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RESUMEN

La presente tesis de maestria se centra en la investigacion de la aplicacién de tecnologias
avanzadas para el tratamiento de aguas residuales (TAR) en la industria aeronautica.
Especificamente, se aborda el uso de celdas de electrélisis microbianas, donde se exploran
y evallan diversas variables clave, incluyendo los tipos de electrodos, el pH y los enfoques

de tratamiento bioldgico y electroquimico.

El estudio se divide en tres componentes principales: primero, se investigan los procesos
electroquimicos y bioelectroquimicos de manera independiente; segundo, se analiza la
integracion de estos procesos con las variables de pH y la eleccion de electrodos, ya sean
de fieltro de grafito (FG) o fieltro de grafito recubiertos con NiO (NiO/FG). Esta tesis
comienza con una exposicion de los antecedentes y los fundamentos esenciales de las
celdas de electrélisis microbianas, asi como las técnicas utilizadas para su analisis y
caracterizacion, esto sienta las bases necesarias para comprender en profundidad la
investigacion realizada en este trabajo. La evaluacién de los experimentos se llevd a cabo
utilizando técnicas de voltamperometria ciclica y cronoamperometria. Ademas, para
determinar la eficiencia en la remocion de contaminantes y la materia organica en los
experimentos, se llevaron a cabo mediciones de diversos parametros relacionados con la
calidad del agua residual de la industria aeronautica. Asimismo, se realizé una
caracterizacion exhaustiva de los electrodos propuestos para su utilizacion en los
experimentos, empleando técnicas como espectroscopia Raman, difraccion de rayos X
(DRX), microscopia electrénica de barrido (MEB) y andlisis elemental EDS. Esta
investigacion representa un importante avance en el campo del TAR, especificamente en
el contexto de la industria aerondutica. La aplicacion de celdas de electrolisis microbianas
y la evaluacién de las variables mencionadas prometen contribuir significativamente a la
comprension y la mejora de los procesos de tratamiento de aguas residuales en esta

industria.



ABSTRACT

This master's thesis focuses on the investigation of advanced technologies for the treatment
of wastewater in the aerospace industry. Specifically, it addresses the use of microbial
electrolysis cells, where various key variables are explored and evaluated, including
electrode types, pH levels, and biological and electrochemical treatment approaches. The
study is divided into three main components: first, the electrochemical and
bioelectrochemical processes are investigated independently; second, the integration of
these processes with pH variables and the choice of electrodes, whether graphite felt or
graphite felt coated with NiO, is analyzed. This thesis begins with an exposition of the
background and essential fundamentals of microbial electrolysis cells, as well as the
techniques used for their analysis and characterization. This lays the necessary foundation
for a comprehensive understanding of the research conducted in this work. The evaluation
of experiments was carried out using cyclic voltammetry and chronoamperometry
techniques. Furthermore, to determine the efficiency in the removal of contaminants and
organic matter in the experiments, measurements of various parameters related to the
quality of wastewater from the aerospace industry were conducted. Additionally, a thorough
characterization of the proposed electrodes for use in the experiments was performed,
employing techniques such as Raman spectroscopy, X-ray diffraction, scanning electron
microscopy, and energy-dispersive X-ray spectroscopy (EDS). This research represents a
significant advancement in the field of industrial wastewater treatment, specifically within the
context of the aerospace industry. The application of microbial electrolysis cells and the
evaluation of the mentioned variables promise to contribute significantly to the

understanding and improvement of wastewater treatment processes in this industry.



IMPACTO SOCIAL DEL PROYECTO DE TESIS

Esta tesis de maestria, centrada en la aplicacion de tecnologias avanzadas para el
tratamiento de aguas residuales en la industria aeronautica, tiene un impacto social
significativo al abordar de manera directa los desafios ambientales y de sostenibilidad

asociados con esta industria especifica.

En primer lugar, al proponer el uso de celdas de electrélisis microbianas y al evaluar
variables cruciales como el pH y la eleccién de electrodos, la investigacién contribuye a la
optimizacion de los procesos de tratamiento de aguas residuales en la industria
aeronautica. Esta optimizacion no solo tiene beneficios ambientales al reducir la
contaminaciéon del agua, sino que también implica una mejora en la eficiencia de los
recursos, lo que puede traducirse en un menor impacto ambiental global de la actividad
aeronautica. Ademas, la aplicacion de estas tecnologias avanzadas en la industria
aeronautica establece un precedente importante en el camino hacia practicas mas
sostenibles en un sector que tradicionalmente ha enfrentado desafios ambientales
significativos. Al proponer soluciones innovadoras y eficientes, la tesis apunta a inspirar
cambios positivos en las practicas de tratamiento de aguas residuales en otras areas
industriales, promoviendo asi un impacto social mas amplio en la gestidon sostenible de
recursos hidricos. Asimismo, la investigacion fomenta el desarrollo de tecnologias mas
respetuosas con el medio ambiente, lo que puede tener un impacto a largo plazo en la
percepcion y aceptacion social de la industria aeronautica. Al demostrar un compromiso
con la responsabilidad ambiental, la industria puede ganar la confianza y el apoyo de la

sociedad, contribuyendo a una imagen positiva y a una mayor legitimidad social.
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Capitulo 1. INTRODUCCION

1.1 Introduccién

El agua es uno de los recursos mas importantes para la supervivencia de los seres
vivos en el planeta, sin embargo, su calidad y cantidad estan siendo amenazadas a
nivel mundial debido al uso inapropiado y a la falta de procesos de tratamiento
adecuados debido a la complejidad de los desechos. México es un ejemplo de esta
situacion, ya que la contaminacién del recurso hidrico es una amenaza comun
provocada en su mayoria por las industrias que utilizan el agua en diversos
procesos y no cuentan con tratamientos suficientes para eliminar los contaminantes.
Este problema ha afectado la salud y los ecosistemas durante décadas, lo que ha
llevado a la necesidad de abordarlo desde una perspectiva interdisciplinaria y
buscar soluciones sostenibles para garantizar el acceso al agua potable de calidad
para las generaciones futuras. EI consumo de agua potable en México, representa
451.585 hm?3 y por habitante se cuentan con 3.656e® hm3-afio de disponibilidad,
segun (CONAGUA, 2018) de la cual, el volumen de agua destinado a la industria
del autoabastecimiento represento el 4.4% del total. En cuanto al consumo de agua
per capita, es importante considerar que las cifras varian entre paises y regiones,
debido a factores como el acceso al agua potable, el nivel de desarrollo, los patrones
de consumo y las practicas de conservacion. Sin embargo, se estima que a nivel
global, una persona promedio consume alrededor de 80 a 100 L de agua por dia
para uso domeéstico, lo cual incluye actividades como beber, cocinar, limpiar, lavar
ropa y aseo personal. Es importante destacar que estas cifras son solo

aproximaciones y pueden variar considerablemente segun el contexto.

