166 22 7 3 47,73 8,26 38,2 52,5
7 166 169 2,8 3 20,2 17,07 2,7 36,8
8 166 169 3.9 3 30,9 12,41 19,8 44,3
9 166 169 7 3 42,77 3,06 39,6 45,7
10 270 11 28 3 37,07 3,25 33,4 39,6
1 270 11 3.9 3 38,87 8,05 30 45,7
12 270 11 7 3 15,23 8,12 10,2 24,6
13 270 22 2,8 3 46,37 10,75 36,8 58

14 270 22 39 3 38,87 2,99 36,8 42,3
15 270 22 7 3 50,67 12,25 36,8 60

16 270 169 28 3 42,53 6,53 35,5 48,4
17 270 169 3.9 3 48,87 3,06 45,7 51,8
18 270 169 7 3 45,93 3,36 43,7 49,8
19 333 11 28 3 49,37 5,01 43,7 53,2
20 333 11 39 3 48,43 8,28 40,9 57,3
21 333 11 7 3 747 13,31 5,5 21,1
22 333 22 28 3 49,33 12,31 36,8 61,4
23 333 22 3.9 3 42,53 6,45 36,2 49,1
24 333 22 7 3 50,27 14,65 355 64,8
25 333 169 28 3 38,63 2,08 36,8 40,9
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Remocion

H20: Fe +2
Tratamiento pH n DQO D.E. Minimo Maximo
mM mM
Media %
26 333 169 39 3 51,8 10,19 40,2 59,3
27 333 169 7 3 49,33 11,39 40,2 62,1

Andlisis de Varianza (ANOVA) para los datos de porcentaje de remocion de
DQO dosificando H,0;, y FeSO,4.7H,0

Variable N R? R2 Aj cv
% Remocion DQO 81 0,69 0,54 254
Variables Suma de Grados de Cuadrados F calculado  p-valor
cuadrados Libertad Medios
Modelo 11359,63 26 436,91 4,63 <0,0001
H20; 2084,21 2 1042,1 11,04 0,0001
Fe+2 21488 2 1074,4 11,38 0,0001
pH 45,84 2 22,92 0,24 0,7852
H20.*Fe *2 323,83 4 80,96 0,86 0,4952
H202"pH 1582,69 4 395,67 4,19 0,005
Fe *2*pH 4633,35 4 1158,34 12,27 <0,0001
H20: *Fe*2 *pH 540,92 8 67,61 0,72 0,676
Error 5096,69 54 94,38
Total 16456,32 80
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Gréafico de normalidad para porcentaje de remocion de DQO dosificando
H,O, Yy FeS0,4.7H,0
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ANEXO B. Analisis de Varianza (ANOVA) para los datos de remocion de
Turbiedad dosificando H,0O, y FeS0O,4.7H,0

Variable N R? R2 Aj Ccv
% Remocion Turbiedad 81 0,53 03 67,87
Variables Suma de Grados de Cuadrados  F calculado p-valor
Modelo 63785,57 26 2453,29 2,3 0,005
H20: 11475,38 2 5737,69 5,37 0,0075
Fe*2 13748,67 2 6874,34 6,43 0,0031
pH 1434,05 2 717,02 0,67 0,5153
H202*Fe*? 6323,87 4 1580,97 1,48 0,2212
H202*pH 6314,21 4 1578,55 1,48 0,2218
Fe *2*pH 7163,7 4 1790,92 1,68 0,1689
H20: *Fe*2 *pH 17325,7 8 2165,71 2,03 0,0603
Error 57692,87 54 1068,39
Total 121478,43 80

Tabla de efectos de variables en la remocion de turbiedad dosificando H,O, y

FeS0O,4.7H,0
1. EFECTOS SENCILLOS

Remocion Turbiedad

H20. mM n D.E. Minimo | Maximo DMS
% Media
166 33,36 27 51,48 -155,8 95 A
270 48,62 27 29,16 -15 96,6 A B
333 62,5 27 27,01 -8,7 94,2 B
Remocion Turbiedad
Fet2mM n D.E. Minimo | Maximo DMS
% Media
11 33,17 27 33,19 -1 95
169 46,38 27 22,24 171 96,6
22 64,93 27 50,47 -155,8 94,2 B

