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RESUMEN

El estudio de la capacidad de retencion de cromo en mezclas de arcillas con
quitosano, de las zonas de Suchitoto/Cinquera y Texistepeque, se realizd
con el objetivo de dar una alternativa viable en el tratamiento de aguas de

desecho.

Se realizé el muestreo del material conteniendo arcillas en las zonas de
Suchitoto/Cinquera (arcilla rojiza), y Texistepeque (arcilla gris), efectuando el
lavado de las arcillas, y por sedimentacion se logré eliminar impurezas,
luego las arcillas fueron secadas y trituradas para determinar su composicion
mineralégica por medio de difraccion de rayos X, encontrdndose que en la
arcilla proveniente de Suchitoto/Cinquera predominan: Cristobalita,
Halloysita, Caolinita, Albita, y en las arcillas provenientes de Texistepeque
presentan: Nontronita, Cristobalita, Albita y Halloysita, ademas se determiné
la capacidad de intercambio catiénico por el método de acetato de amonio,

presentando el valor mas alto la muestra proveniente de Texistepeque.

Partiendo de una muestra de quitina se obtuvo el quitosano por medio de
una desacetilacion parcial, a esta muestra se le determin6é el grado de
desacetilacion por medio de titulacion potenciométrica cuyo valor fue de

90.12%.

Se procedio a la elaboracion de las proporciones de arcilla/quitosano (25-
75%, 50-50%, 75-25%) asi como dos testigos uno de quitosano(100%) y otro
de las arcillas (100%), las mezclas y testigos se sometieron a un tratamiento

con una solucibn de 4975 ppm de cromo, -cuantificAndose por



espectrofotometria de absorcion atémica el cromo que no fue retenido, la
proporcidn que registré los mejores resultados de retencion de cromo fue la
de 50% de quitosano con 50% de arcilla(Suchitoto o Texistepeque
independientemente), también el testigo de quitosano presentdé una muy
buena capacidad de retencion de cromo. De los testigos de las arcillas el
que presentd la mejor capacidad de retencibn de cromo es el de

Texistepeque.

El estudio permite inferir que la mezcla de quitosano/arcilla o ambos
componentes por separado, representan una alternativa eficaz y de bajo
costo para realizar dicho tratamiento, el cual puede ser utilizado por aquellas
industrias que muestren interés en reducir los niveles de metales pesados en
sus aguas residuales, como una alternativa econdémicamente viable a
solventar el problema de contaminacién con metales pesados al medio
ambiente. Ademas se recomienda a las Autoridades Universitarias la

difusién de este tipo de trabajo.
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[. INTRODUCCION

El Salvador cuenta con unas 10 industrias dedicadas al curtido de cuero
para la produccion de calzado, carteras, articulos varios, etc. También
cuenta con 13 industrias dedicadas al cromado y galvanizacion. Estos tipos
de industrias en sus procesos productivos generan un namero considerable
de residuos, dichos residuos, contienen varios contaminantes como
diferentes sales minerales, asi como metales pesados, los cuales tienen
efectos nocivos para la salud. Los residuos generados por estas industrias
son vertidos en los cuerpos receptores aledafios de las zonas de: 5 avenida
norte Santa Ana, Ciudad Arce, Sacacoyo, Ciudad Delgado, Santa Tecla,
llopango, Apopa, Zonzacate, Colon, etc., generalmente, es donde se
encuentran ubicadas estas industrias. Es de suma importancia, reducir en
cierta medida la cantidad de cromo presente en estos residuos industriales
para evitar poner en peligro los ecosistemas y la salud de las personas que
habitan cerca de estas zonas.

Ademas, El Salvador, cuenta con ciertos recursos naturales que poseen
propiedades fisicoquimicas que pueden permitir en cierto grado disminuir la
cantidad de metales pesados presentes en las aguas residuales generadas
por las industrias antes mencionadas.

Entre los materiales con propiedades de remover metales se encuentran los
diferentes tipos de arcillas, como las de la Zona de Suchitoto-Cinquera vy
Texistepeque, asi como un biopolimero conocido como Quitosano, los
cuales fueron evaluados en esta investigacion. Se comprob6 que las arcillas

de las zonas en estudio poseen buenas propiedades de retencién de cromo,



XXii

ademas se sabe que el Quitosano es un biopolimero proveniente del
exoesqueleto de crustaceos; y en El Salvador en el afio 2007 se contd con
una produccién de 788.10 toneladas de camardén los que generan
aproximadamente 145.80 toneladas de exoesqueleto, el que procesado para
generar quitosano podrian retener 68 toneladas de cromo, por lo que desde
este punto de vista este desecho brinda un valor econdmico y ambiental muy

importante.
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2.1

24

OBJETIVOS

Objetivo General

Evaluar la capacidad de retencion de cromo en mezclas de quitosano

con arcillas de la zona de Suchitoto/Cinqueray Texistepeque.

2.2

221

222

2.2.3

224

2.2.5

2.2.6

Objetivos Especificos

Recolectar las arcillas en las zonas de Suchitoto/Cinquera en el
canton de Aguas Calientes y Texistepeque en el canton Cujucuyo.
Identificar la composicion de las arcillas por difraccion de rayos "X".
Obtener el quitosano a partir de una muestra de quitina y determinar
su grado de desacetilacion.

Preparar las mezclas de arcilla/quitosano en diferentes proporciones
(75-25%, 50-50%, 25-75%), asi como los 2 testigos (100%) y
someter a la muestra de solucién de cromo.

Cuantificar el contenido de cromo en las muestras de solucion de
cromo, antes y después del tratamiento con las mezclas compuestas
arcilla natural/quitosano, asi como los testigos por medio de un
método de espectrofotometria de absorcion atomica de llama.
Comparar los resultados de cromo obtenidos por el método de
espectrofotometria de absorcion atomica de llama por medio del
analisis estadistico con el propésito de evaluar si existe una
interaccion significativa entre las arcillas y el quitosano en cuanto a la

absorcion.
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. MARCO TEORICO

3.1 ARCILLA

3.1.1 DEFINICION

La arcilla es un constituyente esencial de gran parte de los suelos y
sedimentos, que provienen de la descomposicién de rocas que contienen
feldespato, por ejemplo granito, originada en un proceso natural de
meteorizaciéon de los silicatos, que formados a mayores presiones y
temperaturas, en el medio exdgeno, se hidrolizan. Este proceso demora
decenas de miles de afos y una vez generada la arcilla, se produce su
lixiviacién a horizontes de acumulacion.

La arcilla desde el punto de vista mineralégico, engloba a un grupo de
minerales (minerales de la arcilla), filosilicatos en su mayor parte, cuyas
propiedades fisico-quimicas dependen de su estructura, asi como de su
tamafo de grano, ya que por su tamafio de grano se considera un coloide,
de particula extremadamente pequefia y superficie lisa. El diametro de las
particulas de la arcilla es inferior a 2 p.

Ademas, cabe mencionar desde otro punto de vista, el economico, que las
arcillas son un grupo de minerales industriales con diferentes caracteristicas
mineraldgicas, genéticas y con distintas propiedades tecnologicas y diversas
aplicaciones que van desde la alfareria, hasta tratamiento de aguas

residuales. (11
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3.1.2 ESTRUCTURA DE LAS ARCILLAS

Las propiedades de las arcillas, son consecuencia de sus caracteristicas
estructurales. Por ello, es imprescindible conocer la estructura de los
filosilicatos para poder comprender sus propiedades.

Las arcillas, al igual que el resto de los filosilicatos, presentan una estructura
basada en el apilamiento de planos de iones oxigeno e hidroxilos. Los
grupos tetraédricos (SiO)s* se unen compartiendo tres de sus cuatro
oxigenos con otros vecinos formando capas, de extension infinita y formula
(Si,0s)%, que constituyen la unidad fundamental de los filosilicatos. En ellas,
los tetraedros, se distribuyen formando hexagonos. El silicio tetraédrico
puede estar, en parte, sustituido por AI** o Fe®*.

Estas capas tetraédricas, se unen a otras octaédricas de tipo gibbsita o
brucita. En ellas, algunos AI** o Mg?*, pueden estar sustituidos por Fe®" o
Fe®* y mas raramente por Li, Cr, Mn, Ni, Cu o Zn. El plano de unién entre
ambas capas, esta formado por los oxigenos de los tetraedros que se
encontraban sin compartir con otros tetraedros (oxigenos apicales), y por
grupos (OH)™ de la capa brucitica o gibsitica, de forma que, en este plano,
guede un (OH) en el centro de cada hexagono formado por 6 oxigenos
apicales. El resto de los (OH)" son reemplazados por los oxigenos de los
tetraedros.

Una union similar puede ocurrir en la superficie opuesta de la capa
octaédrica. Asi, los filosilicatos pueden estar formados por dos capas:
tetraédrica mas octaédrica y se denominan bilaminares, 1:1, o T:O; o bien

por tres capas: una octaédrica y dos tetraédricas, denominandose
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trilaminares, 2:1 o T:O:T. A la unidad formada por la unién de una capa
octaédrica mas una o dos tetraédricas se la denomina lamina.

Si todos los huecos octaédricos estan ocupados, la lamina se denomina
trioctaédrica (Mg?* dominante en la capa octaédrica). Si solo estan
ocupadas dos tercios de las posiciones octaédricas y el tercio restante esta
vacante, se denomina dioctaédrica (el AP* es el catién octaédrico
dominante).

En algunos filosilicatos (esmectitas, vermiculitas, micas...) las laminas no son
eléctricamente neutras debido a las sustituciones de unos cationes por otros
de distinta carga. El balance de carga se mantiene por la presencia, en el
espacio interlaminar, o espacio existente entre dos laminas consecutivas, de
cationes (como por ejemplo en el grupo de las micas), cationes hidratados
(como en las vermiculitas y esmectitas) o grupos hidroxilo coordinados
octaédricamente, similares a las capas octaédricas, como sucede en las
cloritas. A estas Ultimas también se les denomina T:O:T:O o 2:1:1. La
unidad formada por una lamina mas la interlamina es la unidad estructural.
Los cationes interlaminares mas frecuentes son alcalinos (Na y K) o
alcalinotérreos (Mg y Ca).

Las fuerzas que unen las diferentes unidades estructurales son mas débiles
gue las existentes entre los iones de una misma lamina, por ese motivo, los
filosilicatos tienen una clara direccién de exfoliacion, paralela a las laminas.
También, pertenecen a este grupo de minerales, la sepiolita y la paligorskita,
a pesar de presentar diferencias estructurales con el resto de los filosilicatos.

Estructuralmente, estan formadas por laminas discontinuas de tipo mica. A
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diferencia del resto de los filosilicatos, que son laminares, éstos tienen habito

fibroso, ya que la capa basal de oxigenos es continua, pero los oxigenos

apicales sufren una inversidn periddica cada 8 posiciones octaédricas

(sepiolita) o cada 5 posiciones (paligorskita). Esta inversion da lugar a la

interrupcion de la capa octaédrica que es discontinua. (1)

3.1.3 CLASIFICACION

Los filosilicatos se clasifican atendiendo a que sean bilaminares o

trilaminares y dioctaédricos o trioctaédricos. Como puede verse pertenecen

a los filosilicatos grupos de minerales tan importantes como las micas y las

arcillas. (11
Cuadro N° 1 Clasificacion de los filosilicatos
DIOCTAEDRICOS TRIOCTAEDRICOS CARGA
Caolinita Antigorita
BILAMINARES CANDITAS Nacrita Crisotilo
T:0 Dichita Lizardita
1:1 Halloisita Bertierina X=0
Pirofilita Talco
TRILAMINARES Montmorillonita Saponitas
T:0:T ESMECTITAS Beidellita ESMECTITAS | Hectorita | X=0.2-0.6
2:1 Nontronita
Vermiculitas Vermiculitas X=0.6-0.9
Illitas X=0.9
Moscovitas Biotita
MICAS Paragonita MICAS Flogopita X=1
Lepidolita
T:0:T:0 CLORITAS
2:1:1
FIBROSOS Paligorskita | Sepiolita
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3.1.4 PROPIEDADES FISICO-QUIMICAS

Las importantes aplicaciones industriales de este grupo de minerales radican
en sus propiedades fisico-quimicas. Dichas propiedades derivan, principal-
mente de:

- Su extremadamente pequefio tamafo de particula (inferior a 2 mm).