En contraste, el consumo de agua per capita en la industria es generalmente mucho
mayor debido a las necesidades de produccion y procesamiento. El sector industrial
utiliza agua en una amplia gama de actividades, como la manufactura, la generacién
de energia y el riego agricola. Los volumenes de agua utilizados en la industria
varian segun el tipo de sector y la tecnologia utilizada. Por ejemplo, las industrias
que utilizan bastante agua, como la agricultura, la mineria y la produccion de papel,
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tienden a utilizar grandes cantidades de agua. Sin embargo, los avances
tecnoldgicos y las practicas de gestion sostenible han mejorado la eficiencia del uso
del agua en muchas industrias (Viola, 2020; Van der Bruggen, 2021; UN-WATER,
2021).

A nivel nacional existe un gran desarrollo de la industria aeronautica, en la cual se
llevan a cabo diversos procedimientos, principalmente el proceso de inspeccion y
reparacion de piezas en el que se requiere una gran cantidad de agua, de tal manera
gue el agua residual producto de estos procesos esta contaminada por
hidrocarburos aromaticos policiclicos y metales (Vieira y Loures, 2016; Vazquez
Ruiz, M. A., & Bocanegra, 2018; Jara-Olmedo et al., 2023.

En esta investigacion se busca realizar diferentes pruebas de degradacion
aplicadas al agua alcalina, la cual, pertenece a uno de los tres tipos de efluentes
generados por esta: i) agua alcalina, ii) agua acida y iii) agua neutra) (Guan et al.,
2019; Xu et al., 2013). Entre las diferentes tecnologias emergentes para el
tratamiento de diferentes contaminantes, la remediacion microbiana ha atraido la
atencion por parte de los cientificos, ofreciendo grandes ventajas como el bajo costo
y el cuidado al medio ambiente (Guo y Kim et al., 2019; Liping et al., 2022; Jiawei et
al., 2023). La técnica propuesta para abordar esta problematica es la utilizacion de
celdas de electrolisis microbianas (CEM), las cuales permiten la biodegradacion
electroquimica de los contaminantes de la industria aerondutica como hidrocarburos
aromaticos policiclicos, compuestos organicos e inorganicos. Las tecnologias de
biodegradacion electroquimica resultan ser muy atractivas, aun cuando se
presentan algunas consideraciones como el tipo de material en los electrodos,
donde se debe tomar en cuenta: la biocompatibilidad, actividad catalitica, costos del
material, accesibilidad, etc. A favor de ello, los materiales carbonosos parecen ser
la mejor opcion. En contraste, con el uso de 6xidos metalicos es posible aumentar
la superficie de los electrodos, mejorar sus propiedades de adsorcion e
hidrofobicidad, promoviendo asi la adsorcion de contaminantes (An et al., 2019;
Saruhan et al., 2021). Por ello, se decidié comparar el rendimiento en funcién de la

degradacion de contaminantes con un electrodo de fieltro de grafito y un electrodo
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de fieltro de grafito recubierto a través del proceso de deposito fisica de vapor
(PVD), por sus siglas en inglés, para lograr una pelicula delgada de NiO en un
sistema bioelectroquimico aplicado al tratamiento del efluente (agua alcalina). Para
asegurar la eficacia y degradaciéon de los contaminantes del agua residual, se han
establecido normas como la norma oficial mexicana 001, 2021, la norma oficial
mexicana 165, 2013 y el reglamento de la Ley federal para la prevencion y gestion
integral de residuos., en las cuales es primordial el analizar y controlar diversos
parametros acordes al tratamiento de aguas residuales tales como la medicién de
la demanda quimica de oxigeno (DQO), del carbono organico total (COT), del pH'y

de la conductividad eléctrica.

1.2 Marco teérico

1.2.1 Tratamiento de aguas residuales

Las aguas residuales son aquellas que resultan del uso doméstico, agricola,
industrial, pluvial y como consecuencia son contaminadas con materia organica y
sustancias toxicas de las diferentes actividades humanas (Méndez 2019). El
tratamiento de aguas residuales es un proceso que consiste en la separacion de la
carga organica que contienen las aguas residuales, eliminando al maximo la
cantidad de residuos y contaminantes, cumpliendo con las normas oficiales

mexicanas establecidas.

Existen diversos tipos de tratamiento de aguas residuales, (a) preliminar o primario,
(b) secundario y (c) terciario. Entre los principales objetivos del tratamiento
preliminar o primario incluyen la eliminacion de particulas gruesas y finas mediante
cribado, filtracién, sedimentacion, y flotacion (Dipper, 2022). El tratamiento
secundario consiste en un tratamiento biolégico, es decir, aerobios, anaerobios y
reactores especializados. El tratamiento terciario implica procesos quimicos para
purificar las aguas residuales. En el futuro, a medida que la poblacion mundial
continle creciendo, tales prioridades de investigacion serdn cada vez mas

importantes. En la actualidad se puede observar un cambio en las prioridades de
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investigaciéon y se estan aplicando nuevas tecnologias que cumplan con los
requerimientos del desarrollo sustentable y el enfoque multidisciplinario (Qayoom,
et al., 2022). Las celdas de electrélisis microbianas han atraido una atencién
considerable en todo el mundo como posibles dispositivos de recuperacién de
energia, tratamiento de aguas residuales e investigacion en la ciencia basica y

aplicada.

1.2.2 Celdas de electrdlisis microbianas

Son una tecnologia bioelectroquimica emergente, reciente, novedosa para la
degradacion de contaminantes y diversa materia organica, las cuales son para la
formacion y sintesis de productos como hidrogeno, metano, compuestos organicos.
Los sustratos mas utilizados en CEM son: acetato, glicerol, glucosa y celulosa
(Debarshi et al., 2022). Existen diversos tipos entre las cuales se encuentran, (a)
celdas de electrélisis microbianas de camara unica, (b) celdas de electrélisis
microbianas de dos camaras, (c) Celdas de electrolisis microbianas de flujo
continuo, y (d) celdas de electrolisis microbianas de membrana de intercambio de

protones.