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO C. Analisis de Varianza (ANOVA) para los datos de porcentaje de

remocion de color aparente dosificando H,O, y FeS0O,4.7H,0

Variable N R? R? Aj cv
Remocion color
aparente 81 0,52 0,28 126,3
Suma de Grados de Cuadrados

Variables cuadrados Libertad Medios F calculado p-valor
Modelo 6273727,2 26 2412972 2,21 0,0072
H20: 38724,88 2 19362,44 0,18 0,8383
Fe*2 47487394 2 2374369,7 21,7 <0,0001
pH 286461,7 2 143230,85 1,31 0,2785
H20:*Fe *2 490072,93 4 122518,23 1,12 0,3568
H202*pH 305084,56 4 76271,14 0,7 0,5973
Fe *2*pH 64087,04 4 16021,76 0,15 0,9638
H20: *Fe*2 *pH 340556,65 8 42569,58 0,39 0,9218
Error 5907924,2 54 109406
Total 12181651 80

Tabla de efectos de variables en la remocion del color aparente de

FeS0O,.7H,0O

1. EFECTO SENCILLOS

Remocién Color
Aparente D.E. Minimo Maximo DMS
Fe *2mM Medias % n
169 -600,4 27 406,72 -1804 23,1 A
1 -138,01 27 342,09 -1745 28,4
22 -47,55 27 58,63 -240 18,5

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO D. Analisis de Varianza (ANOVA) para los datos de remocion de

Conductividad dosificando H,0, y FeSO,4.7H,0

Variable N R? R? Aj Y
Aumento Conductividad, mS/cm 81 0,8 0,7 35,22
Suma de Grados de Cuadrados

Variables cuadrados Libertad Medios F calculado p-valor
Modelo 171,47 26 45,06 8,13 <0,0001
H20: 3,85 2 1,93 0,35 0,708
Fe+2 1013,44 2 506,72 91,43 <0,0001
pH 47,33 2 23,66 4,27 0,019
H20,*Fe*2 16,18 4 4,04 0,73 0,5756
H202*pH 31,18 4 7.8 1,41 0,2442
Fe *2*pH 4,04 4 1,01 0,18 0,9466
H20: *Fe*? *pH 55,45 8 6,93 1,25 0,2886
Error 299,28 54 5,54
Total 1470,76 80

Tabla de medias de aumento

de la conductividad dosificando H,O, y

FeS0O,.7H,0O
1. EFECTOS SENCILLOS
Medias
FetzmM n D.E. Minimo Maximo DMS
mS/cm
11 3,62 27 1,99 1,73 11,43 A
22 48 27 2,37 2,93 14,95 A
169 11,64 27 2,83 1,73 14,88 B
Medias
n D.E. Minimo Maximo DMS
pH mS/cm
7 5,66 27 3,86 1,73 12,3 A
3,9 6,90 27 4,71 1,73 14,95 A B
2,8 7,49 27 42 2,41 14,88 B

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)

113




ANEXO E. Andlisis de Varianza (ANOVA) para los datos de aumento de
solidos sedimentables H,0, y FeSO4.7H,0

Variable N R? R? Aj cv
Sélidos Sedimentables mL/L 81 0,79 0,69 55,42
Factores Suma de Grados de Cuadrados
Variables cuadrados Libertad Medios F calculado | p-valor
Modelo 60016,85 26 2308,34 7,74 <0,0001
H20: 9255,31 2 4627,66 15,52 <0,0001
Fe+2 29404,16 2 14702,08 49,32 <0,0001
pH 771,75 2 388,87 1,3 0,2797
H20,*Fe *2 5460,75 4 1365,19 4,58 0,0029
H202*pH 1658,99 4 414,75 1,39 0,2493
Fe *2*pH 10222,12 4 2555,53 8,57 <0,0001
H20: *Fe*? *pH 3237,76 8 404,72 1,36 0,2361
Error 16097,45 54 298,1
Total 76114,3 80

Tabla de medias de sdélidos sedimentables presentes dosificando H,O; vy

FeS0O,4.7H,0
1. EFECTOS SENCILLOS
Sélidos
H20: mM Sedimentables n D.E. Minimo Maximo DMS
Medias mL/L
333 20,54 27 16,9 1,1 146,1
270 27,14 27 21,81 1,1 95,5
166 45,79 27 16,9 1,1 79,5 B