- Su morfologia laminar (filosilicatos).

- Las sustituciones isomorficas, que dan lugar a la aparicion de carga
en las laminas y a la presencia de cationes débilmente ligados en el
espacio interlaminar.

Como consecuencia de estos factores, presentan por una parte, un valor
elevado del area superficial y a la vez la presencia de una gran cantidad de
superficie activa, con enlaces no saturados. Por ello pueden interaccionar
con diversas sustancias, en especial compuestos polares, por lo que tienen
comportamiento plastico en mezclas arcilla-agua con elevada proporcion
sélido/liquido y son capaces en algunos casos de hinchar, con el desarrollo
de propiedades reoldgicas en suspensiones acuosas.

Por otra parte, la existencia de carga en las laminas se compensa, como ya
se ha citado, con la entrada en el espacio interlaminar de cationes
débilmente ligados y con estado variable de hidratacion, que pueden ser
intercambiados facilmente mediante la puesta en contacto de la arcilla con
una solucién saturada en otros cationes, a esta propiedad se la conoce
como capacidad de intercambio cationico y es también la base de multitud

de aplicaciones industriales. (1)
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3.1.4.1 SUPERFICIE ESPECIFICA
La superficie especifica o area superficial de una arcilla se define como el
area de la superficie externa mas el area de la superficie interna (en el caso
de que esta exista) de las particulas constituyentes, por unidad de masa,
expresada en m%/g.
Las arcillas poseen una elevada superficie especifica, muy importante para
ciertos usos industriales en los que la interaccion solido-fluido depende
directamente de esta propiedad. (1)
A continuacion se muestran algunos ejemplos de superficies especificas de
arcillas:

- Caolinita de elevada cristalinidad hasta 15 m%g

- Caolinita de baja cristalinidad hasta 50 m?/g

- Halloisita hasta 60 m?/g

- lllita hasta 50 m?/g

- Montmorillonita 80-300 m?/g

- Sepiolita 100-240 m%g

- Paligorskita 100-200 m?%/g

3.1.4.2 CAPACIDAD DE INTERCAMBIO CATIONICO
Es una propiedad fundamental de las esmectitas. Son capaces de cambiar,

facilmente, los iones fijados en la superficie exterior de sus cristales, en los
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espacios interlaminares, 0 en otros espacios interiores de las estructuras,
por otros existentes en las soluciones acuosas envolventes.
La capacidad de intercambio cationico (CIC) se puede definir como la suma
de todos los cationes de cambio que un mineral puede adsorber a un
determinado pH. Es equivalente a la medida del total de cargas negativas
del mineral. Estas cargas negativas pueden ser generadas de tres formas
diferentes:
— Sustituciones isomorficas dentro de la estructura.
— Enlaces insaturados en los bordes y superficies externas.
— Disociacioén de los grupos hidroxilos accesibles.
El primer tipo es conocido como carga permanente y supone un 80 % de la
carga neta de la particula; ademas es independiente de las condiciones de
pH y actividad ionica del medio. Los dos ultimos tipos de origen varian en
funcién del pH y de la actividad i6nica. Corresponden a bordes cristalinos,
guimicamente activos y representan el 20 % de la carga total de la lamina.
A continuacion se muestran algunos ejemplos de capacidad de intercambio
cationico (en meg/100 g):

- Caolinita: 3-5

- Halloisita: 10-40

- lllita: 10-50

- Clorita: 10-50

- Vermiculita: 100-200

- Montmorillonita: 80-200
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- Sepiolita-paligorskita: 20-35

La capacidad de intercambio catidnico (CIC) de arcillas:

- La CIC de las arcillas de tres capas es mayor que la de las

caolinitas debido a su mayor grado de substitucion isomorfica.

- La alta densidad de cargas en las superficies de las ilitas constrifie
el espacio entre las distintas capas, lo cual impide que cationes
mas grandes puedan entrar. Debido a la presencia de cargas tan
fuertes, cationes relativamente pequefios como K son adsorbidos

pero no son facilmente intercambiados.

- Debido a la presencia de una capa de brucita entre las distintas
capas presentes en las cloritas, la adsorcion de cationes en las

intercapas es restringida. (g) (11) (10)

3.2 GENERALIDADES SOBRE EL QUITOSANO

Por su amplia distribucion en la naturaleza la quitina es el segundo
polisacarido en abundancia, después de la celulosa. Fue descubierta por
Braconnot en 1811 cuando estudiaba las sustancias derivadas del Agaricus
volvaceus y otros hongos. Posteriormente Odier, en un articulo sobre
insectos reportd que habia encontrado en algunos insectos la misma
sustancia que forma la estructura de las plantas, llamandola “quitina” (del

griego tunic, envoltura).
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El nombre sistematico de la quitina es B (1-4)-2-acetamido-2-desoxi-D-
glucosa. Se encuentra principalmente en las conchas de crustaceos y
formando parte del exoesqueleto de los insectos, asi como también en las

paredes celulares de muchos hongos, levaduras y algas. La quitina es

Quitina GHg
CHo0H GO
T--0 o NH _#~ ..
HO -
HO
0
o

NH CHo0H

co

CH=

completamente insoluble en agua o en medio acido. Su estructura quimica

es la siguiente:

Fig. N° 1 Estructura de la Quitina

Por su parte, el quitosano es también un polisacarido que se encuentra en
estado natural en las paredes celulares de algunos hongos; sin embargo, su
principal fuente de produccion es la hidrdlisis de la quitina en medio alcalino,
usualmente hidréxido de sodio o de potasio, a altas temperaturas. El
quitosano fue descubierto por Rouget en 1859, quien encontré que al tratar
quitina con una solucién caliente de hidroxido de potasio se obtiene un
producto soluble en &acidos organicos. () (12)

Su estructura quimica es la siguiente:

CHyOH

HO -

NHg CHzO0H
Quitosano
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Fig. N° 2 Estructura del Quitosano
Esta “quitina modificada”, como él la llamé, se tornaba de color violeta en
soluciones diluidas de ioduro y acido, mientras la quitina era verde.
Mas tarde, en 1894, fue estudiada por Hoppe-Seyler quién la denominé
“‘quitosano” (también se conoce como quitosana en algunos lugares,
chitosan en inglés). En el siguiente esquema se aprecia los pasos
elementales en la obtencion del quitosano: (7) (12

Desacetilacion
Total

A 4

Quitano

1) Desproteinacién »
Exo-esqueleto Quitina

de crustaceos | 2 pescalcificacion

A 4

Quitosano

>

Desacetilacion
Parcial

Fig. N° 3 Esquema de la obtencion del Quitosano

3.2.1 USOS DEL QUITOSANO
a) Agricultura: son muchisimas las aplicaciones en este campo que se han

venido desarrollando. Entre las mas comunes tenemos:

- Recubrimiento de semillas con peliculas de quitosano para su

conservacion durante el almacenamiento.
- Sistemas liberadores de fertilizantes.

- Agente bactericida y fungicida para la proteccion de plantulas (inicio

de las plantaciones). (12
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b) Medicina: hoy en dia se sabe que la quitina y el quitosano han sido
usados desde la antigiiedad para acelerar el saneamiento de heridas.

Por ejemplo, los antepasados de los coreanos usaban la quitina en el
tratamiento de abrasiones (obteniéndola a partir de las plumas del calamar)
y los antepasados de los mexicanos aplicaban quitosano para la aceleracion
de la cicatrizacion de heridas (obteniéndolo de las paredes celulares de
algunos hongos). En la actualidad, entre los usos médicos mas sencillos de

estos materiales podemos mencionatr:
- Produccién de suturas quirdrgicas a partir de quitina.
- Produccion de gasas y vendajes tratados con quitosano.

- Cremas bactericidas para el tratamiento de quemaduras. (11)

c) Tratamiento de aguas: Es una de las areas mas importantes debido a
que el quitosano es una sustancia “ambientalmente amigable”.
Entre los principales usos que se hacen en la actualidad de este biomaterial,
y algunos de sus derivados, en este campo tenemos:
- Coagulante primario para aguas residuales de alta turbidez y alta
alcalinidad.
- Floculante para la remocion de particulas coloidales sélidas y aceites
de pescado.
- Captura de metales pesados y pesticidas en soluciones acuosas.

Algunos copolimeros de injerto del quitosano muestran alta
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efectividad para remover metales pesados, especialmente los

derivados de acidos alquenodibicos. (11

3.3 CROMO

Es un metal de color blanco plateado, duro y quebradizo. Sin embargo, es
relativamente suave y ductil cuando no esta tensionado o cuando esta muy
puro. Sus principales usos son la produccion de aleaciones anticorrosivas de
gran dureza y resistentes al calor y como recubrimiento para galvanizados.
El cromo elemental no se encuentra en la naturaleza. Su mineral méas

importante por abundancia es la cromita.

Sus propiedades mecanicas, incluyendo su dureza y la resistencia a la
tension, determinan la capacidad de utilizacion. ElI cromo tiene una
capacidad relativa baja de forjado, enrollamiento y propiedades de manejo.
Sin embargo, cuando se encuentra absolutamente libre de oxigeno,
hidrogeno, carbono y nitrogeno es muy ductil y puede ser forjado y

manejado. Es dificil de almacenarlo libre de estos elementos.

El cromo forma tres series de compuestos con otros elementos; éstos se
representan en términos de los oxidos de cromo: cromo con valencia dos,
CrO, 6xido de Cr (Il) u 6xido cromoso; con valencia tres, Cr,03, 0xido de Cr

(Il) u Oxido crémico, y con valencia seis, CrO3, anhidrido de Cr (VI) o


http://www.lenntech.com/espanol/tabla-peiodica/O.htm
http://www.lenntech.com/espanol/tabla-peiodica/H.htm
http://www.lenntech.com/espanol/tabla-peiodica/C.htm
http://www.lenntech.com/espanol/tabla-peiodica/N.htm
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anhidrido de acido cromico. ElI cromo es capaz de formar compuestos con

otros elementos en estados de oxidacion (I1), (Il) y (V1). @)

3.3.1 CROMO VI

El cromo VI existe solamente en especie oxidadas como el oxido de cromo
VI (acido crémico), CrOs, cloruro de cromilo, CrO,Cl,, cromato de cloro,
CrOsClI', cromato, CrO i- y dicromato, Cr,O 5‘.

El cloruro de cromilo y el cromato de cloro son hidrolizados por agua en
cromato y acido clorhidrico. En soluciones acuosas la forma cromo VI
depende de la concentracién y el pH de la solucién, conforme a los
equilibrios siguientes.

H.CrO4 < HCrO, + H*
HCrO, <:>CrOj- + H*
2HCI’O; < Cr0 ?7 + H,O

Asi, al pH fisiolégico el cromo VI existe principalmente como el ion cromato

tetraédrico.

Los compuestos de cromo VI estan fuertemente oxidados en un medio

acido:

Cr,0% +14H" +6 e < 2Cr*" + 7H,0 (1)
El cromo VI esta mucho menos oxidado en un medio basico por eso existe
como cromato.