1.2.2.1 Celdas de electrolisis microbianas de camara Unica

Son el tipo mas simple de CEM y consisten en una camara Unica en la que los
microorganismos oxidan los contaminantes organicos y transfieren electrones a un
electrodo, produciendo corriente eléctrica. Estas celdas se caracterizan por su
facilidad de construccion y operacion, ademas, tienen un bajo costo de
mantenimiento. Sin embargo, tienen una baja eficiencia debido a la falta de control
de las condiciones de reaccion de cada electrodo y la baja densidad de
microorganismos en la camara (Jian et al., 2016). La operacion general de las CEM

consiste en la aplicacion de un voltaje externo a un sistema electroquimico para el
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proceso de electrélisis y en la degradacién de contaminantes, como se muestra en

la figura 1.
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Figura 1. Representacion de una celda de electrdlisis microbiana, en donde
los electrones y protones de hidrdgeno se transportan por diferentes rutas
para degradar los contaminantes. Fuente de elaboracion: Propia.

El funcionamiento de la CEM comienza con la ayuda de microorganismos se lleva
a cabo la reaccién de oxidacion de la materia organica presente en el sustrato, ver
figura 1, durante la oxidacion se producen electrones (e°), protones (H*) y diéxido
de carbono (CO2). Los protones pasan del anodo al catodo a través de un
separador, que por lo regular es una membrana de intercambio proténico, mientras
gue los electrones son transferidos de los microorganismos al electrodo, y una vez
estando en el electrodo estos viajan a través de un circuito externo hasta llegar al
catodo, donde reaccionan con los protones en el catodo para formar, H2 0 CHa, este

mecanismo se representa mediante la figura 4.

Cabe resaltar que los microorganismos forman una biopelicula en la superficie del
anodo que puede convertir la energia quimica presente en las sustancias organicas,

a energia eléctrica, que luego se puede utilizar para crear otros productos valiosos
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como Hz y CH4 en el catodo (Pantalon et al., 2011) (Kadier et al., 2016), ver las

reacciones (1) y (2).
Anodo: C,H,0, + 2H,0 — 2C0, + 8H* + 8¢ — Reaccion 1

Catodo:8H* + 8¢~ — 4H, Reaccioén 2

Al aplicar técnicas electroquimicas mientras el sistema esta en funcionamiento, el
anodo queda cargado eléctricamente, es decir, se polariza, lo cual puede ayudar a
la formacion de la biopelicula, lo que se traduce en la produccién de reacciones
redox que a su vez ayudan a oxidar la materia organica, la cual se convierte en
fuente de energia para los microorganismos. Por otro lado, las bacterias en su
actividad metabdlica transforman los compuestos quimicos del agua en COg,
liberando H* y e". De igual importancia, los materiales del catodo deben tener un
alto potencial redox y capturar facilmente los protones. El platino, el cobre, y el acero
inoxidable son los materiales mas usados como catodos en una CEM (Jayabalan et
al., 2020). En este trabajo se utilizaron electrodos de fieltro de grafito recubiertos

con NiO mediante deposicion fisica de vapor.

Diferencias entre una celda electroquimica y una celda bioelectroquimica:

Las celdas electroquimicas y las celdas bioelectroquimicas son sistemas esenciales
en el campo de la electroquimica, cada uno con caracteristicas distintivas que
influyen en sus aplicaciones y funcionalidades. Ambos tipos de celdas involucran
reacciones redox, en las cuales ocurre una transferencia de electrones, pero estas
se diferencian en términos de origen de las reacciones, aplicaciones, complejidad y
sostenibilidad (Zhang et al., 2005; Sharma y Bhattacharjee 2021).
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Origen de las reacciones:

Celdas Electroquimicas: En el caso de las celdas electroguimicas convencionales,
las reacciones redox son impulsadas por especies quimicas inorganicas o
compuestos electroactivos. En otras palabras, utilizan sustancias no bioldgicas,
como metales, iones o moléculas orgénicas, para desencadenar reacciones
guimicas que generan energia, la energia se produce a partir de la variacién en los

potenciales redox de estas sustancias (Katz y Bollella 2021; Hassan et al., 2021).

Celdas bioelectroquimicas: Por el contrario, las celdas bioelectroquimicas emplean
componentes bioldgicos, como enzimas, microorganismos o materiales bioldgicos,
para catalizar reacciones redox. Aqui, la actividad biolégica es esencial para la
transferencia de electrones. Este enfoque abre la puerta a aplicaciones Unicas en
biotecnologia y medio ambiente, ya que permite aprovechar la capacidad de los
sistemas bioldgicos para llevar a cabo reacciones redox especificas (Hernandez y
Osma 2020; Lawrence et al., 2022).

Aplicaciones y campos de estudio:

Celdas Electroquimicas: Las celdas electroguimicas tienen aplicaciones
predominantes en la industria. Se utilizan en procesos como la galvanizacion, la
produccion de energia a través de pilas de combustible y la electrdlisis del agua
para obtener hidrogeno y oxigeno. Ademas, se emplean en la sintesis de productos

guimicos y en la creacion de sensores electroquimicos (Gul y Ahmad 2019).

Celdas Bioelectroquimicas: Las celdas bioelectroquimicas son especialmente
relevantes en la investigacion y el desarrollo de tecnologias sostenibles y
medioambientales. Pueden utilizarse para generar energia a partir de residuos
organicos en celdas de combustible microbianas, detectar biomoléculas mediante
biosensores y contribuir a la remediacion de contaminantes gracias a la actividad
microbiana. Su potencial radica en su capacidad para abordar desafios
relacionados con la sostenibilidad y la conservacion del medio ambiente (Logan et
al., 2019).
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Complejidad y regulacion:

Celdas Electroquimicas: Las celdas electroquimicas tienden a ser sistemas mas
simples en términos de disefio y operacion, ya que se basan en reacciones quimicas
bien definidas y controlables. La regulaciéon se logra principalmente mediante
ajustes en los pardmetros fisicos y quimicos del sistema (Jian y Li 2022; Hou et al.,
2023).

Celdas Bioelectroqguimicas: En cambio, las celdas bioelectroquimicas son
inherentemente mas complejas debido a la presencia de componentes bioldgicos.
La actividad enzimética o microbiana debe mantenerse en condiciones Optimas para
un rendimiento eficiente, lo que puede requerir un control mas riguroso de las
condiciones ambientales y del medio de cultivo esto afiade un nivel adicional de

desafio técnico (ldris et al., 2022).