114



Solidos
Fe 2mM Sedimentables n D.E. Minimo Maximo DMS
Medias mL/L
22 17,42 27 12,89 11 47,6
1 17,95 27 10,53 44 50,6
169 58,1 27 38,98 16,7 146,1 B
2. EFECTOS DE INTERACCION
Sélidos
H202 mM Fe 2mM Sedimentables n D.E. Minimo | Maximo DMS
Medias mL/L
333 22 11,06 9 5,23 4.4 18,8 A
333 11 11,8 9 6,62 11 20,5 A
270 11 17,41 9 11,14 11 31,3 A
270 22 17,62 9 14,52 48 50,6 A
166 22 23,59 9 5,83 15,4 33,3 A |B
166 11 24,63 9 16,7 11 47,6 A |B
333 169 38,77 9 17,2 20,5 79,5 B
270 169 46,4 9 24,2 22 95,5
166 169 89,13 9 48,98 16,7 146,1
Sélidos
Fe 2mM pH Sedimentables n D.E. Minimo | Maximo DMS
Medias mL/L
1 7 8,79 9 9,49 11 27,8 A
22 7 12,6 9 11,14 4.4 33,3 A|B
11 28 18,64 9 14,03 25 47,6 A|B
22 39 19,11 9 13,27 8,4 50,6 A|B
22 28 20,56 9 4,47 14,7 27,5 A|B
1 3.9 26,41 9 8,8 16,5 38,5 B
169 28 43,92 9 23,83 16,7 94,7
169 39 46,1 9 32,99 22 126,8
169 7 84,28 9 46,08 20,5 146,1

Medias con una letra comudn no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO F. Analisis de Varianza (ANOVA) para los datos de disminucion de
pH al dosificar H,O, y FeSO,4.7H,0

Variable N R? R? Aj cv
Disminucion pH 81 0,95 0,93 21,07
Factores Grados de | Cuadrados
Variables Suma de cuadrados | Libertad Medios F calculado p-valor
Modelo 170,85 26 6,57 41,74 <0,0001
H20: 0,83 2 0,42 2,64 0,0803
Fe+2 3,47 2 1,74 11,03 0,0001
pH 163,21 2 81,61 518,42 <0,0001
H20:*Fe *2 0,22 4 0,05 0,35 0,8436
H202*pH 0,51 4 0,13 0,82 0,5203
Fe *2 *pH 1,76 4 0,44 28 0,0349
H20; *Fe*2 *pH 0,83 8 0,1 0,66 0,7225
Error 8,5 54 0,16
Total 179,35 80
Tabla resultados de Disminucion del pH
1.EFECTOS SENCILLOS
Fe*2mM Medias n D.E. Minimo Maximo DMS
1 1,6 27 1,45 -1,06 4,78 A
22 1,95 27 1,39 0,48 4,11 B
169 2,1 27 1,65 0,29 4,54 B
pH Medias n D.E. Minimo Maximo DMS
28 0,47 27 0,43 -1,06 0,83 A
39 1,36 27 0,22 0,78 1,59 B
7 3,82 27 0,62 2,46 4,78 C
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2. EFECTOS DE INTERACCION
Fe*2mM pH Medias n D.E. Minimo Maximo DMS
11 2,8 0,25 9 0,69 -1,06 0,74
169 2,8 0,52 9 0,13 0,29 0,67
22 2,8 0,63 9 0,13 0,48 0,83
11 39 1,22 9 0,27 0,78 1,48
22 3.9 1,39 9 0,18 11 1,58
169 3.9 1,47 9 0,11 1,3 1,59
11 7 3,34 9 0,8 2,46 478
22 7 3,82 9 0,23 345 411
169 7 4,31 9 0,19 3,91 4,54

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO G. Tabla de remociones al efluente del postratamiento con carbdn