CrO? + 4H,O + 3¢ < Cr(OH);3(s) + 50H (2)
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Bajo condiciones fisiologicas (pH 7.4) los potenciales redox para las
reacciones 1 y 2 son +0.34 y +0.52 V respectivamente, sugiriendo que el
cromo VI es un buen agente oxidante. Sin embargo estudios recientes
indican que las reacciones redox del cromo VI son cinéticamente y

termodinamicamente controladas a pH 7.4. (14

3.3.2 TOXICIDAD

Debido a su insolubilidad, el cromo metalico no es toxico en el agua. Los
diversos compuestos del cromo hexavalente representan la mayor amenaza,
especialmente debido a sus efectos genéticos. Los compuestos del cromo
(VI) actian en casi todos los sistemas de ensayo disefiados para determinar
sus efectos mutagénicos. El hecho comprobado de que atraviesa la placenta
significa un alto riesgo para los embriones y fetos. El efecto carcinbgeno de
los compuestos del cromo (VI) no so6lo ha sido demostrado
experimentalmente con animales, sino también ha sido confirmado por los
resultados de estudios epidemiolégicos realizados con grupos humanos
expuestos a esta sustancia en su lugar de trabajo. Se considera que el
periodo de latencia correspondiente oscila entre 10 y 27 afos. Las

intoxicaciones con este metal pueden ser agudas o0 cronicas. ) (14)

3.3.2.1 Intoxicacién aguda
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La ingestion de pequefias dosis de cromo hexavalente por largo tiempo,
produce un cuadro gastrointestinal en forma de voOmitos, dolores
abdominales, diarreas, y hemorragias intestinales. Se han descrito casos de
muerte, por colapso cardiocirculatorio; si el paciente sobrevive, puede
aparecer una insuficiencia renal aguda debido a necrosis tubular aguda.
También puede ocasionar un fallo hepatico, coagulopatia, o hemodlisis

intravascular. (g (14)

3.3.2.2 Intoxicacidon crénica

El contacto cutdneo con compuestos tri como hexavalentes de cromo puede
producir conjuntivitis con lagrimeo y dolor, Ulceras de 5 a 10 mm, no
dolorosas, a veces pruriginosas, que suelen afectar al dorso de las manos y
de los dedos, reciben el nombre de Ulceras en "nido de paloma". También
pueden ocasionar dermatitis de contacto (irritativas y alérgicas) y afeccién
nasofaringea con dolor, edema, enrojecimiento y ulceracién de la mucosa,
que finaliza con alteracién del olfato, rinitis y perforacion del tabique nasal.
Las intoxicaciones cronicas pueden producir acumulaciones en el higado, en
el rifdn, en la glandula tiroides y en la médula 6sea. El indice de eliminacion

es lento. (8) (14)

3.4 Fundamentos de espectroscopia de absorcion atémica de llama
En la espectrometria de absorcién atémica la muestra es aspirada en una

llama, en ella se da el proceso de atomizacién donde los &tomos presentes
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pasan del estado fundamental a un estado excitado y luego vuelven a
decaer, en este proceso se da una absorcién de luz que es generada por
una fuente pasando un rayo luminoso a través de la llama, la sefal pasa a
través de un monocromador y la sefal pasa a un detector que mide la
cantidad de luz absorbida por el elemento atomizado en la llama.

Como cada metal tiene su propia longitud de onda de absorcion
caracteristica, se utiliza como fuente luminosa una ldmpara compuesta de
dicho elemento; esto proporciona un método relativamente libre de
interferencias espectrales o de radiacion. La cantidad de energia absorbida
en la llama a una longitud de onda caracteristica es proporcional a la
concentracion del elemento en la muestra, en un intervalo de
concentraciones limitado. La mayor parte de los instrumentos de absorcion

atomica estan equipados para funcionar también en la emision. (Ver anexo

3) @

Sistema oplico de doble haz Detecion ex)
Haz de l:lnrcncmx
;& Fuenie de
X- - —+| Monocromador pe— -7 alimentacion
\“! de elevads
e e | L = voliaje
== ]
— Haz de la muesira N
) Senal
Quemador-Atomizador

Combustible = |

Oxidante w_%

Mussira

Medidor
aulematico
lectura di-

pital

B

Sistema elec.
tronico autils
4

Acccsorio
registrador

Fig. N° 4 Esquema de funcionamiento del instrumento absorcién atomica de

llama
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3.5 Fundamento de titulaciones potenciométricas

La potenciometria es una técnica electro analitica con la que se puede
determinar la concentracién de una especie electroactiva en una disolucion
empleando un electrodo de referencia (un electrodo con un potencial
constante con el tiempo y conocido) y un electrodo de trabajo (un electrodo
sensible a la especie electroactiva). (15

En el caso de una titulacién potenciométrica acido-base se usa una solucion
de alcali valorada que se vierte sobre el volumen dado de acido, se registra
el incremento de pH por volumen de élcali agregado con la ayuda de un
electrodo de pH. Para la determinacion del punto final una vez trazada la
curva de valoracién puede obtenerse siguiendo varios métodos:

(A) Método de las tangentes: se trazan las tangentes a la curva de
valoracion. Su punto de corte coincide con el punto final.

(B) Método de la primera derivada: se representa la derivada de la curva
de valoracion. El punto final se corresponde con un maximo.

(C) Método de la segunda derivada: se representa la derivada de la curva
de valoracion. El punto final se corresponde con el punto de corte con el eje

de abscisas.
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IV. DISENO METODOLOGICO

El disefio metodoldgico consta de cuatro etapas las cuales se detallan a

continuacion:

Tipo de estudio

Investigacion bibliografica

Investigacion de campo

Parte experimental

4.1 Tipo de estudio

Es el marco estratégico que le da coherencia y sentido practico a todas las
actividades que se realizan para buscar respuesta al problema y objetivos
planteados en la investigacion.

Debido a que se retoman investigaciones anteriores para dar fortalecimiento
a esta investigacion, este se puede clasificar como Retrospectivo, Y segun
el andlisis y alcance de los resultados, es Experimental por que todas las
actividades estan basadas en aspectos practicos.

Al mismo tiempo, es Prospectivo, debido a que los resultados obtenidos en
esta investigacion, se puede utilizar en un futuro para dar un tratamiento
adecuado para la remocion de cromo en las aguas residuales. Por lo tanto el
tipo de estudio que se aplicara es:

Retrospectivo-Experimental-Prospectivo.
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4.2 Investigacion Bibliografica

Se consulté bibliografias relativas al tema de investigacion, en diferentes
bibliotecas, como la Biblioteca Benjamin Orozco de la Facultad de Quimica y
Farmacia, Biblioteca de la Facultad de Ciencias Naturales y Matematicas de
la Universidad de El Salvador, Biblioteca de la Universidad José Simeon
Canlas (UCA), Biblioteca del Laboratorio de Calidad Integral (LCI) de

Fusades, asi como diferentes sitios de Internet.

4.3 Investigacion de Campo

4.3.1 Universo y muestra

En la presente investigacion se tiene un universo, en las arcillas de las zonas
de Suchitoto/Cinquera, en el canton Aguas Calientes (Ver anexo N° 1) de
dicha localidad del departamento de Cuscatlan, escogiéndose en esta
localidad arcilla color rojiza, en Texistepeque del canton Cujucuyo (Ver
anexo N° 1) del departamento de Santa Ana, se escogieron arcilla color gris.
Considerando que el muestreo es el proceso de seleccionar una parte del
todo, por lo cual, se realiz6 un muestreo puntual dirigido a las arcillas de las

Zzonas antes mencionadas.

4.4 Parte experimental

4.4.1 Recoleccion de la muestra

Para la recoleccion de las muestras de arcilla, se utilizaron los mapas de la
zona de Suchitoto/Cinquera y de Texistepeque empleados en el presente

estudio (Ver anexo N° 1).
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Al azar se eligié un segmento de la zona de Suchitoto/Cinquera el cual fue el
cantdon Aguas Calientes, asi mismo en la zona de Texistepeque fue el cantdn
de Cujucuyo. En ambos lugares se retir0 la capa superficial del suelo la cual
contiene diferentes restos de materia organica, se procedié a tomar las
muestras en cada uno de los sitios escogidos, la cantidad fue
aproximadamente de 50 libras, las muestras recolectadas en dos fechas
diferentes fueron colocadas en sacos, se procedi6 a realizar el lavado,
secado, molido y homogenizado de las muestras para realizar los analisis

establecidos en los objetivos de este estudio.

4.4.2 Proceso delavado de la arcilla

El procedimiento general de lavado de arcillas se presenta a continuacion:

1. Colocar 10 libras de arcillas en recipiente plastico con capacidad de 5 L,
agregar agua destilada hasta un volumen de 4.5 L, luego agitar
vigorosamente durante 15 minutos.

2. Dejar reposar por un periodo de 24 horas, por decantacion, eliminar el
liguido sobrenadante y proceder a separar la capa superior la cual
contiene la arcilla en suspension y depositarla en recipientes adecuados.
(Ver anexo N° 3)

3. Eliminar el agua de la capa de arcilla separada en el paso dos por
evaporacion, luego colocar las arcillas en capsulas de porcelana vy llevar

a sequedad en estufa a una temperatura de 110 °C.
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4. Triturar las arcillas con ayuda de mortero y pistilo, para disminuir el

tamafo de particula.

5. Hacer pasar las arcillas por un tamiz malla N° 28 para obtener

uniformidad en el tamafio de particula.

La arcilla obtenida de este proceso, es la utilizada para los diferentes analisis

a realizar en esta investigacion.

Y —_— -~ -~ Dejar
_ n > n ’ reposar
- - - — 24 horas
Colocar Afadir 4.5 litros Agitar
10 libras de agua destilada vigorosamente
de arcilla por 15 min.
110 °C /
8. " »
/i N
. — /
Py «—— -«— — @ / ’
Homogenizar = ‘Pm Colocar la arcilla ’
el tamafio de Disminuir Evaporar en capsula de Decantar liquido
particula con el tamafio hasta porcelana de sobrenadante
tamiz malla 28 de particula sequedad la tamafio adecuado

arcilla

Fig. No 5 Esquema del proceso de lavado de arcilla
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4.4.3 Identificacion de la composicion de la arcilla

La caracterizacion de las arcillas en cuanto a su composicion de los
minerales que la constituyen es muy importante ya que de esta composicion
dependen sus caracteristicas y propiedades coloidales, por ello la muestra
de arcilla se llevé a un laboratorio privado para el analisis de difraccion de

rayos X, el fundamento de esta técnica se detalla a continuacion.

Difracciéon de rayos X

La aplicacion fundamental de la Difraccidon de Rayos X, es la identificacion
cualitativa de la composicibn mineralégica de una muestra cristalina.
Por ejemplo, si sobre un determinado material incide un haz de radiacion X
caracterizado por una intensidad lp y una longitud de onda Ao, la materia
absorbe en mayor o menor medida la radiacion, dependiendo de los distintos
mecanismos de interaccion que se producen. Estos mecanismos conllevan
la produccién de dos tipos generales de radiacion: la llamada radiacién de
fluorescencia y la llamada radiacion dispersa. La primera, se origina a
consecuencia de la absorcion fotoeléctrica que el material irradiado produce
en la radiacion incidente. La emision de este tipo de radiacion es
acompafada de la liberacion de electrones. La segunda (radiacion dispersa),
puede estar constituida por la radiacion incidente que se vuelve a emitir sin
gue cambie su longitud de onda. Se denomina radiacion dispersa coherente.
También puede estar formada por radiacion, que representa una longitud de

onda ligeramente superior a la de la radiacion incidente.
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Es la que se denomina radiacion dispersa incoherente o bien radiacion
compton. La difraccion de los rayos X es un caso particular de la radiacion
dispersa coherente.

Cuando la radiacion incidente atraviesa la lamina, experimenta una cierta
atenuacion, que es funcion del espesor de la lamina, de los coeficientes de
dispersion fotoeléctrica y de los coeficientes de dispersion de radiacion. (3
(Ver anexo N°3)

Otro analisis, que es necesario para sustentar los resultados en cuanto a la
evaluacion de la capacidad de retencién de cromo, es la determinacion de la
Capacidad de intercambio cationico, este analisis, se realiz6 en un
laboratorio privado, en el numeral 2.4.4., se detalla el fundamento de esta

determinacion.

4.4.4 Determinacion de la capacidad de intercambio catidonico por el
método de NH,OOCCH;3; 1N, pH 7.0
La muestra mediante extracciones sucesivas se equilibra con solucién de
Acetato de Amonio 1N, pH neutro. EI Amonio total retenido por el material
después del lavado para eliminar el exceso de Acetato de Amonio,
representa la capacidad de Intercambio de Cationes. EI Amonio adsorbido
se libera usando Cloruro de Sodio e Hidroxido de Sodio y se destila el i6n
Amonio en un aparato de destilacion Kjeldahl para luego valorarlo. oy (Ver

anexo N° 2) (Ver anexo N° 4)
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4.4.5 Obtencién de quitosano a partir de quitina

La materia prima empleada para la obtencién de quitosano, es la quitina, la
cual se obtiene del exoesqueleto del camardn, a esta quitina, se le somete
a un proceso de reflujo con una solucién concentrada de hidroxido de sodio.
Este proceso se realiza a una temperatura y tiempo determinado,
obteniéndose una reduccién en la cadena polimérica de la quitina, es decir,
remocién de grupos acetilo y generaciéon de grupos insaturados (amino)
capaces de retener metales pesados. 7y El procedimiento que se detalla a

continuacion es el empleado para la obtencion del quitosano.