Sostenibilidad y aplicaciones medioambientales:

Celdas Electroquimicas: Aunque las celdas electroquimicas son cruciales en
muchas aplicaciones industriales, su dependencia de compuestos quimicos a
menudo limita su contribucién a soluciones medioambientales directas (Mitchell et
al., 2021).

Celdas Bioelectroquimicas: Las celdas bioelectroquimicas se destacan en la
busqueda de soluciones sostenibles, al utilizar materiales biodegradables y
aprovechar la capacidad inherente de los microorganismos para descomponer
contaminantes Gul y Ahmad 2019. Estas celdas se convierten en una herramienta
valiosa en la biorremediacion y la produccion de energia a partir de desechos
organicos, contribuyen significativamente a la causa de la sostenibilidad y la

preservacion del medio ambiente (Verma et al., 2021).
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1.2.3 Consorcios bacterianos usados en el tratamiento de aguas residuales

Los microorganismos son ambiental y econGmicamente muy importantes, se estan
explotando puesto que generan una amplia gama de productos, es decir, enzimas,
probidticos, biocombustibles como bioetanol, hidrogeno gaseoso, etc. Actualmente,
a escala industrial, estos microbios estan desempefiando un papel valioso en la
degradacion de contaminantes. En las CEM, los microorganismos juegan un papel
crucial en el tratamiento de aguas residuales, ya que son capaces de descomponer
y eliminar una amplia variedad de contaminantes, permitiendo que una vez tratada

el agua pueda ser liberada al medio ambiente.

Las interacciones entre microorganismos pueden tener las siguientes ventajas: (1)
sinergia metabdlica, lo que mejora el tratamiento, convirtiéndolo en una
biodegradacion efectiva, (2) aumento de la absorcion general de nutrientes; (3)
resistencia a contaminantes y depredadores mediante la induccién de la produccion
de aleloquimicos; y (4) el desarrollo de un sistema sedimentable (combinando
microorganismos unicelulares con floculantes), evitando asi los requisitos de un
método de cosecha y reduciendo los costos de recuperacion de biomasa (Nath et
al., 2017).

1.2.4 Microorganismos obtenidos en el humus de lombriz

Los microorganismos se pueden extraer de diversos lugares, pero en la busqueda
de obtener estos, muchas veces suelen encarecer el proceso, aumentan la dificultad
de manipulacion ademas gue su adquisicion es costosa. La composta del humus de
lombriz es una fuente confiable para extraer los microorganismos, por su

disposicion, facil extraccion y rentabilidad; ver figura 2.
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COMPONENTES DEL HUMUS DE LOMBRIZ

Nutrientes (N,P,K,Ca) Bacterias aerobias

Lactobacilus Bacterias anaerobias
plantarum

Streptococus Basillus sp

L. Casei Actynomicetos

Figura 2. Humus de lombriz y sus componentes

En la figura 2, se muestra el humus de lombriz utilizado en el estudio, algunos de
los microorganismos mas abundantes en este sustrato son: bacterias de acido
lactico (Lactobacilus plantarum, L. casei y Streptococus lactis), bacterias
fotosintéticas (Rhodopseudomonas palustris y Rodobacter Spaeroides), levaduras
(saccharomyces cerevisiae y Candida utilis), actinomicetos (Streptomyces albus y
Streptomyces griseus) y hongos de fermentacion (Aspergillus oryzae, Penicilium sp
y Mucor hemalis) segun lo reportado por Pantoja en 2018 y Cercado en 2013.

El humus de lombriz se ha utilizado en diferentes investigaciones, por ejemplo, en
Rodriguez et al., 2018 estudiaron la degradacion de hidrocarburos presentes en
suelo contaminado, obteniendo el 86.74% de degradacién, empleando una relaciéon
del humus de lombriz con respecto al suelo contaminado de 1:10. Chunga & Cieza
en 2017, encontraron dos microorganismos (Bacillus spp y Clostridium spp) en el
humus de lombriz, que degradaron 0.8% de poliestireno en 3 meses. Durante un
proceso de vermicompostaje se evalu6 la degradacibn de compuestos
bifenilospoliclorados (alcanos, cetonas, aldehidos y ésteres), obteniendo una
eficiencia de remocion maxima del 60% (Vila, 2013). Asimismo, con el
vermicompostaje del humus de lombriz se evaludo la degradacion del
Pentaclorofenol mostrando una remocion del 14% a 71.9%, esta degradacion se
atribuye a microorganismos de la familia Pseudomonadaceae, Sphingobacteriaceae
y Xanthomonadaceae y la familia de hongos Trichocomaceae (Lin et al., 2016).

El humus de Ilombriz contiene microorganismos capaces de degradar
contaminantes organicos, hidrocarburos aromaticos policiclicos, metales pesados

como el cadmio y cromo. Se han realizado estudios sobre la degradacion de
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guimicos sobre el suelo, empleando el humus, sin embargo, en las CEM resulta ser
escasa la informacion encontrada, por lo cual es una excelente opcidon para
investigar el efecto que estos microorganismos tendran en contacto con el sistema
bioelectroquimico en el tratamiento de agua residual alcalina de la industria

aeronautica.

1.3 Antecedentes del proyecto

Se conocen como aguas residuales a la mezcla de agua contaminada con particulas
y/o sustancias que lleguen a alterar la composicién, sabor, olor y propiedades del
agua natural (Arriols, 2018). Existen diversos efluentes de aguas residuales, las
cuales se pueden clasificar en a) domeésticas, b) urbanas y c) industriales. Una de
las principales fuentes que contamina al recurso hidrico es la industria; este sector
tiene una gran repercusion econémica y social, sin embargo, las consecuencias de
la alta demanda y manufactura de diversos productos como los de la industria
aeronautica, repercuten en el medio ambiente, sobre todo en los recursos hidricos
del pais. Esto es porque dentro de la industria aerondutica se llevan a cabo diversos
procesos gque ocasionan la generacién de contaminantes, los cuales al entrar en
contacto con el agua provocan que esta se contamine; el agua residual generada
no debe incorporarse al medio ambiente sin un tratamiento acorde a los
contaminantes agregados (Pierrat et al., 2021). Después de darle un tratamiento a
las aguas residuales es necesario utilizar diversos parametros para determinar su
calidad a través de la medicién, gestidon y regulacion de estos parametros, con el fin
de no sobrecargar y/o contaminar al medio ambiente (Kesari et al., 2021; Nathanson
y Ambulkar, 2023).
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1.3.1 El agua residual a nivel mundial