activado
REMOCION

H20: Fe? pH Turbiedad Color Conductividad
mM mM UpH n % Media % Media % Media
166 11 2,8 3 98,5 91,9 6,5
166 11 39 3 96,3 83,9 -6,1
166 11 7 3 85,4 81,1 1,7
166 22 2,8 3 95,3 90,6 10,9
166 22 39 3 98,8 90,2 3,1
166 22 7 3 89,4 66,4 13,6
166 169 2,8 3 98,1 81,6 32
166 169 39 3 94,9 78,2 -3,4
166 169 7 3 95,8 89,1 6,1
270 11 2,8 3 98,4 85,0 9,8
270 11 39 3 99,4 81,4 1,7
270 11 7 3 98,8 81,4 -3,6
270 22 2,8 3 97,9 83,1 6,5
270 22 39 3 49,8 85,5 16,2
270 22 7 3 89,5 72,9 39
270 169 2,8 3 99,8 84,4 8,5
270 169 39 3 99,3 84,7 -12,9
270 169 7 3 96,4 73,2 25
333 11 2,8 3 99,2 68,3 454
333 11 39 3 98,5 749 8,0
333 11 7 3 99,7 86,0 6,9
333 22 2,8 3 99,3 88,0 -26,9
333 22 39 3 98,2 81,7 -62,3
333 22 7 3 98,0 61,1 52
333 169 2,8 3 99,2 76,0 -12,8
333 169 39 3 98,3 83,2 4.4
333 169 7 3 87,9 69,1 1,3

PROMEDIO 94,8 80,5 -1,5
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ANEXO H. Tabla de separacion de sélidos del agua residual de

desmucilagianado de café

Tiempo separacion Solidos Flotantes Soélidos Sedimentables Agua residual
separada
HORA media, Desvi. Est, media, mLIL DE. media
mL/L mL/L mL/L
0 0 0 0 0 0
1 0 0 0 0 0
2 0 0 0 0 0
3 0 0 0 0 0
4 31 172 0 0 31
5 120 317 0 0 120
6 143 307 2 9 141
7 183 355 2 6 182
8 682 270 10 23 672
9 452 201 27 65 425
10 316 98 15 38 301
1 260 61 18 33 242
12 221 49 28 47 193
13 267 58 70 113 197
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ANEXO |I. Tabla resultados para la remociéon DQO por H,O,-Nanocomposito
Fez04

Remocion
H202 mM Fe mM DQO n D.E. Minimo Maximo DMS
Medias %
40 1,29 -7,1 2 1,13 -79 6,3 A
156 1,29 15,45 2 5,02 11,9 19,0 A
97 1,29 15,45 2 11,81 7,1 23,8 A
97 0,65 19,4 2 19,66 55 33,3 A
97 2,79 23 2 1,13 22,2 23,8 A
156 0,65 23,75 2 38,11 -3,2 50,7 A
156 2,79 25,35 2 21,28 10,3 40,4 A
40 0,65 26,55 2 6,15 22,2 30,9 A
40 2,79 29,3 2 24,61 11,9 46,7 A

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO J. Tabla resultados para la remocion turbiedad por H,O,-
Nanocomposito Fez04

H202 mM Fe mM Medias n D.E. Minimo Maximo DMS
156 1,29 7,65 2 17,3 -4,6 19,9 A
40 2,79 8,9 2 22,1 6,7 245 A
97 2,79 11,5 2 12,3 2,8 20,2 A
97 1,29 13,75 2 14,2 3,7 23,8 A
97 0,65 16,3 2 14,3 6,2 26,4 A
156 0,65 16,8 2 18,8 35 30,1 A
156 2,79 19,4 2 4,2 16,4 224 A
40 0,65 21,85 2 3,8 19,2 245 A
40 1,29 24,75 2 8,8 18,5 31 A

Medias con una letra comin no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO K1. Tabla resultados para la remocion color aparente por H,O-

Nanocomposito Fez04

Remocion
H.0:mM | Fe mM Color Aparente n D.E. Minimo Méaximo DMS
Medias %
40 1,29 14,85 2 21 0 29,7 A
97 1,29 16,2 2 15,27 54 27 A
40 2,79 21,6 2 19,09 8,1 35,1 A
40 0,65 32,4 2 0 32,4 32,4 A B
97 0,65 35,1 2 3,82 32,4 37,8 A B
97 2,79 37,8 2 0 37,8 37,8 A B
156 2,79 43,2 2 0 37,8 37,8 A B
156 1,29 43,25 2 11,53 35,1 51,4 A B
156 0,65 52,7 2 21,07 37,8 67,6 B