Procedimiento

1. Pesar 50.0 g de quitina Yy colocarla en un matraz de dos bocas con
capacidad de 2000 mL.

2. Adicionar 750.0 mL de hidréxido de sodio al 50%.

3. Adaptar un refrigerante y termémetro al matraz, reflujar la muestra de
guitina durante 4 horas a una temperatura de 115 °C con ayuda de un
hot plate.

4. Purificar el producto obtenido por filtracién con ayuda de un tamiz N° 28,
en el que se retiene el producto, luego, se realizan lavados con agua
destilada hasta eliminar la alcalinidad del medio, utilizando fenolftaleina
como indicador en el filtrado hasta incolora.

5. Secar el quitosano obtenido en una estufa a 105 °C por media hora. Al
guitosano obtenido de este proceso, se le determina el grado de

desacetilacion.
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4.4.6 Determinacion del grado de desacetilacion del quitosano
El grado de desacetilacion, es equivalente al porcentaje de grupos amino
presentes en la cadena polimérica del quitosano, su determinacion se lleva

a cabo mediante una titulacion potenciométrica. ;)(Ver anexo N°3)

Procedimiento

1. Pesar por separado tres muestras de 0.25 g del quitosano obtenido
anteriormente y depositarlo en erlenmeyer de 125.0 mL.

2. Agregar 10 mL de HCI 0.3 M a cada erlenmeyer y agitar hasta disolver el
guitosano.

3. Titular cada muestra potenciométricamente utilizando como titulante
NaOH 0.1 N previamente estandarizado, haciendo uso de un pHmetro
medir el cambio de pH que experimenta cada mezcla al afiadir 1 mL de
hidroxido de sodio 0.1 N hasta un volumen igual a 50.0 mL.

4. Con los datos obtenidos construir los graficos volumen vrs. pH de cada
una de las muestras y determinar el grado de desacetilaciéon aplicando el
criterio de la primera derivada. (1

Para determinar el grado de desacetilacion se aplica la siguiente formula:

16.1(y — x) f
w

%NH, =

Donde:
y = Es el punto de inflexibn mayor en la grafica de la primera

derivada.
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x = Es el punto de inflexibn menor en la grafica de la primera
derivada.
f = Es la molaridad de la solucion de hidréxido de sodio.
w = Peso en gramos de la muestra de quitosano.
16.1 = Factor que es un valor relacionado con el peso equivalente del

Quitosano.

4.4.7 Evaluacién de la capacidad de retencién de cromo
4.4.7.1 Preparacion de las proporciones de arcillas/quitosano

En los siguientes cuadros se muestran las proporciones (%) en que se

mezclaron las diferentes arcillas con quitosano.

Cuadro N° 2 Proporciones de mezclas de Quitosano con Arcilla
Suchitoto/Cinquera

Quitosano (%) Arcilla Suchitoto/Cinquera (%)
25 75
50 50
75 25

Cuadro N° 3 Proporciones de mezclas de Quitosano con Arcilla

Texistepeque

Quitosano (%) Arcilla Texistepeque (%)
25 75
50 50
75 25

Cuadro N° 4 Proporciones de muestras testigos

Testigo %
Quitosano 100
Arcilla suchitoto/ Cinquera 100
Arcilla Texistepeque 100
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En el cuadro 4, se muestran las cantidades a las que equivale cada
porcentaje de los cuadros. 2,3y 4

Cuadro N° 5 Cantidad en gramos a la que equivalen los porcentajes
de los cuadros N° 2, 3y 4

Porcentaje (%) Cantidad a la que equivale(g)
100 2.0
75 15
50 1.0
25 0.5
0 0.0

4.4.7.2 Procedimiento para evaluar la capacidad de retencion de

cromo.

1. Secar los dos tipos de arcillas en la estufa a 110°C durante una hora,
luego, pulverizar con mortero y pistilo.

2. Pasar cada arcilla por un tamiz malla N° 28, para obtener el mismo
tamafo de particula.

3. Pesar en balanza analitica las proporciones de arcillas.

4. Pesar en balanza analitica las proporciones de quitosano.

5. Preparar las mezclas de arcillas con quitosano como se muestra en los
cuadros N° 2y 3.

6. Colocar cada mezcla por separado en erlenmeyer de 125.0 ml.

7. Preparar 2 litros de solucion de cromo (dicromato de potasio) con una
concentracion de 5000 ppm de Cr*®. (Ver anexo N° 2)

8. Agregar a cada erlenmeyer 50.0 mL de la solucion de cromo de

concentracion de 5000 mg/L.
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9. Colocar cada erlenmeyer en el agitador para fermentacion y agitar
mecanicamente por un periodo de 6 horas, dejar en reposo 18 horas.

10. Filtrar por gravedad cada suspension de arcilla/quitosano, asi como sus
respectivos testigos, empleando papel filtro wathman de poro 40 y
recolectar cada solucion filtrada en recipientes adecuados.

11.Determinar la concentracion de cromo por absorcién atémica en el
filtrado a una longitud de onda de 359.4 nm.

Nota: los procedimientos se realizaran por duplicado.

4.4.8 Analisis estadistico

4.4.8.1 Disefio de Analisis de varianza de 2 sentidos

El estudio estadistico que se presenta en este trabajo de investigacion se
puede clasificar como un modelo con dos factores de interés, en donde uno
de los factores es el tipo de arcilla (factor A) y el otro factor es el quitosano

(factor B). 5

Para lo cual, se tienen las tres pruebas de hipoétesis siguientes:
1. Para probar la hipotesis que no hay diferencia debida al factor A
Ho: pt1=pu>
Ho: La retencién promedio de la arcilla tipo | es igual a la
retenciéon promedio de la arcilla de tipo I
Contra la alternativa

Hi: Las u# no son iguales.
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2. Para probar la hipétesis que no hay diferencia debida al factor B
Ho: t1.= pt 2. =... = s,
Ho. La retencion a las diferentes proporciones de quitosano (0%,
25%, 50%, 75% y 100%) son las mismas.
Contra la alternativa

Hi. Por lo menos una de las u ; es diferente.

3. Para probar la hipotesis que no hay interaccion de los factores Ay B
Ho. ABjj=0 (paratodaslasiyj)
Ho. La retencién promedio de quitosano a las diferentes
proporciones (0%, 25%, 50%, 75% y 100%) mantiene la misma
tendencia cuando se hace con la arcilla de tipo | y la arcilla de
tipo Il
Contra la alternativa

H;: ABij 0



CAPITULO V
RESULTADOS Y DISCUSION
DE RESULTADOS
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5.1 Andlisis de las arcillas por difraccion de rayos X

En el cuadro N° 6, se presentan los resultados obtenidos del analisis de
difraccion de rayos X aplicado a las muestras de arcilla, dicho analisis
muestra las diferentes composiciones mineralogicas de éstas, en donde la
arcilla de la zona de Suchitoto/Cinquera tiene Cristobalita en mayor
proporcion, mientras que la arcilla de la zona de Texistepeque posee

Nontronita en mayor proporcion. (Ver anexo N° 4)

Cuadro N° 6 Resultados de andlisis petrogréaficos por medio de la técnica de
difraccion de rayos X, en muestras de arcillas de las zonas de
Suchitoto/Cinquera en especifico el canton Aguas Calientes y

Texistepeque en el canton Cujucuyo.

N° de o Descripcion o ) )
Ubicacion ) o Composicion mineralégica | %
muestras microscopica
Muestra fina de color Cristobalita (SiO,) 36
) café-rojizo, se Halloysita (Al,Si>O5(0OH),) 27
Suchitoto/ _ o _
CT39-07 M-1 ) observa cristales Caolinita (Al,Si,O5(0OH),) 19
Cinquera ) )
color negro, blanco y Albita (NaAlSi;Og) 18
rojizo.
Nontronita
(Nao_3Fezsi4olo(OH)2.4Hzo) 31
Muestra fina, color . . .
CT40-07 M-2 | Texistepeque . Cristobalita (SiO,) 27
ris. . .
g Albita (NaAISi;Og) 23

Halloysita (Al,Si>Os5(0OH),) 19
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5.2 Determinacion de la capacidad de intercambio catidénico por el

método del acetato de amonio

Cuadro N° 7 Resultados de la capacidad de intercambio cationico en

muestras de arcilla de las zonas de Suchitoto/Cinquera en

especifico el cantdn Aguas Calientes y Texistepeque en el

canton Cujucuyo

Muestra Resultado Unidades
Arcilla 16/04/07
o Meq de CIC/100g de muestra
Suchito/Cinquera 30.00
Arcilla 25/06/07
) Meq de CIC/100g de muestra
Texistepeque 83.27

CIC = Capacidad de intercambio Catiénico

En el cuadro N° 7, se presentan los resultados obtenidos de la capacidad de

intercambio catibnico de las muestras de arcilla, en donde se puede

observar que la arcilla de la zona de Texistepeque, posee una capacidad de

intercambio cationico alto con respecto a la arcilla de la zona de

Suchitoto/Cinquera, esto muy probablemente se debe a que la composicién

mineralégica de las muestras de arcilla es diferente, ya que no poseen los

mismos minerales en su composicion, esto se puede observar en el cuadro

N° 6. Al ser diferente esta composicion mineralogica, la capacidad de

retencién de metales pesados de cada arcilla puede variar en gran medida.

(Ver anexo N° 4)
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5.3 Determinacién del grado de desacetilacién del quitosano
En las siguientes tablas, se muestran los resultados obtenidos de las
valoraciones potenciométricas del quitosano obtenido para determinar el

grado de desacetilacion. En donde:

V (mL): Es el volumen de hidroxido de sodio afiadido hasta 50.0 mL.
pH: Es el incremento de pH que experimenta la mezcla por cada mL de

base anadida.

Vv (mL): Es el volumen promedio que se calcula con la formula (V1+V5)/2,
hasta 50mL. Por ejemplo el volumen promedio al adicionar 7mL. Sera:
(6+7)/2 = 6.5mL.

ApH/AV: es el cambio de pH con respecto al volumen y se calcula dividiendo
ApH entre AV, en donde: 4pH = pH,—pHy1 y 4V =V, - V;.

Por ejemplo para calcular la primera derivada al adicionar 1mL de NaOH
0.1N se calcula de la siguiente manera:

ApH =1.38-1.33=0.05

A/=1-0=1

ApH/AV =0.05/1 =0.05

De la misma manera se calculan los resultados de cada una de las muestras

de quitosano, los cuales se pueden observar en el cuadro N° 8.



Cuadro N° 8 Resultados de primera titulacion potenciomeétrica.