La calidad del agua es un aspecto sumamente importante para todos los seres
Vivos, en lo que respecta a la salud, el medio ambiente y la economia. Sin embargo,
a medida que incrementa el nimero de personas en el mundo, trae consigo
diferentes problemas hacia este sector, como la escasez del recurso, la
contaminacion y la mala distribucién de éste. En ese sentido, se estima que unos
2100 millones de personas no tienen acceso a agua potable, aproximadamente
4500 millones de personas carecen de servicios de saneamiento salubres (OMS,
2017; UNICEF, 2017), y la escasez de agua afecta al 40% de los habitantes del
planeta (OMS, 2016). Aunado a que se estima que a nivel mundial entre el 80 y 95%
del agua residual se descarga directamente a los rios, lagos y océanos sin recibir
tratamiento previo (Conagua, 2017). Por esta razon, resulta cada vez mas dificil
asegurar que existan suministros hidricos seguros, suficientes y de buena calidad.
Por ello, se deben buscar soluciones a la generacion de la contaminacién y al

tratamiento de aguas residuales.

En cuanto a la generacion de aguas residuales provenientes de la industria, se tiene
gue el 80% de éstas, regresan al ecosistema sin ser tratadas ocasionando que
millones de personas hagan uso de agua contaminada con un alto riesgo de adquirir
enfermedades (UN water 2021). México no esta exento de la problemética asociada
a la distribucion y administracion del recurso hidrico, por lo que es de interés el

encontrar soluciones alternativas y sostenibles.

1.3.2 El agua residual en México

El rdpido crecimiento demografico y urbano en México ha llevado a un aumento
significativo en la generacion de aguas residuales. Las ciudades en expansiony las
areas urbanas densamente pobladas generan grandes volumenes de aguas
residuales que superan la capacidad de los sistemas de alcantarillado existentes.

Esto ocasiona en desbordamientos de aguas residuales sin tratar, que contaminan

24



rios, arroyos y otros cuerpos de agua cercanos. Ademas, la falta de infraestructura
adecuada de tratamiento de aguas residuales es un grave problema en muchas
partes del pais (CONAGUA, 2023). Otro aspecto preocupante es la calidad de las
aguas residuales generadas en México, la presencia de contaminantes como
materia organica, nutrientes, metales pesados, productos quimicos toxicos y
patdgenos representa una seria amenaza para la salud humana y la biodiversidad
acuatica. Estos contaminantes pueden persistir en el agua y acumularse a lo largo
del tiempo, lo que contribuye a la degradacion de los ecosistemas acuaticos y afecta
la disponibilidad de agua potable segura (Bashir et al., 2020). La generacién de
aguas residuales también esta estrechamente relacionada a la falta de conciencia
y préacticas inadecuadas en el manejo del agua en diferentes sectores de la
sociedad. La industria, la agricultura y los hogares a menudo generan aguas
residuales con altas concentraciones de contaminantes debido a la falta de
tecnologias apropiadas y practicas sostenibles. Las aguas residuales domésticas,
industriales, agricolas y pecuarias contienen elementos y sustancias quimicas
disueltas, asi como sélidos suspendidos, en concentracion variable, que cuando son
vertidas sin tratamiento causan la contaminacion de los cuerpos de agua
superficiales (CONAGUA, 2017).

De acuerdo con el dltimo Inventario Nacional elaborado por Conagua (CONAGUA,
2020), se cuenta con 2786 plantas en operacion para el tratamiento de aguas
residuales, con una capacidad instalada de 196.7 m3 s''y un caudal tratado de 144.7
m3 s, en el caso de las aguas residuales municipales. Por otro lado, el sector
industrial cuenta con 3397 plantas de tratamiento de aguas residuales industriales;
de ellas, 3375 se encuentran en operacion y generan un caudal de tratamiento de
71638 L s, que equivale al 63.1% de la capacidad instalada (CONAGUA, 2021).
Sin embargo, la probleméatica recae en el tratamiento de aguas residuales, ya que
es insuficiente, puesto que aun hay muchas zonas que no cuentan con programas

de saneamiento adecuados.

En el marco legal mexicano aplicable a los limites maximos permisibles de cada

contaminante que conforman a los diversos tipos de agua residual, esta
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problematica ha disminuido con la implementacion de reformas al articulo 4
(parrafos 5y 6), 27 y 73 XXIX-G de la Constitucion Politica de los Estados Unidos
Mexicanos, que dieron fundamento a la creacion de un marco legal en materia
ecologica. Esto a su vez dio origen a la promulgacion de la Ley General del Equilibrio
Ecoldgico y la Proteccion al Ambiente (CONAGUA, 2021).

1.3.3 Agua residual de la industria aeronautica

La concentracidon de contaminantes, el pH, la temperatura, los coloides, los sélidos
suspendidos, la materia coloreada (Chaparinia et al., 2022), posiblemente
microorganismos patégenos (Gautam et al.,, 2021), y compuestos disueltos
(minerales y organicos) (Sulej et al., 2011) presentes en el agua, son el resultado
del proceso de lavado de piezas para la deteccion y reparacién de fallas en los
componentes de la industria aeronautica (Pérez 2019). Esta agua puede contener
una amplia gama de contaminantes, como productos quimicos, metales pesados,
aceites y grasas, y otros materiales peligrosos; que se generan a partir de una
variedad de procesos, los cuales son: (a) limpieza, (b) remocion del liquido
penetrante, (c) inmersion, (d) enjuague, (e) post — enjuague, entre otros. Como
resultante del proceso de limpieza e inspeccién se obtienen tres efluentes
denominados; agua alcalina, agua acida y agua neutra (ver figura 1), de los cuales

el efluente de interés es el de agua alcalina (Pérez 2019).
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En la tabla 1 se muestra la amplia gama de contaminantes presentes en el agua

residual de industria aeronautica.

Tabla 1. Contaminantes presentes en el agua residual de la

industria aeronautica.