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO L. Analisis de Varianza (ANOVA) para los datos de remocién de

conductividad al dosificar H,O, y Nanocomposito Fe;O4-Fique

Variable N R? R? Aj cv
% Remocion conductividad 18 0,79 0,61 127,21
Factores Suma de Grados de | Cuadrados
F calculado | p-valor
Variables cuadrados Libertad Medios
Modelo. 715,94 8 89,49 4,32 0,0214
H202 mM 113,67 2 56,84 2,74 0,1175
Fe mM 505,89 2 252,94 12,2 0,0027
H202 mM*Fe mM 96,38 4 241 1,16 0,3887
Error 186,55 9 20,73
Total 902,49 17
Tabla resultados para la remocion de Conductividad por H0.-
Nanocomposito Fe30,
1. Efecto sencillo Fe
Fe mM Medias n DE Minimo Maxima DMS
2,79 -9,46 6 5,56 -14,41 -1,69 A
1,29 -4,66 6 6,69 -12,71 5,08 A
0,65 3,39 6 1,93 0,85 5,08 B
2. Efecto interaccion H202-Fe
H20. mM Fe mM Medias n DMS
97 2,79 -14,41 2 A
156 2,79 -8,9 2 A
156 1,29 -8,05 2 A B
97 1,29 -7,63 2 A B
40 2,79 -5,08 2 A B C
40 1,29 1,7 2 B C
40 0,65 2,97 2 C
156 0,65 3,39 2 C
97 0,65 3,81 2 C

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO M. Tabla resultados paralaremocion de Sé6lidos Sedimentables por
H.O,-Nanocomposito Fez04

Remocion Sol.
H20: mM Fe mM Sedimentables n D.E. Minimo | Maximo | DMS
Medias %
97 2,79 60 2 0 60 60 A
40 2,79 60 2 28,28 40 80 A
156 0,65 60 2 0 60 60 A
156 1,29 60 2 0 60 60 A
97 1,29 70 2 14,14 60 80 A
156 2,79 80 2 0 80 80 A
40 0,65 80 2 0 80 80 A
40 1,29 80 2 0 80 80 A
97 0,65 80 2 0 80 80 A
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al dosificar H,O, y Nanocomposito Fe3O4-Fique

ANEXO N. Analisis de Varianza (ANOVA) para los datos de consumo de H,0,

Variable N R? R? Aj cv
Consumo H202 mg/L 18 0,89 0,8 29,87
Factores Suma de Grados de Cuadrados
Variables cuadrados Libertad Medios F calculado p-valor
Modelo. 20584964 8 2573120,5 9,26 0,0015
H202 mM 17501630,7 2 8750815,35 31,5 0,0001
Fe mM 444444 44 2 222222,22 08 0,4789
H20:mM*Fe mM 2638888,39 4 659722,22 2,38 0,1293
Error 2500000 9 277777,78
Total 23084964 17
Tabla de resultados para el consumo de H,0, por dosificacion de H,0,-
Nanocomposito Fe30,
H20.mM Consumo n D.E. Minimo Maximo DMS
Medias, mg/L
40 681,23 6 258,2 3479 8479
97 1544,8 6 821,58 794,8 2294,8 B
156 3066,5 6 612,37 2816,5 4316,5

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO O. Tabla de remociones para tratamiento con H,O,y FeSO,.7H,0

para diferentes pHs

Remocion Aumento Disminucion
DQO turbiedad Color Cond Solidos pH efluente
Aparente Sedim.
H202 | Fe*2 | [H202)/ Media
pH n | %Media | %Media %Media MediamL/L | Media UpH
mM mM | [Fe*?] mS/cm

28 | 166 11 15,1 3 31,8 12,7 -243,23 317 21,7 0,04
28 | 166 22 75 3 31,6 46,3 -44,57 54 22,77 0,54
28 | 166 169 1,0 3 20,2 36,6 -269,5 10,45 58,87 0,38
28 | 270 11 245 3 37,07 18,6 -59,87 4,12 15,93 0,07
28 | 270 22 12,3 3 46,37 32,8 -32,8 5,76 22,17 0,58
28 | 270 169 1,6 3 42,53 37,6 -645,1 13,4 32,93 0,52
28 | 333 11 30,3 3 49,37 63,9 -35,3 5,85 12,3 0,73
28 | 333 22 15,1 3 49,33 62,8 -30,27 5,87 16,73 0,78
28 | 333 169 2,0 3 38,63 73,5 -650,7 13,41 39,97 0,64
3.9 166 11 15,1 3 25,27 34,1 -597,07 5,01 35,53 1
3.9 166 22 75 3 25,23 46,5 -711,5 3,05 215 1,18
3.9 166 169 | 1,0 3 30,9 49,3 -820,67 12,41 72,27 1,42
3.9 270 1M1 | 245 3 38,87 25,6 -1,57 2,35 25,37 1,19
3.9 270 22 | 123 3 38,87 71,9 -168,97 7,64 24 47 1,44
39 270 169 | 1,6 3 48,87 56,6 -632,23 11,85 34,13 1,51
3.9 333 1| 30,3 3 48,43 73 22,2 3,13 18,33 1,46
3.9 333 22 | 151 3 42,53 73,5 -42,43 4,43 11,37 1,55
39 333 169 | 2,0 3 51,8 46,7 -757,3 12,24 31,9 1,48