61

PRIMERA TITULACION

1% derivada

V (mL H IV ApH
(mL) p V (mL) AV
0 1.33
1 1.38 0.5 0.050
2 1.40 15 0.020
3 1.43 2.5 0.030
4 1.46 3.5 0.030
5 1.51 45 0.050
6 1.54 55 0.030
7 1.60 6.5 0.060
8 1.64 7.5 0.040
9 1.68 8.5 0.040
10 1.74 9.5 0.060
11 1.78 10.5 0.040
12 1.83 11.5 0.050
13 1.89 12.5 0.060
14 1.96 13.5 0.070
15 2.08 14.5 0.120
16 2.19 15.5 0.110
17 2.30 16.5 0.110
18 2.60 17.5 0.300
19 2.90 18.5 0.300
20 3.47 19.5 0.570
21 5.03 20.5 1.560
22 5.40 21.5 0.370
23 5.60 22.5 0.200
24 5.82 23.5 0.220
25 6.02 24.5 0.200
26 6.13 25.5 0.110
27 6.27 26.5 0.140
28 6.35 27.5 0.080
29 6.46 28.5 0.110
30 6.54 29.5 0.080
31 6.65 30.5 0.110
32 6.77 31.5 0.120
33 6.95 32.5 0.180
34 7.67 33.5 0.720
35 9.00 34.5 1.330
36 9.80 35.5 0.800
37 10.40 36.5 0.600
38 10.80 37.5 0.400
39 11.10 38.5 0.300
40 11.25 39.5 0.150
41 11.33 40.5 0.080
42 11.39 41.5 0.060




Cuadro N° 8 continuacion...
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PRIMERA TITULACION

1% derivada

V (mL H N\ ApH
(m ) p V (mL) AV
43 11.44 42.5 0.050
44 11.48 43.5 0.040
45 11.52 445 0.040
46 11.56 45,5 0.040
47 11.58 46.5 0.020
48 11.61 47.5 0.030
49 11.63 48.5 0.020
50 11.65 49.5 0.020

En el cuadro N° 8, se puede observar que el

pH va incrementando

levemente respecto al volumen de titulante agregado, hasta un punto en el

gue se observa un cambio bastante considerable. El volumen promedio en el

gue se da este cambio drastico de pH, es el punto de inflexion menor; al

continuar afiadiendo titulante, el pH incrementa levemente hasta un punto en

el que se da otro aumento considerable. El volumen promedio en el que se

da este segundo cambio de pH, es el punto de inflexion mayor (Los puntos

de inflexion en el cuadro N° 8 se muestran en negritas).
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A continuacion se presentan los graficos de la primera titulacion
potenciométrica y la primera derivada del quitosano obtenido. (Ver cuadro N°

8)
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Figura N° 6 Grafico primera valoracion potenciométrica.
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Figura N° 7 Gréfico primera derivada de 1° valoracién potenciométrica.

En la figura N° 6 se observa graficamente la tendencia de los resultados de
la valoracion potenciométrica, en la cual no se logra visualizar los puntos de
inflexion; mientras que en la figura N° 7 la grafica de la primera derivada
permite observar dos maximos, los cuales corresponden a los puntos de

inflexion, los cuales son necesarios para calcular el grado de desacetilacion.



Cuadro N° 9 Resultados de segunda titulacion potenciométrica.
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SEGUNDA TITULACION

1% derivada

V (mL H N\ ApH
(m ) p V (mL) AV
0 1.27
1 1.31 0.5 0.040
2 1.33 15 0.020
3 1.38 2.5 0.050
4 1.44 3.5 0.060
5 1.49 4.5 0.050
6 1.56 55 0.070
7 1.60 6.5 0.040
8 1.66 7.5 0.060
9 1.72 8.5 0.060
10 1.75 9.5 0.030
11 1.79 10.5 0.040
12 1.85 11.5 0.060
13 1.95 12.5 0.100
14 2.06 13.5 0.110
15 2.18 14.5 0.120
16 2.35 15.5 0.170
17 2.55 16.5 0.200
18 2.80 17.5 0.250
19 3.06 18.5 0.260
20 3.38 19.5 0.320
21 5.00 20.5 1.620
22 5.33 215 0.330
23 5.55 22.5 0.220
24 5.75 23.5 0.200
25 5.90 24.5 0.150
26 6.02 25.5 0.120
27 6.13 26.5 0.110
28 6.22 27.5 0.090
29 6.31 28.5 0.090
30 6.50 29.5 0.190
31 6.70 30.5 0.200
32 7.00 315 0.300
33 7.38 325 0.380
34 8.10 33.5 0.720
35 9.40 345 1.300
36 9.90 35.5 0.500
37 10.30 36.5 0.400
38 10.63 37.5 0.330
39 10.90 38.5 0.270
40 11.12 39.5 0.220
41 11.31 40.5 0.190
42 11.40 41.5 0.090




Cuadro N° 9 continuacion...
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SEGUNDA TITULACION

1% derivada

V (mL H N\ ApH
(m ) p V (mL) AV
43 11.46 42.5 0.060
44 11.50 43.5 0.040
45 11.53 445 0.030
46 11.57 45,5 0.040
47 11.60 46.5 0.030
48 11.62 47.5 0.020
49 11.64 48.5 0.020
50 11.68 49.5 0.040

Al igual que en el cuadro N° 8 de la primera titulacién potenciométrica, en el

cuadro N°

9 se presentan

los valores de

la segunda titulacién

potenciométrica, se muestra el incremento de pH que sufre la solucién de

quitosano al afiadir 1 mL de NaOH 0.1 N hasta un volumen de 50.0 mL, a

medida se va afiadiendo base, el pH va aumentando hasta un punto en el

cual, se da un incremento brusco, como se menciondé anteriormente este

cambio, corresponde a los puntos de inflexion, los cuales sirven para

calcular el grado de desacetilacion del quitosano.




66

En las figuras 8 y 9 se presentan la segunda valoracion potenciométrica y la

primera derivada del quitosano obtenido. (Ver Cuadro N° 9)

: —
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Figura N° 8 Grafico segunda valoracion potenciométrica.

2 ]
7

05 105 205 305 405
V promedio (mL) NaOH 0.1 N

Figura N° 9 Gréfico primera derivada de 22 valoracién potenciométrica.

Se puede observar que los graficos de la segunda titulacion fig. N° 8 y N° 9
son similares a los de la primera titulacion fig. N° 6 y N° 7, ya que los puntos

de inflexion se obtuvieron en el mismo volumen promedio de NaOH 0.1 N.



Cuadro N° 10 Resultados de tercera titulacién potenciométrica.
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TERCERA TITULACION

1% derivada

V (mL H IV ApH
(mL) p V (mL) AV
0 1.22
1 1.26 0.5 0.040
2 1.31 15 0.050
3 1.35 2.5 0.040
4 1.41 3.5 0.060
5 1.45 45 0.040
6 1.50 55 0.050
7 1.55 6.5 0.050
8 1.60 7.5 0.050
9 1.63 8.5 0.030
10 1.70 9.5 0.070
11 1.79 10.5 0.090
12 1.89 11.5 0.100
13 1.93 12.5 0.040
14 1.97 13.5 0.040
15 2.04 14.5 0.070
16 2.16 15.5 0.120
17 2.28 16.5 0.120
18 2.44 17.5 0.160
19 2.76 18.5 0.320
20 3.43 19.5 0.670
21 4.88 20.5 1.450
22 5.36 21.5 0.480
23 5.70 22.5 0.340
24 6.00 23.5 0.300
25 6.20 24.5 0.200
26 6.35 25.5 0.150
27 6.42 26.5 0.070
28 6.48 27.5 0.060
29 6.53 28.5 0.050
30 6.66 29.5 0.130
31 6.81 30.5 0.150
32 7.08 31.5 0.270
33 7.50 32.5 0.420
34 8.00 33.5 0.500
35 9.42 34.5 1.420
36 10.20 35.5 0.780
37 10.70 36.5 0.500
38 11.00 37.5 0.300
39 11.23 38.5 0.230
40 11.38 39.5 0.150
41 11.43 40.5 0.050
42 11.48 41.5 0.050




Cuadro N° 10 continuacion...
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TERCERA TITULACION

1% derivada

V (mL H N\ ApH
(m ) p V (mL) AV
43 11.52 42.5 0.040
44 11.56 43.5 0.040
45 11.58 445 0.020
46 11.61 45,5 0.030
47 11.63 46.5 0.020
48 11.65 47.5 0.020
49 11.67 48.5 0.020
50 11.69 49.5 0.020

Al igual que en los cuadros N° 8 y 9 de las dos primeras titulaciones

potenciométricas, en el cuadro N° 10, se presentan los resultados obtenidos

de la tercera titulacion potenciométrica de la muestra de quitosano, en los

cuales, se puede destacar que los volumenes promedios a los que

corresponden los puntos de inflexidn, son iguales que las dos primeras

titulaciones, lo cual, indica que se trata de la misma muestra de quitosano

obtenida bajo los mismos parametros experimentales, es decir, bajo las

mismas condiciones de trabajo.
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A continuacidbn se presentan los graficos de la tercera titulacion

potenciométrica y la primera derivada del quitosano obtenido. (Ver cuadro N°

10)
14
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Figura N° 10 Graéfico tercera valoracion potenciométrica.

g 1
ho 1
0.0 %Mm

0.5 105 205 305 405
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Figura N° 11 Grafico primera derivada de 32 valoracion potenciométrica.

Se puede observar que los gréficos de la tercera titulaciéon figuras N°10 y
N°11 son similares a los de la primera titulacién y segunda titulacién, ya que
los puntos de inflexion, se obtuvieron en el mismo volumen promedio de
NaOH 0.1 N. Esto se debe a que las 3 titulaciones pertenecen a la misma
muestra de quitosano, que se obtuvo bajo las mismas condiciones

experimentales.



5.3.1 Calculo del grado de desacetilacién de la muestra de quitosano

Ejemplo de calculo de primera titulacion:

Para determinar el grado de desacetilacion se aplica la siguiente formula:

%NH, 16.1(y —x)f
W

Donde:

y = Es el punto de inflexion mayor en la grafica de la primera derivada.
x = Es el punto de inflexion menor en la grafica de la primera derivada.
f = Es la normalidad de la solucion de hidréxido de sodio.

w = Peso en gramos de la muestra de quitosano.
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16.1 = Factor que es un valor relacionado con el peso equivalente del

Quitosano.
y=345
x =20.5
f=0.1N
w =0.2501 g
%NH, = 16.1(345—20.5)0.1 _ o1 1 oao0

0.2501



Cuadro N° 11 Resumen de resultados de grado de desacetilacion
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N° titulacién Peso muestra(g) X Y %NH,
1 0.2501 20.5 34.5 90.1239
2 0.2500 20.5 34.5 90.1600
3 0.2502 20.5 34.5 90.0879
%NH,
) 90.1239
Promedio

En el cuadro N° 11, se presentan

titulaciones potenciométricas de la muestra de quitosano obtenido luego de 4

los resultados obtenidos de las 3

horas de reflujo a 115 °C. Se puede observar que los porcentajes de

desacetilacion para las tres muestras es similar, lo cual, indica que se obtuvo

un buen rendimiento, por lo tanto, se puede decir que a mayor temperatura

menor tiempo de reflujo, lo cual trae muchos beneficios, si este proceso se

aplica a nivel industrial.




5.4 Evaluacion de laretencion de cromo
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La medicion de cromo, se realizd por medio de espectrofotometria de

absorcion atémica con llama, determinando la concentracion de cromo de la

solucion de entrada con la cual interactuaron todos las proporciones y los

testigos, ademas de medir la concentracion de salida en dichos tratamientos,

para encontrar indirectamente la concentracion retenida en cada una de las

proporciones y los testigos, los resultados obtenidos se muestran en los

cuadros Nameros 12, 13, 14 y 15.

Cuadro N° 12 Resultados obtenidos de Cromo de la Primera Evaluacion

concentracion retenida.

utilizando arcilla de Suchitoto/Cinquera y Quitosano y de la

Concentracion Concentracion Concentracién
AS-Q de solucién Lectura de solucion . %
Muestras . Retenida
entrada ppm salida opm CrR.
ppm ppm
75 %
Arcilla 15
25 04 4975 2.17 27125 2262.5 45.47
) 0.5
Quitosano
50 %
Arcilla 1.0
50 % 4975 1.93 2412.5 2562.5 51.50
; 1.0
Quitosano
25 %
il | 05
75 04 4975 2.55 3187.5 17875 35.93
. 1.5
Quitosano
Testigo 1
100% 2.0 4975 3.62 4525.0 450.0 9.04
Arcilla
Testigo 2
100% 2.0 4975 2.05 2562.5 2412.5 48.49
Quitosano

AS = (Arcilla de Suchitoto/Cinquera)
% Cr R = Porcentaje de Cromo Retenido

Q = (Quitosano)
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Ejemplo: célculo de cromo retenido:

Cromo retenido = Concentracion de solucion de entrada — Concentracion de
solucién de salida.

Donde:

Concentracion de Solucion de entrada = concentracion inicial de la solucion
de cromo.