Compuestos
volatiles

Metales pesados
Compuestos
persistentes
Benceno
Bromoclorodifluorometano
Bromoformo
Bromotrifluorometano
Bromuro de metileno
Sulfuro de polifenileno
Cianuro

Hidrocarburos aromaticos
Esteres de &cido ftalico
Dodecanos

organicos

organicos

Estireno

Clorobenceno
Epiclorhidrina

Butadieno
Naftaleno
Tiocianato
Xileno

Pireno
Peroxidos
Dieltrina
Endrina
Dimetilanilina
Dibutilftalato

Pentaclorofenol

Resinas epoxicas
Fenoles

Antraceno

Fluoranos
Ciclohexanos
Tolueno

Pentanonas
Siloxanos

Polvos fibrogénicos
Bencenoacetaldehido
Aldehidos

Aceites

Fuente: Elaboracion propia con datos de Mackulak et al., 2016; Given, et al., 2017; Bandela, et al.,
20109.

Resulta imposible dar valores fijos a su composicién, un parametro importante que
indica la disminucion de la materia organica, es la medicion de la DQO y del COT.
Las aguas residuales industriales llegan a tener valores de DQO que, generalmente,
presentan una resistencia organica > 1000 mg L' de DQO (Asri et al., 2019), (Buck
2000).

Ahora bien, aplicar un tratamiento al agua residual proveniente de cualquier
industria no es una tarea sencilla, debido a la combinacion de todos los
contaminantes, su concentracion y persistencia. En este sentido, varios
investigadores han realizado estudios donde analizan el comportamiento de

contaminantes de efluentes industriales del sector aeronautico.
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1.3.4 Proceso de limpieza y reparaciones de piezas de motores de la industria

aeronautica segun la norma ASTM E - 1417 - 99

En esta norma se establecen los principales procesos para efectuar la limpieza y

reparacion de piezas en general de la industria aerondutica, los cuales incluyen un

examen a través de liquidos penetrantes que permiten detectar las fracturas, grietas

y defectos de las piezas. En estos procesos se llegan a utilizar grandes cantidades

de agua, algunas con diferentes temperaturas, otras a alta presiéon que al final de

cada etapa se llevan consigo diversos compuestos que se derivan de los

tratamientos que se realizan a las piezas. Estos contaminantes pueden ser aceites

emulsificados, hidrocarburos arométicos policiclicos y trazas de metales. La figura

3 muestra las diferentes etapas del proceso de inspeccion por liquidos penetrantes

gue se realiza en el sector aeronautico.

Piezas

)

Limpieza

Piezas que no
necesitan guimicos

Aplicacién de agentes
quimicos

Aplicacion de

Remocion de
penetrante

Aplicacién del

revel

ador

penetrante

Examen de las
piezas

A

y

Post- enjuage

!

Enjuage

Figura 3. Etapas del examen por liquidos penetrantes. Fuente elaboracion propia con datos de ADEMINSAC, 2011.

1.3.4.1 Procedimiento resumido de las etapas del proceso:

» Limpieza: todas las piezas a inspeccionar deben estar limpias de grasa,

corrosion, pintura, recubrimientos, polvo, residuos quimicos, etc. Para remover

todas estas impurezas se realiza una limpieza (a) con solventes, (b) ultrasonica,

(c) mecanica y (d) quimica.
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Aplicacion de agentes quimicos: se realiza cuando existe evidencia de que, en
la limpieza previa, el tratamiento superficial, o el uso en servicio ha producido

una condicion superficial que altere la interpretacion con liquidos penetrantes.

Aplicacion de penetrante: A menos que se especifique otra cosa, la superficie de
los componentes debe cubrirse completamente con el penetrante. Los
componentes grandes pueden ser inspeccionados en secciones. Los
penetrantes se aplican por atomizado, inmersion, brocha u otro método que
provea la cobertura requerida. La temperatura del liquido penetrante debe de
estar en el intervalo de 4 a 52 °C (40 a 125 °F) con un tiempo de exposicion de

10 a 20 min, a menos que se especifique otra condicion.

Remocion de penetrante: los penetrantes son removidos de forma manual o
automatica con un atomizado de agua, remocién manual con tela (trapeado
manual) o un lavado por inmersién y agitacion con aire. La presion adecuada del
agua para remover el penetrante debe ser usado de tal manera que no debe
exceder de 40 PSI (275 kPa). La temperatura del agua debe estar entre 10 a 38
°C (50 a 100 °F). Cuando se emplean pistolas hidroneumaticas, la presiéon del
aire no excedera los 25 PSI (172 kPa) y se debe usar un atomizado grueso a

una distancia minima de 30 cm (12 in) entre la pistola y la pieza.

Aplicacion de revelador: aplicar el liquido revelador y esperar a que se marquen
las piezas donde se encuentren los defectos. Los componentes deben estar

secos antes que el revelador sea aplicado.

Examen de las piezas: examinar la presencia de fisuras y/o fracturas de las

piezas.

Pos-enjuague y enjuague: si se utiliza un enjuague de inmersion agitado, el
tiempo de emulsificacion, debe ser el minimo requerido para remover el
penetrante emulsificado. Examine los componentes bajo una iluminacion
apropiada después del enjuague. Limpie y reprocese aquellos componentes con

excesivo fondo. Después del enjuague, drene el agua de los componentes y
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utilice un reposicionador de succion, o el repaso de la superficie con materiales

absorbentes limpios o chorro de aire filtrado a menos de 25 PSI (172 kPa).

El uso de grandes cantidades de agua, asi como la contaminacion de esta, es
inevitable para el cumplimiento de esta norma de limpieza en el proceso de
reparacion de piezas, de ahi que se derivan a otras normas para regular los limites

maximos permisibles de las descargas de agua.

1.3.5 Normatividad mexicana aplicable

En México, al igual que en muchos otros paises, la normatividad relacionada con el
tratamiento de aguas residuales ha evolucionado a lo largo de los afios con el
proposito de regular los procedimientos necesarios para el tratamiento adecuado de
estas aguas. Esta normatividad abarca una variedad de leyes, reglamentos y
normas oficiales mexicanas, como la Ley General del Equilibrio Ecolégico y la
Proteccion al Ambiente, la Ley de Aguas Nacionales y el Reglamento de la Ley
General del Equilibrio Ecoldgico y la Proteccion al Ambiente en materia de
Prevencion y Control de la Contaminacion de Aguas Residuales, entre otros.
Ademds, se destacan normas especificas aplicables al tratamiento de aguas

residuales en la industria aeronautica (tabla 2).
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Tabla 2. Normatividad mexicana aplicable en este estudio.