7 166 1 15,1 3 2547 36 -93,87 3,31 10,67 3,55

7 166 22 75 3 47,73 75,4 77 3,83 26,5 3,55

7 166 169 | 1,0 3 42,77 -36,6 -465,23 11,89 136,27 4,22

7 270 1M1 | 245 3 15,23 20,9 -79 2,87 10,93 3,33

7 270 22 | 123 3 50,67 87,5 0,13 3,5 6,23 3,94
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Remocion Aumento Disminucion
Color Solidos
DQO turbiedad Cond pH efluente
Aparente Sedim.
H202 | Fe*2 | [H202)/ ) ) ) Media ) )
pH n | %Media | %Media %Media MediamL/L | Media UpH
mM mM | [Fe*?] mS/cm
7 270 169 1,6 3 45,93 86,1 -533,1 11,43 72,13 4,42
7 333 11 30,3 3 747 13,8 -109,97 2,73 4,77 3,14
7 333 22 15,1 3 50,27 87,67 -19,6 3,69 5,07 3,95
7 333 169 | 2,0 3 49,33 67,63 -629,8 7,68 44,43 4,31

__dosis con mayores remociones de DQO

| dosis 6ptima escogida

127




ANEXO P. Andlisis de Varianza (ANOVA) para datos de remocién de DQO por
tratamientos de Fenton Homogéneo y Heterogéneo

pH Variable N R? R? Aj cv
39 % Remocion DQO 45 0,65 0,43 42,04
Grados
Suma de de Cuadrados
Variables cuadrados Libertad Medios F calculado | p-valor
Modelo. 8618 17 506,94 2,99 0,0054
H202 6408,9 5 1281,78 7,55 0,0002
Fe 1465,92 4 366,48 2,16 0,1008
H202"Fe 743,19 8 92,9 0,55 0,8105
Error 4583,47 27 169,76
Total 13201,48 44

Tabla de resultados para la remocién de DQO por tratamientos de Fenton
Homogéneo y Heterogéneo

1. Efecto sencillo H202

H20. mM Remocion DQO n D.E. DMS
Medias %
40 16,25 6 5,32 A
97 19,28 6 5,32 A
156 21,52 6 5,32 A
166 27,13 9 4,34 A
270 42,2 9 4,34 B
333 47,59 9 4,34 B

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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Grafico de normalidad para datos de remocion de DQO por tratamientos de
Fenton Homogéneo y Heterogéneo
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ANEXO Q. Analisis de Varianza (ANOVA) para datos de remocion de
turbiedad por tratamientos de Fenton Homogéneo y Heterogéneo

pH Variable N R? R? Aj cv
39 % Remocion Turbiedad 45 0,62 0,38 60,01
Suma de Grados de Cuadrados
Variables cuadrados Libertad Medios F calculado | p-valor
Modelo. 22804 17 1341,41 2,57 0,0138
H20; 17191,07 5 3438,21 6,59 0,0004
Fe 1896,65 4 474,16 0,91 0,4731
H20:*Fe 3716,28 8 464,54 0,89 0,538
Error 14093,53 27 521,98
Total 36897,53 44

Tabla de resultados para la remocién de turbiedad por tratamientos de Fenton
Homogéneo y Heterogéneo

1. Efecto sencillo H202

H202 M Remocién turbiedad . DE. DMS
Medias %
97 13,85 6 9,33
156 14,62 6 9,33
40 18,5 6 9,33
166 43,29 9 7,62 B
270 51,38 9 7,62 B
333 64,39 9 7,62 B

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)