Concentracion de Solucion de salida = concentracion de la solucién de
cromo después del tratamiento con la muestra.

Cromo retenido = (4975 — 2712.5) = 2262.5 ppm

Concentracion de Cromo retenido

Vrs
Porcentaje de mezcla de Quitosano con Arcillade
Suchitoto
3000
2500
E 2000 —
2
o 1500 —
£
© 1000 o o o Qo —
S S 1 Lo L 0
500 = S o & g —
L0 N Te] N~ <
< N (q\] - N
0 T T T T
0 25 50 75 100

Porcentajes de mezclasy testigos
Quitosano en aumento [l

Figura N° 12 Grafico de resultados obtenidos de Cromo
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La figura N° 12, demuestra que en la proporcion 50% (Arcilla/Quitosano) da

una mejor retencion de cromo.

Ademas se puede ver que el testigo de Quitosano posee una muy buena

retencién de cromo, similar a la proporcion de 50% y mientras que el testigo

de la Arcilla, posee una capacidad de retencibn muy baja en comparacion de

todas las proporciones, asi como en cuanto a los testigos.

Cuadro N° 13 Resultados obtenidos de Cromo de la Segunda Evaluacién

utilizando arcilla de Suchitoto/Cinquera y Quitosano y de la

concentracioén retenida.

Concentracién

Concentracion

Concentracion

Muestras AS-Q de solucion Lectura de sol_ucién Retenida %
entrada ppm salida opm CrR.
ppm ppm
75 %
Arcilla 1.5
5 0 4975 2.68 3351.0 1625.0 32.66
) 0.5
Quitosano
50 %
Arcilla 1.0
50 % 4975 2.22 2775.0 2200.0 44.22
X 1.0
Quitosano
25 %
prila 0.5
75 % 4975 2.23 27875 2187.5 43.97
. 15
Quitosano
Testigo 1
100% 2.0 4975 3.61 4512.5 462.5 9.29
Arcilla
Testigo 2
100% 2.0 4975 2.15 2687.5 2287.5 45.98
Quitosano

AS = (Arcilla de Suchitoto/Cinquera)

% Cr R = Porcentaje de Cromo Retenido

Q = (Quitosano)
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Concentracion de Cromo retenido

Vrs
Porcentaje de mezcla de Quitosano con Arcillade
Suchitoto
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Figura N° 13 Grafico de resultados obtenidos de Cromo

En la figura N° 13 se muestra los resultados obtenidos en una segunda
evaluacion del tratamiento con la arcilla de Suchitoto/Cinquera y Quitosano,
en donde se puede inferir que el testigo de Quitosano posee mejor retencion
de cromo que las proporciones y el testigo de Arcilla, ademas, se puede
observar que, en la proporcién 50% (Arcilla/Quitosano) presenta bajo las
condiciones de trabajo la mejor retencion de cromo, similar al testigo de
Quitosano, mientras que el testigo de la Arcilla, presenta la menor capacidad

de retencion en comparacién con todas las proporciones y los testigos.



76

Cuadro N° 14 Resultados obtenidos de Cromo en la Primera Evaluacion
utilizando arcilla de Texistepeque y Quitosano y de las

concentraciones retenidas.

Concentracion Concentracion Concentracion
Muestras AT-Q de solucién Lectura de sol_umon Retenida %
entrada ppm salida
ppm
ppm ppm
0,
25 04 4975 241 3012.5 1962.5 39.45
. 0.5
Quitosano
0,
preila 1.0
50 % 4975 2.0 2500.0 2475.0 49.75
X 1.0
Quitosano
0,
prila 0.5
75 0 4975 2.15 2687.5 2287.5 45.98
. 15
Quitosano
Testigo 1
100% 2.0 4975 2.93 3662.5 13125 26.38
Arcilla
Testigo 2
100% 2.0 4975 2.1 2625.0 2350.0 47.24
Quitosano

AT = (Arcilla de Texistepeque) Q = (Quitosano)

Concentracion de Cromo retenido
Vrs
Porcentaje de mezcla de Quitosano con Arcillade
Texistepeque
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Tg‘- 2500
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Porcetajes de mezclasy testigos
Quitosano en aumento [

Figura N° 14 Grafico de resultados obtenidos de Cromo
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La figura N° 14 se observa que en la proporcion 50% (Arcilla
texistepeque/Quitosano) se obtuvo la mayor retencion de cromo en
comparacion con las demas proporciones, ademas se puede observar que el
testigo de Quitosano posee una muy buena retencidn de cromo que es
similar a la proporcién de 50%, el testigo de la Arcilla bajo las condiciones
evaluadas presenta la menor capacidad de retencion de cromo en

comparacion con todas las proporciones y el testigo de quitosano.

Cuadro N° 15 Resultados obtenidos de Cromo de una Segunda Evaluacién
utilizando arcilla de Texistepeque y Quitosano y de la

concentracioén retenida.

Concentracion Concentracién Concentracion

M AS-Q de solucion Lectura de solucion . %

uestras . Retenida

entrada ppm salida m CrR.

75 %

Arcilla 15

25 0 4975 2.54 3175.0 1800 36.18
Quitosano 0.5

50 % 10

Arcilla ’

50 % 4975 2.25 2812.5 2162.5 43.47
Quitosano 1.0

25 %

Arcilla 0.5

75 % 4975 2.21 2762.5 2212.5 44.47
Quitosano 15
Testigo 1

100% 2.0 4975 3.15 3937.5 1037.5 20.85

Arcilla
Testigo 2

100% 2.0 4975 2.15 2687.5 2287.5 45.98
Quitosano

AS = (Arcilla de Suchitoto/Cinquera)

% Cr R = Porcentaje de Cromo Retenido

Q = (Quitosano)
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Ejemplo: célculo de cromo retenido:

Cromo retenido = Concentracion de solucion de entrada — Concentraciéon de
solucién de salida, donde:

Concentracion de Solucion de entrada = concentracion inicial de la solucion
de cromo.

Concentracion de Solucion de salida = concentracion de la solucién de
cromo después del tratamiento con la muestra.

Cromo retenido = (4975 — 2762.5) = 2212.5 ppm

Concentracion de Cromo retenido
Vrs.
Porcentaje de mezcla de Quitosano con Arcillade
Texistepeque
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Figura N° 15 Grafico de resultados obtenidos de Cromo

En la grafica anterior (figura N° 15), se muestra que el control de Quitosano,
bajo las condiciones de este estudio, posee la mayor retencion de cromo en
comparacion con las proporciones y el testigo de Arcilla, ademas, se puede

observar que en la proporcién de un 25%-75% (Arcilla/Quitosano) da una
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buena retencién de cromo similar al testigo de Quitosano, mientras que el
testigo de la Arcilla, posee una capacidad de retencion baja en comparacion

con todas las proporciones y el testigo de quitosano.

5.4.1 Comparacion de los resultados obtenidos

Comparacion de la Mezcla de la Arcilla de
Suchitoto/Cinquera con Quitosano

3000
—~ 2500 ] ——
3 — - -
% 2000 — | O Lectural
\c-a/ 1500 — - O Lectura?
e
o 1000 (o) 28 218 B3 B3 —
O o o o N [=) ~ |~ o~
500 © S 0| S SR
0 < N | o N — | NN
0 25 50 75 100

Porcentajes de meclasy testigos
Quitosano en aumento [l

Figura N° 16 Grafico comparativo de resultados obtenidos de Cromo

En la figura N° 16 se comparan los resultados obtenidos de la primera y
segunda evaluacién realizada con el tratamiento arcilla de Suchitoto
Cinquera y quitosano en donde se puede apreciar que el testigo de
quitosano posee una buena capacidad de retencibn de cromo en
comparacion con el testigo de arcilla, ademas se infiere que la mezcla mas

eficaz es la del 50% ya que obtuvo una buena retencion de cromo en ambas

lecturas.
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Comparacion de la Mezcla de la Arcillade
Texistepeque con Quitosano
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Porcentajes de mezclasy testigos
Quitosano en aumento [l

Figura N° 17 Grafico comparativo de resultados obtenidos de Cromo

En el grafico correspondiente a la figura N° 17, se comparan las diferentes
proporciones de mezcla, asi como, testigos de la arcilla natural de
Texistepeque, en las dos lecturas que se realizaron, los resultados permiten
concluir que de las mezclas, la méas eficaz es la del 50% en la primera
evaluacion, en la segunda lectura, aunque la diferencia es minima, se logro
apreciar que fue la proporciéon del 75% la mas eficaz, ademas, se observa
que el testigo de quitosano bajo las condiciones evaluadas es el mas eficaz

en comparacion al testigo de arcilla natural.
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Comparacion de las proporciones de ambas Arcillas en
las dos lecturas
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Figura N° 18 Grafico Comparativo de resultados obtenidos de Cromo en las
proporciones

En la figura N° 18, se realiz6 la comparacion de las diferentes proporciones

en ambas arcillas (Suchitoto/Cinquera y Texistepeque) sin tomar en cuenta

los testigos, se observa que la mejor capacidad de retenciéon de cromo le

corresponde a la proporcién de 50%.
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Comparacion de los Testigos de ambas Arcillas y
Quitosano en las dos lecturas
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Figura N° 19 Grafico comparativo de resultados obtenidos de Cromo en los
Testigos

En la figura N° 19, se muestran los resultados de los testigos y se puede
observar que el testigo que posee mayor capacidad de retencion de cromo
es el de quitosano en todas las lecturas.

Teniendo en cuenta que las arcillas presentan una superficie de contacto
muy alta la cual es una caracteristica favorable en la adsorcion de elementos
en los sistemas coloidales, esta adsorcion puede variar con el tiempo de
exposicion de las arcillas con los elementos que van a ser adsorbidos. Esto
es el principio que fundamentan los resultados obtenidos y puede ser la base
para una siguiente investigacion en cuanto al tiempo de exposicion y la
técnica de agitacion, ya que encontrar el menor tiempo de exposicion para
una mayor retencion de cromo puede mejorar u optimizar el sistema de

tratamiento de las aguas.
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Cuadro N° 16 Cuadro de resultados de cromo en ppm, retenido por las

diferentes mezclas de arcilla con quitosano, con sus
respectivos promedios y sumatorias.
Q 0 25% 50% 75% 100% Totales Medias
AT 1312.5 | 1962.5 | 2475.0 | 2287.5 2350.0 | 19887.5 | 1988.75
1037.5 | 1800.0 | 2162.5 | 22125 2287.5
Sumatoria | 2350 3762.5 | 4637.5 4500 4637.5
Promedio | 1175 1881.25 | 2318.75 2250 2318.75
AS 450 2262.5 | 2562.5 | 1787.5 24125 | 18237.5 | 1823.75
462.5 1625 2200 2187.5 2287.5
Sumatoria 912.5 3887.5 4762.5 3975 4700
Promedio | 456.25 | 1943.75 | 2381.25 | 1987.5 2350
TOTALES | 3262.5 7650 9400 8475 9337.5 38125
MEDIAS | 815.625 | 1912.5 2350 2118.75 | 2334.375 1906.25

En el cuadro N° 16 se presentan los resultados de los calculos de

sumatorias, promedios, totales y medias de los resultados de cromo en las

diferentes mezclas asi como de los testigos. Este cuadro servird de base

para el andlisis de varianza en el cual es necesario el calculo de la sumas de

los cuadrados de los factores arcillas y quitosano al igual que de su

combinacion.

Donde:

AT = arcilla de Texistepeque

AS = arcilla Suchitoto/Cinquera

Q = quitosano
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Los porcentajes de la barra superior del cuadro anterior hacen referencia a

los diferentes niveles de mezcla y testigos de arcillas y quitosano empleados

en la parte experimental.