Norma Objetivo Contaminantes que regula
NORMA Regular las Tiene por objeto establecer los limites
OFICIAL concentraciones en los permisibles de contaminantes en las
MEXICANA-  cuerpos de agua, descargas de aguas residuales, con el
001- garantizando la calidad y los = fin de proteger, conservar y mejorar la
SEMARNAT- usos adecuados a este calidad de las aguas Yy bienes
2021. recurso. nacionales, ademéas de incluir la
medicion de contaminantes basicos
como las grasas y aceites, solidos
suspendidos totales, DQO, nitrégeno
total, pH, COT, y temperatura.
NORMA Regular las Contiene una lista de 200 sustancias
OFICIAL concentraciones en los en el Registro de Emisiones vy
MEXICANA  cuerpos de agua, Transferencias de Contaminantes
NOM- 165- garantizando la calidadylos Reactivos, Toéxicos, y Explosivos que
SEMARNAT usos adecuados a este son de competencia federal, indicando
2013. recurso, respecto a 200 las clasificaciones de efectos que
sustancias que son de pueden provocar en el ambiente con
interés prioritario. base a las concentraciones.
Reglamento  Para el manejo adecuado Hidrocarburos aromaticos policiclicos,
de la ley de los residuos peligrosos contaminantes organicos, residuos
federal parala como los hidrocarburos, peligrosos.
prevenciony para su tratamiento,

gestion reciclaje, reutilizacion, co-
integral de procesamiento o]
residuos. disposicion final.

Asimismo, la normatividad mexicana establece los limites maximos permisibles de
contaminantes en las descargas de agua residual, los cuales varian dependiendo
de la zona geogréfica y el uso del agua. Estos limites estan basados en estudios
cientificos y técnicos, cuyo objetivo es proteger la calidad del agua y evitar dafios a

la salud humana y al medio ambiente.
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Cabe destacar que la normatividad mexicana establece sanciones y medidas
correctivas en caso de incumplimiento de las regulaciones para las descargas de
agua residual. Estas sanciones pueden incluir desde sanciones econdmicas hasta
la suspension o clausura de las instalaciones que generen las descargas,

dependiendo de la gravedad y frecuencia de las violaciones.

1.3.6 Tratamiento del agua residual de la industria aeronautica

La industria aeronautica tiene una gran influencia en diferentes lugares del mundo,
por esta razon, diferentes autores y empresas han desarrollado técnicas, trenes de
tratamiento y proyectos que ayudan a disminuir la concentracion de los
contaminantes; entre ellos se encuentra: a la empresa J. Huesa 2021 water
technology, que esta ubicada en Espafia y quienes proponen dar un pretratamiento
mediante un sistema de filtracién en bicapa, con un caudal de trabajo de 30 m3 h-!
en el que quedan retenidos los sélidos suspendidos y después se prosigue al
tratamiento por 6smosis inversa, posteriormente pasa por un sistema de intercambio
ibnico compuesto por un equipo desmineralizador del tipo cation — anion con un
caudal de 40 m3 h. Previo a este paso, el agua pasa por un filtro de carbén activado
y por ultimo se separan los componentes mediante evaporizacién a presion y los
contaminantes que quedan en los lodos, que finalmente, reciben un tratamiento

adecuado para quitar los contaminantes.

Pérez en 2019, estudio la ingenieria basica de una planta depuradora de este tipo
de aguas, donde expone que existen dos tipos de procesos; los bafios alcalinos y

los bafios acidos, ver figura 4.
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Figura 4. Tratamiento superficial de las piezas de motores en la industria aerondutica. Modificado de Pérez 2019.
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En la figura 4 podemos observar, las caracteristicas principales de estos dos tipos
de efluentes, con una serie de tratamientos que se siguen para poder reutilizar y/o
desechar el agua producida. Lo primero que se realiza es la adiccion de hipoclorito
de sodio para mejorar el pH y de esta manera eliminar parte de la concentracion de
cianuros, después se pasa a un clarificador, un método de separacion de particulas
en suspension de un liquido por gravedad, convirtiendo las particulas mas pequefias
en otras mucho mas grandes. Después mediante el uso de coagulantes y
floculantes se pueden retirar estas particulas; una vez que se efectla este proceso,
se pasa a un segundo clarificador y por ultimo a un secador donde los lodos

resultantes se envian a un tratamiento posterior.

La empresa ENCON evaporators de Estados Unidos, ofrece un tratamiento con una
amplia gama de evaporadores que pueden ayudar a recuperar el agua y “limpiarla”.
Este proceso puede resultar Gtil para reutilizar el agua, lo desventaja es que es un
proceso que incrementa bastante los costos por el gasto energético y

mantenimiento que requiere.
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En Espafia se encuentra otra empresa llamada SIEBEC GROUP, se dedican al
tratamiento de aguas residuales que contienen aceites emulsificados. El tratamiento
se hace a través de filtros por coalescencia o separacion de las particulas a través
de una serie de filtrado. Algunas ventajas que cabe destacar es que se puede
recuperar algunas particulas de producto inicial y reutilizarlas, las desventajas son
gue, al separar los contaminantes del agua, se obtiene un precipitado que se
convierte en un lodo toxico al cual se le debe dar otro tratamiento, aunado al elevado
costo de los filtros. En 2010 Meas et al., afiadieron el proceso de electrocoagulacion
al proceso convencional de tratamiento de aguas de la industria aeronautica, donde
se logro remover el 95% de la DQO, el 99% del color y el 99% de la turbidez en el
agua residual descargada. Tuvieron que ajustar ciertos parametros como el pH,
para poder alcanzar estos porcentajes de degradacion. Otro estudio reportado es el
de Xu et al., 2013 donde los autores presentan una evaluacion de los tratamientos
aplicados en una planta tratadora del aeropuerto internacional de Longjia China,
gue consistieron en eliminar los residuos liquidos a través de un tratamiento
desinfectante; después a los residuos se les dio un tratamiento por lodos activados
con ajuste de pH. Para hacer el andlisis de la eficiencia de degradacion, se
dividieron los contaminantes en dos categorias, los de primera clase que incluian
metales pesados como el niquel, arsénico, mercurio, cadmio, cromo, benzo(a)
pireno y los de segunda clase que adjuntan compuestos fendlicos volatiles,
nitrobencenos, nitrégeno amoniacal entre otros. Demostraron que los de la primera
categoria podian degradarse y cumplir con la normatividad, sin embargo, con los de
la segunda categoria no se podian degradar en su totalidad. Por otro lado, en Perd,
Salas en 2018 dio tratamiento por fotocatalisis heterogénea a aguas residuales
contaminadas con aceite de motores que resultan del lavado de estas piezas. Se
obtuvo una remocion de DQO del 80% en presencia de luz solar y 60% en dias
nublados. Lopez et al., (2018) dieron tratamiento a los tres tipos de aguas (acida,
neutra y alcalina) a través de la electrocoagulacion a nivel laboratorio. Mostraron
que, si el agua se trata directamente al salir del proceso, es decir, que no se le dé
ningun tratamiento previo, no es posible disminuir la concentracion de los