130



ANEXO R. Analisis de Varianza (ANOVA) para datos de remocioén de color
aparente por tratamientos de Fenton Homogéneo y Heterogéneo

pH Variable N R? R? Aj cv
3.9 % Remocion Color 45 0,57 0,31 179,77
Suma de Grados de Cuadrados
Variables cuadrados Libertad Medios F calculado p-valor
Modelo. 4439380,35 17 261140,02 2,14 0,0376
H20; 1858730,2 5 371746,04 3,04 0,0263
Fe 2118971,87 4 529742,97 4,34 0,0077
H20:*Fe 461678,28 8 57709,78 0,47 0,8646
Error 3297197,75 27 122118,44
Total 7736578,1 44

Medias con una letra comudn no son significativamente diferentes (p > 0,05)

Tabla de resultados para la remocién de turbiedad por tratamientos de Fenton
Homogéneo y Heterogéneo

1. Efecto sencillo H20:

Remocion
H202 mM color aparente n D.E. DMS
Medias %
166 -496,41 9 116,48 A
333 -273,98 9 116,48 B
270 -267,59 9 116,48 A B
40 22,95 6 142,66 B
97 29,7 6 142,66 B
156 46,38 6 142,66 B

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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2.

Efecto sencillo Fe

Remocion
Fe color aparente n D.E. DMS
Medias %
169 -736,73 9 116,48
11 -206,94 9 116,48 B
22 94,3 9 116,48 B
1,3 24,77 6 142,66 B
28 34,2 6 142,66 B
0,6 40,07 6 142,66 B

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO S. Andlisis de Varianza (ANOVA) para datos de cambio del pH para
tratamientos de Fenton Homogéneo y Heterogéneo

pH Variable N R? R? Aj cv
3,9 Cambio pH 45 0,98 0,96 17,27
Suma de Grados de Cuadrados
Variables cuadrados Libertad Medios F calculado p-valor

Modelo. 21,74 17 1,28 66,36 <0,0001
H202 21,24 5 4,25 220,46 <0,0001
Fe 0,29 4 0,07 3,81 0,0139
H202*Fe 0,21 8 0,03 1,33 0,2712
Error 0,52 27 0,02
Total 22,26 44

Medias con una letra comin no son significativamente diferentes (p > 0,05)

Tabla de resultados para cambio del pH para tratamientos de Fenton Homogéneo y

Heterogéneo

1. Efecto sencillo H20:

H202 mM cambio pH n D.E. DMS
Medias %

97 -0,06 6 0,06 A

156 0,04 6 0,06

40 0,02 6 0,06 A

166 1,2 9 0,05 B
270 1,38 9 0,05

333 1,5 9 0,05

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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2.

Efecto sencillo Fe
Fe Aumento pH n D.E. DMS
Medias %

0,6 0,05 6 0,06

1,3 0,04 6 0,06

2,8 0,01 6 0,06

11 1,22 9 0,05 B
22 1,39 9 0,05

169 1,47 9 0,05

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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ANEXO T. Analisis de Varianza (ANOVA) para datos de remocion de sélidos

sedimentables para tratamientos de Fenton Homogéneo y Heterogéneo

pH Variable N R? R? Aj cv

3.9 Sélidos sedimentables 45 0,74 0,58 94,57
Suma de Grados de Cuadrados

Variables cuadrados Libertad Medios F calculado p-valor

Modelo. 19847,14 17 1167,48 4,56 0,0002

H20; 14894,63 5 2978,93 11,63 <0,0001

Fe 3508,36 4 877,09 3,42 0,0218

H20:*Fe 144415 8 180,52 0,7 0,6848
Error 6916,35 27 256,16

Total 26763,48 44

Medias con una letra comudn no son significativamente diferentes (p > 0,05)

Tabla de resultados remocién de sélidos sedimentables para tratamientos de

Fenton Homogéneo y Heterogéneo

1.

Efecto sencillo H20:

H202 mM | Sdlidos sedimentables Medias n D.E. DMS
166 -43,1 9 5,34
270 -27,99 9 5,34 B
333 -20,53 9 5,34 B
156 3,33 6 6,53
97 35 6 6,53
40 3,67 6 6,53

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)

135




2. Efecto sencillo Fe
Fe Sélidos sedimentables . DE. DS
Medias
169 -46,1 9 5,34
1 -26,41 9 5,34 B
22 -19,11 9 5,34 B
28 3,33 6 6,53
1,3 35 6 6,53
0,6 3,67 6 6,53

Medias con una letra comun no son significativamente diferentes (p > 0,05)
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