Cuadro N° 17 Analisis de varianza de los resultados de cromo obtenidos en

el laboratorio

alfa 0,05
Media
Suma de Grados de F Ft
FUENTE ) cuadrada
cuadrados libertad ] (calculado) | (Tabulado)
(varianza)
A (arcillas) 136125 1 136125 2,95022012 4,96
Q (quitosano) 6459453,13 4 1614863,28 |34,9987301 3,48
AQ(combinacién) | 458171,875 4 114542,969 |2,48247545 3,48
Error 461406,25 10 46140,625
Total 7515156,25 19

El cuadro N° 17 es un resumen del analisis de varianza de dos factores en

donde se muestran las sumas de cuadrados para los factores A, Q y su

respectiva combinacion, Asi como también los grados de libertad, la varianza

y los valores de F experimental y de tablas que nos sirven para la respectiva

prueba de hipétesis. (Ver anexo N° 2)

Las férmulas empleadas para realizar dichos célculos se detallan a

continuacion:

Formulas empleadas para calcular las sumas de cuadrados

SSFA= )"

i=1

- Xi _(GTY

ren

= (suma de los cuadrados debido al factor A)
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ssrg- 5 X1V

= rnren

=(suma de cuadrados debido al factor Q)

SSAQ = (suma de cuadrados debida a la interaccion del factor Ay B)

r c )(2 r 2 c )(2 2
SSAQ=Z Z u._z X..._Z -J-+(GT) _

it == N i Cnh i In ren

2

SSE = iiix;k —Zr:i Xi —(suma de cuadrados del error)
n

i=1 j=1 k=1 i=L j=1

r C n 2
SST=>>> Xi - (GT) = (suma total de cuadrados)
n

i=1 j=1 k=1 rc

Formulas empleadas para calcular la media cuadrada (varianza)

SSFA
MSFA = T varianza debida al factor A
MSFQ = SSFQ = varianza debida al factor Q
MSAQ = oSS varianza debida a la combinaciéon Ay Q
(r=)(c-21
MSE = SSE_ varianza debida al error
rc(n—1)

Formulas empleadas para calcular el valor de F experimental

F= MSFA = F debida al factor A
MSE
F= MSFQ = F debida al factor Q
MSE
F= MSAQ _ F debida a la combinacion de Ay Q

MSE
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5.5.1 Prueba de hipétesis

1. Para probar la hipotesis que no hay diferencia debida al factor A
Ho: pt1=p2
Ho. La retencion promedio de la arcilla tipo | es igual a la
retencion promedio de la arcilla de tipo Il

Contra la alternativa

Hi: Las u# no son iguales.

zona de aceptacion

zona de rechazo

4.96 =

Figura N° 20 Regiones de rechazo y de no rechazo al nivel de significacion
0.05 con 1y 10 grados de libertad

Con un nivel de significacion de 0.05 y probando la diferencia en cuanto a la
absorcion de cromo que presentaron las arcillas, la regla de decision seria
aceptar la hipétesis nula (Ho. #1=u>), si el valor F calculado fuera igual o
excediera a 4.96 (véase figura N° 20). Puesto que F,,, = 2,95 < 4.96, se
puede aceptar H, y concluir que no hay diferencia entre la capacidad de

absorcion de cromo que presentaron las arcillas en cuanto al promedio.
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2. Para probar la hipétesis que no hay diferencia debida al factor B
Ho: t1.= pt 2. =... = s,
Ho. La retencion a las diferentes proporciones de quitosano (0%,
25%, 50%, 75% y 100%) son las mismas.

Contra la alternativa

Hi. Por lo menos una de las u ; es diferente.

zona de aceptacion

zona de rechazo

3.48 F

Figura N° 21 Regiones de rechazo y de no rechazo al nivel de significacion
0.05 con 4 y 10 grados de libertad

Con un nivel de significacion de 0.05 y probando la diferencia en cuanto a la

absorcion de cromo que presenta el quitosano, la regla de decision seria

rechazar la hipétesis nula (Ho: # 1. = u 2 =... = u 5), si el valor F calculado

fuera igual o excediera a 3.48 (véase figura N° 21).

Puesto que F,1,, = 34,99 > 3.48, se puede rechazar H, y concluir que si hay

diferencia entre la capacidad de absorcibn de cromo que presenté el

guitosano en cuanto al promedio.
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3. Para probar la hipoétesis que no hay interaccion de los factores Ay B
Ho. ABjj=0 (paratodaslasiy j)
Ho. La retencion promedio de quitosano a las diferentes
proporciones (0%, 25%, 50%, 75% y 100%) mantiene la misma
tendencia cuando se hace con la arcilla de tipo | y la arcilla de
tipo Il

Contra la alternativa

H: ABij #0

zona de aceptacion

zona de rechazo

3.48 F
Figura N° 22 Regiones de rechazo y de no rechazo al nivel de significacion

0.05 con 4 y 10 grados de libertad

Por ultimo, se puede probar si ocurre un efecto de interaccion entre el factor
A (arcillas) y el factor B (Quitosano). Con un nivel de significacion 0.05 la
regla de decision seria, aceptar la hipétesis nula [ ABj = 0 (para todas las i y
)], si el valor de F calculado fuera igual 3.48 (véase figura N° 22). Puesto
que F412 = 2,48 < 3.48, no se rechaza H, y se llega a la conclusion que no

hay un efecto de interaccion significativo entre el quitosano y las arcillas.



CAPITULO VI
CONCLUSIONES
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CONCLUSIONES

1. Segun el analisis de difraccion de rayos X realizado en la arcilla
natural de Texistepeque, cantdon Cujucuyo, se tiene Nontronita en
mayor concentracién, la cual pertenece a la familia de Ila
montmorillonita que es un grupo de arcillas que presentan una alta
capacidad de intercambio catidnico, lo cual se corrobora con los
resultados obtenidos de capacidad de intercambio catidnico cuyo
valor fue de 83.27 meq/100g.

2. Segun el andlisis de difracciéon de rayos X realizado en la arcilla
natural de Suchitoto, cantdon de Aguas Calientes, se tiene Cristobalita
en mayor concentracion, la cual presenta un numero menor de
espacios interlaminares en comparacion con la arcilla de
Texistepeque por lo que su capacidad de intercambio catidnico es
menor, lo cual se confirma con los resultados obtenidos de la
capacidad de intercambio catiénico cuyo valor es 30.0 meqg/100 g.

3. En el estudio realizado se comprobd que las arcillas, son capaces de
retener cromo en solucion y se debe a la presencia de sitios activos o
cargas negativas, generadas principalmente por sustituciones
isomorficas en los espacios interlaminares y la disociacion de grupos
hidroxilos.

4. Las arcillas y el quitosano, son materiales que pueden emplearse
como materia prima para el tratamiento de aguas residuales que

contienen cromo en solucién, debido a la alta capacidad de retencién
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de dicho metal, contribuyendo asi, a disminuir su concentracion y
evitar los aspectos nocivos en el medio ambiente y en los seres vivos.
De acuerdo a los estudios realizados, se comprueba que el quitosano,
es un componente de mucha influencia en la remocion de cromo
debido a las propiedades que posee dicho biopolimero, el cual
presentd un grado de desacetilacion de 90.12 % siendo esta la
propiedad mas sobresaliente.

. Segun los resultados estadisticos la retencion promedio de cromo de
la arcilla tipo | (Suchitoto/Cinquera) es igual a la retencién promedio
de cromo de la arcilla tipo Il (Texistepeque), bajo las condiciones
evaluadas.

. Con base a los resultados estadisticos, la interaccion entre las arcillas
y el quitosano no es significativa ya que los fendmenos de absorcion
gue presentan estos dos compuestos son independientes.

Los resultados obtenidos comprueban, la proporcién 50-50% (Arcilla
Suchitoto/Quitosano) es la mas eficaz, cuya retenciébn promedio de
cromo es de 47.86 % en comparacion con las otras mezclas de arcilla
con quitosano (25-75%, 75-25%).

La proporcién 50-50% (Arcilla Texistepeque/Quitosano) es la de mejor

retencién de cromo, siendo el promedio de 46.60 %.

10.Los estudios que se llevaron a cabo en esta investigacion demuestran

gue el control de Quitosano posee una buena retencion de cromo la
cual es igual a 47.23 %, esto es debido a que este biopolimero al

aumentar su grado de desacetilacion aumenta su capacidad de
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intercambio de cationes ya que se generan grupos insaturados
(amino) capaces de retener metales pesados, Asi como también el pH
acido de la soluciébn madre de cromo, favorece dicho proceso de

adsorcion.



CAPITULO VII
RECOMENDACIONES
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RECOMENDACIONES

1. Proponer la difusion de los estudios realizados en la Universidad de El
Salvador con soluciones claras a problematicas medioambientales por
parte de las autoridades de la Facultad de Quimica y Farmacia a
personal con poder de decisidon por parte de las empresas autoras de
la problemética evaluada.

2. Fomentar y promover en las 10 industrias dedicadas al curtido de
cuero para la produccion de calzado, carteras, articulos varios, asi
como en las 13 industrias dedicadas al cromado y galvanizacién que
den un tratamiento previo mas riguroso a las descargas de los
diferentes desechos a modo de disminuir el contenido de cromo que
estas poseen, y asi poder dar cumplimiento a los reglamentos y
normativas vigentes en el pais.

3. Promover los estudios que lleven a la utilizacién de los recursos
naturales con los que cuenta El Salvador, por ejemplo las arcillas y los
materiales de desecho como los exoesqueletos de crustaceos, con el
fin de reutilizar o aprovechar parte de estos desechos y dar solucién a
problemas existentes en nuestro medio ambiente como es la
contaminacion de los mantos acuiferos con cromo.

4. Evaluar a nivel de empresas el potencial de tratamiento a los
efluentes generados con los volumenes y cargas reales de estas, con
la proporcion de 50% Arcilla-Quitosano la cual presentdé la mayor

retencion de cromo.
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5. Utilizar Quitosano como alternativa de tratamiento en la remocion de
metales pesados, ya que este presentd una retencion de cromo de
47.23 %.

6. Las arcillas tienen mayor superficie de contacto y presentan sitios de
intercambio, por lo que el tiempo de exposicion de las arcillas con los
elementos que van a ser adsorbidos puede ser la base para una
siguiente investigacion en cuanto al tiempo de exposicidn y la técnica
de agitacién, ya que encontrar el menor tiempo de exposicion para
una mayor retencion de cromo puede mejorar u optimizar el sistema
de tratamiento de las aguas, asi como la modificacién del pH de las
mezclas de arcillas con quitosano y evaluar su grado de influencia en

la remocién de cromo.
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ANEXO N° 2



Determinacion de la capacidad de intercambio cationico por el método
de NH,OOCCH;3; 1N, pH 7.0

Materiales

Beaker de Vidrio de 100 mL.

— Bolsas de plastico

— Botellas plasticas de 100 mL.

— Buretas de 25 6 50 mL.

— Embudos Buchner de 7 cm. de diametro
— Frascos gotero

— Matraces Kjeldahl de 800 mL.

— Matraces para filtracion de 500 mL.

— Matraces para titulacion de 500 mL.

— Papel filtro #2 de 11 cm. de diametro

— Papel glassine

— Perilla

— Pinza para crisol

— Pipetas Graduadas de 5y 10 mL.

— Pipetas volumétricas de 5.0, 10.0 y 15.0 mL.
— Pizetas

— Probetas de 50 y 250 mL.

— Tapones de hule No. 7y 10

— Tubos plasticos de 50 mL.

— Tirro



Viales de 25 mL.

Volumétricos de 25.0, 200.0 y 1000.0 mL.

Equipo

Balanza analitica
Balanza granataria
Bomba de vacio
Destilador MacroKjeldahl

Refrigeradora con frio seco

Sustancias Quimicas Calidad Reactivo

Acido Acético Concentrado (CH3COOH)
Acido Borico en Cristales (H3BO3)

Acido Clorhidrico aproximadamente 0.02N (HCI)
Azul de Metileno en Polvo

Cloruro de Sodio en cristales (NaCl)

Etanol Absoluto (CH3CH,OH)

Hidréxido de Amonio Concentrado (NH,OH)
Hidréxido de Sodio en Perdigones (NaOH)
Rojo de Metilo en polvo

Verde de Bromocresol en polvo

n-Octanol

Aceite Mineral

Cinc en Perdigones



Procedimiento

1. Desplazamiento de las Bases Intercambiables y Saturacién con

NH,;" al Complejo Coloidal.

En balanza analitica, pesar en un beaker de vidrio de 100 mL, 5 gramos de
la arcilla seca al aire, molido y tamizado a través de un tamiz malla #10.
Agregar, con probeta, 15 mL de la solucion electrolitica de Acetato de
Amonio 1 N, pH 7.0. Agitar rotativamente para mezclar bien y cerrar con
tapdn de hule #10. Dejar en reposo hasta el siguiente dia. En una botella
plastica de 100 mL, adicionar 85 mL de la solucién electrolitica.
Doblar el papel filtro de tal manera que quede en forma de copa adaptada al
tamafo del embudo buchner y por medio de la balanza analitica obtener la
masa de la copa de papel y colocarla sobre el embudo buchner previamente
ajustado a un matraz para filtracion de 500 mL.
Al dia siguiente, agitar el contenido del beaker de 100 mL e inmediatamente
transferirlo al filtro del embudo buchner, esperar que filtre la solucién,
terminar de transferir todo el suelo arcilloso con aproximadamente 15 mL de
solucion electrolitica servida con pizeta.
Esperando que se filtre la solucién en cada vez, hacer adiciones de 10 mL
con pipeta volumétrica tratando de remover en cada adiciébn la mayor
cantidad de arcilla adherida a las paredes del filtro. Estas alicuotas se toman
de la botella plastica hasta terminar los 85 mL de solucién que se le

adicionaron. )



Al terminar de filtrar la Gltima alicuota, aplicar succion con una perilla de hule
0 con una bomba de vacio, para extraer la solucion electrolitica residual

quitar el vacio.

Sin retirar el extracto, lavar el filtro y el suelo con 3 adiciones de 10 mL de
alcohol etilico cada una, esperando el paso completo de la alicuota anterior

antes de agregar la siguiente.

Succionar con vacio el alcohol residual y retirar el filtro con la arcilla del
embudo buchner y dejarlo secar al medio ambiente por 2 horas. Si es
necesario almacenarlo mas tiempo, envolverlo en bolsa plastica y guardarlo

en congelador de una refrigeradora. )

2. Determinacion de la Capacidad de Intercambio de Cationes
Ya secos el filtro y la arcilla, remover éste con espatula y pesarlo en balanza
analitica; por diferencia con el primer peso del la arcilla en ese momento,
dividirlo entre cinco (esta masa de arcilla es equivalente a un gramo de
arcilla original) y sumarlo a la masa registrada por un cuadro de papel para
pesar y sobre éste agregar suelo hasta obtener el valor proporcional por la

suma de las masas.

Envolver la arcilla dentro del papel para pesar, introducirlo en un matraz

Kjeldahl de 800 mL y agregar 300 mL de agua destilada. )



En un matraz de titulacion de 500 mL adicionar 50 mL de solucién de Acido
Borico al 2% p/v y colocar el matraz en el Terminal refrigerante de la unidad

MacroKjeldahl.

Al matraz Kjeldahl agregar 5 perdigones de Cinc, 5 gramos de Cloruro de
Sodio, 10 gotas de mezcla antiespumante (50% n-Octanol, 50% Aceite
Mineral) y 40 mL de una solucién de Hidroxido de Sodio 2.5 N, colocarlo
inmediatamente en la unidad de destilacion. Iniciar el proceso y terminarlo
cuando se hayan recogido 200 mL de destilado. Retirar el matraz de

titulacion. Hacer blanco.

Agregar al matraz de titulacion que contiene el destilado 7 gotas del
indicador mixto (Solucién alcohdlica de Rojo de metilo 0.125 % p/v con Azul
de Metileno 0.0825 % p/v) y 2 gotas de solucién acuosa de Verde de
Bromocresol al 0.1 % p/v. Mezclar bien, introducir una barra magnética y

colocar sobre el agitador.

Titular utilizando solucion de Acido Clorhidrico aproximadamente 0.02 N y
valorarlo. Titular primero el blanco hasta una tonalidad salmén o estandarizar
el punto de equivalencia con un potencidémetro, el punto de equivalencia esta
cerca de un pH 3.98; usar de referencia este punto final para las muestras.
Anotar el punto de equivalencia y calcular la Capacidad de Intercambio de

Cationes en meq/100 gramos de arcilla seca al horno. ¢



3. Calculo de la capacidad de intercambio por el método de acetato
de amonio.

Informacion obtenida en el laboratorio:

CICyy,0nc = (B=C) ;AXlOO = meq / 100g

A = Normalidad de la solucién de HCl usada en la valoracion (0.02 N).
B = Volumen de soluciéon de HCI consumido en la valoraciéon de la muestra.
C = Volumen de soluciéon de HCI consumido en la valoracion del blanco.

Z = Masa de suelo seco al horno equivalente a 1 gramo.

* = factor correspondiente a 100 gramos de suelo

PREPARACION DE LA SOLUCION DE CROMO DE 5000 ppm

Procedimiento

e Pesar 28.28 g de dicromato de potasio en un beacker de 250 mL.
e Adicionar agua en el beacker con dicromato de potasio.

e Agitar hasta lograr la disolucién del dicromato de potasio.

e Transferir la solucion a un frasco volumétrico de 2000 mL y llevar a

volumen con agua destilada.

e Almacenar la solucion obtenida perfectamente etiquetada y sellada para

Su uso posterior.



Tabla de analisis de varianza para el modelo de dos factores

Grados )
Media cuadrada
Fuente Suma de cuadrados de ) F (calculado)
) (varianza)
libertad
A r.oX? 2 SSFA
y 2o T -1 | MSFA= F - MSFA_
(arcillas) i1 Cn ren r-1 MSE
Q c x 2 2
X5 (GT)* _ - MSFQ SSFQ | o _ MSFQ _
(quitosano) i rcn c—-1 MSE
AQ roc X2 x 2 o X2 SSA
(combinacién) | = = N = ¢ 43 rn ren (r-1(c-1) MSE
r ¢ n roc X2 SSE
Error X o= rc(n-1) MSE =
i1 -1 k-1 i1 1 N re(n—1)
r ¢ n 2
Total Xi?k LY = ren- 1
i1 j=1 k=1 ren

r =row = linea

¢ = column = columna

n = number = ndmero )
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Figura N° 26 Lavado de arcilla



Figura N° 27 Lavado de arcilla
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Figura N° 28 Determinacién del grado de desacetilacion del quitosano
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Figura N° 30 Preparacion de la solucibn de cromo de concentracion
conocida



Figura N° 31 Filtrado de mezclas para obtener la solucion Optima para la

lectura en el aparato de Absorcion Atomica

| —

Figura N° 32 Porta muestras para la caracterizaciébn mineraldgica de las

arcillas



Figura N° 34Equipo de Difraccion de rayos X



Figura N° 36 Equipo de Absorcion Atémica
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Laboratorio de Geologia | Area: GEO Numero: 20

LadGeo =idizo: F - GEO-005 "Fecha. 26/07/07

Nombre del solicitante: Fausto Cruz Fguizabal y Marco Gutierrez

(Nombre de la Empresa: Universidad de El Salvador
Fecha de solicitud:  19/07/07 i

No. de muestras, 2

Resultados de An:lisis

Muestra Localidad Descripcion

CT39-07 M-1 Suchitoto | Deseripeidn macroscdpica:
Cinguera color

rojizo Muestra fina de color café-rojizo, s¢ observa cristales
color negro, blanco v rojizo.

Composicion mineralogica por DFRX:

Cristobalita (S10;)- 36%
Halloysita (AL Si;04(0H)4) - 27%
Caolinita (Al2Si,0s(OH)4) - 19%
Albita (NaAlSi;0s) — 18%

CT40-07 M-2 | Texistepeque | Descripeidn macroscopica:
Color gris
Muestra fina, color gris. (Muestra va pulverizada
previamente por la UES)

Composicidn mineralogica por DFRX:
Nontronita (Nay 3Fe;Si.0,( OH), 4H:0) - 31%
Cristobalita (5102) - 27%

Albita (NaAlIS;:0g) - 23%

Halloysita (Al:Si20:(OH)4) — 19%

Figura N° 37 Analisis de resultados de la composicion mineraldgica obtenido

en La Geo



Observaciones/Comentarios:

[in las muestras, se observa la presencia de minerales de arcilla: halloysita y caolinita y
nontronita.

| La palabra “arcilla” pertenece a los materiales con tamafio de particulas menos de 2 um.
' Las caracteristicas comunes de todos los minerales de arcilla son la composicion quimica,
estructura  cristalografica y ¢l tamaiio. Todos los minerales de arcilla tienen gran afinidad
con ¢l agua, algunos s¢ expanden rapidamente con ¢l contacto con agua.

La halloysita es una forma de caolinita con caras mas desordenadas, las cuales pueden
‘absorber mas agua y ser mas expandibles, mientras la caolinita no absorbe agua. Se forman
en profundidades someras en condiciones de bhaja temperatura (<150-200°C) a través de la
meteorizacion o alteracion hidrotermal de los minerales de aluminosilicato.  Generalmente,
la caolinita es mas comun que la halloysita, ambas asociadas con HzS.

L4 nontronita pertenece a la esmectita dioctahedral al igual que la montmorillonita y ¢s mas
rica en Na y Fe. Este tipo de arcilla tiene la capacidad de absorber HyO en su estructura, por
lo tanto se conoce como una arcilla que expande o hincha,

La cristobalita es estable en un rango de pH y debido a su resistencia se queda como un |
residuo de alteracion acida.

Analizado por: Elizabeth de Henriquez
Fecha de Entrega: 26/07/07
Revisado por: Tng. Arturo Quezada

Coordinador, Area de Geologia <A
- g

Figura N° 38 Observaciones de los resultados de la composicion

mineraldgica obtenidos en La Geo
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Figura N° 39 Espectro de la Arcilla de Suchitoto/Cinquera (Color Rojiza)
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Figura N° 40 Espectro de la Arcilla de Texistepeque (Color Gris)
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FUNDACION SALVADORENA PARA EL DESARROLLO ECONOMICO Y SOCIAL

iy
i Laboratorio de Calidad Integral &
UNIDAD DE SUELOS, AGUAS Y FOLIARES MUESTRA 07075844-01
‘ REPORTE. DE ANALISIS DE SUELOS Pag: 111
DATOS GENERALES ——FRCHAS
Muestts . ARCILLA 25/06/07 Recibido: 27072007 |
Culivo  : MAIZ Anilisis = 14/08/2007
Nombre  FAUSTO E. CRUZ' MARCO A. GUTIERREZ Reporte :  22/08/2007

Propisdad | *N/A
Respansable FAUSTO E. CRUZ MARCO A GUTIERREZ
Diseceion - COL SANTA TERESA, PJE ARAUJO 117

Teléfono 270-9871 Fax
CARACTERISTICAS

Textura: Arcilloso

_ANALISIS - s
DETERMINACION RESULTADOS Unidades Rangos
S021  Capacidad Intercambio Calidrnco 027 Meg/100 g 00 ‘
OBSERVACIONES

uc.,;:
T Gy (]
‘aﬁj Sl J—
7 e N
Jete Unidad Suelos, Aguas y l"aflam
Lic. Regina del Carmen C

Nota: Esta muestra FUE tomada por el Chente

El informe no debe ser reproducide parcialmente sinn la aprobacién escrita del Laboratorie.
Los resultados corr d ! ala 2 analizada en & Lab rio.

No se recibirin reclamos después de 45 dias del ingreso de la muestra.

Urb. y Bivd, Santa Elena, Antiguo Cuscatidn, La Libertad, El Salvador, C. A, e-mall: www.laboratorio@fusades.com.sv
Tel. {503) 2248-5681 Fax: (503) 2248-5669, sitio web: www.fusades.com.sv & www fusadeslab.com sv

. UN PROGRAMA DE LA FUNDACION SALVADORENA PARA EL DESARROLLO ECONOMICO Y SOCIAL

Figura N° 41 Resultado Obtenido de la Capacidad de Intercambio Cationico

de la arcilla de Texistepeque (Color Gris)
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Figura N° 42 Resultado Obtenido de la Capacidad de Intercambio Cati6énico

de la arcilla de Suchitoto/Cinquera (Color Gris)