contaminantes, el color, ni la turbidez; en resumen la electrocoagulacion no es un
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método para limpiar el agua residual aeronautica, debido al pH y a la conductividad
eléctrica que presenta al finalizar el proceso. Posteriormente, realizaron un ajuste
de pH a cada muestra de agua, aplicaron el mismo proceso de limpieza vy
observaron que el porcentaje de remociéon de materia organica y de color
disminuyeron significativamente cuando los experimentos duraban 20 min de

tratamiento, a mayor tiempo la DQO aumentaba.

Como se ha observado en los antecedentes del tratamiento de aguas residuales de
industria aeronautica, no solo los altos costos del proceso pueden ser una limitante
para determinar el uso de cierta tecnologia, ya que la generaciéon de subproductos
con un alto impacto ambiental, independientemente de su cantidad, sera otro factor
gue limite su aplicacion. Por ello, la comunidad cientifica esta buscando la aplicacion
de tecnologias que incluyen la incorporacion de microorganismos, como los
sistemas bioelectroquimicos, en especifico, las celdas de combustible microbianas
(CCM), celdas de electrolisis microbianas (CEM), reactores biolégicos (RB), etc. Se
ha demostrado en dichos estudios que el uso de electrodos promueve el crecimiento
de los microorganismos, permite el monitoreo del comportamiento del sistemay la
medicion de parametros que ayudan a interpretar lo que sucede en cuestiones de
generacion de energia eléctrica, crecimiento microbiano, determinacion de area
electroactiva de los microorganismos y eficiencias de energia y de degradacion. Sin
embargo, hasta la fecha no hay estudios reportados que utilicen CEM vy el
comportamiento de microorganismos para la degradacion de efluentes de la
industria aerondutica; solo se encuentra la degradacion de algunos contaminantes
por separado o diversos trenes de tratamiento (Garcia et al., 2019; Mohammadi et
al., 2020; Castanares 2021).

1.3.7 Celdas de electrélisis microbianas

Las celdas de electrdlisis microbianas son tecnologias que utilizan microorganismos
para generar electricidad a partir de la oxidacién de la materia organica disuelta en

las aguas residuales. La tecnologia se basa en una interaccion simbidtica entre
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microorganismos que oxidan la materia organica y producen electrones que son
transferidos al electrodo y generan una corriente eléctrica (Gautama et al., 2023).
Tienen muchas ventajas sobre las tecnologias tradicionales de tratamiento de agua,
por un lado, la tecnologia se puede utilizar para generar electricidad, que puede ser
una fuente de ingresos para las plantas de tratamiento de aguas residuales.
Ademas, la tecnologia no utiliza productos quimicos, lo que la hace respetuosa con
el medio ambiente y reduce los costes operativos. Adicionalmente, el tratamiento se
puede dar de manera simultanea en los contaminantes, es decir, que se pueden
tratar varios contaminantes en la misma celda, ademas, hay menor generaciéon de
lodos, y existe la posibilidad de recuperar metales, biomasa, productos de valor

agregado etc (Alonso et al., 2008; Pozo-Antonio et al., 2017).

1.3.8 Importancia del electrodo anddico en el tratamiento de aguas residuales

Existen diferentes tipos de materiales usados como electrodos en CEM, los que
presentan mayor eficiencia de degradacion, conductividad eléctrica son el platino,
oro, paladio, plata (Hussain et al., 2022). En la busqueda de nuevos materiales se
encuentran otros materiales como el aluminio, el hierro, el rodio, cobre, niquel y
acero inoxidable estos electrodos suelen ser un poco mas baratos, pero cuando son
empleados por un periodo largo presentan corrosion, ademas, de que algunos como
el cobre suelen ser toxicos para los microorganismos (Simoska et al., 2021). En este
sentido, la comunidad cientifica ha sugerido y utilizado otros materiales basados en
carbono como el grafito, tela de carbdén, papel carbdn, fieltro de carbén, fieltro de
grafito, entre otros y que han permitido tener una buena interaccién con los
microorganismos, permiten la transferencia de electrones, el desarrollo de una
biopelicula, son abundantes, algunos son econémicos, y son faciles de adquirir,
(Rao y bashambu 2021; Kumari et al., 2022).

Al hacer una comparacion de estos materiales de electrodos, los que resultan ser
una mejor opcion para aplicarlos a la mineralizacion de contaminantes son los

fieltros de carbono. La tela de carbono y el papel de carbon resultan ser costosos

36



($2300 por 1 m en tela de carbono y $6400 por 1 m de tela de papel carbon), en
datos de Amazon y mercado libre, lo cual limita al sistema, ya que el costo es
proporcional a la cantidad de efluente a tratar. Ahora bien, el grafito cuando se utiliza
en procesos gue involucran agentes quimicos o fisicos, puede ayudar a que se den
reacciones electroquimicas que ocurren en la superficie del grafito, el cual genera
radicales libres y otros compuestos oxidantes que pueden degradar contaminantes
organicos presentes en el agua, pero no hay muchos estudios relacionados con los
contaminantes de interés, ademas de que existen tipos de grafito (grafito natural,
artificial, expandido, pirolitico, turbostractico y de alta pureza) (Zhang et al., 2021).
Es importante mencionar que los materiales a base de carbono se utilizan
generalmente en anodos para las CEM porque poseen estabilidad quimica,
porosidad y conductividad electronica (Li et al., 2017). Desafortunadamente, los
materiales a base de carbono puro tienen poca actividad electrocatalitica hacia las
reacciones redox en bacterias (You et al, 2017; Zhong et al., 2019).
Comparativamente, muchos oOxidos o carburos de metales de transicion, como
RuOz2, CoO2, MnO2, M0o2C, y NiO, exhiben una mejor actividad electrocatalitica 'y se
han empleado para modificar los anodos basados en carbono mejorando la
densidad de potencia de salida de las CEM, a la vez que disminuye la materia

organica disuelta en el agua residual (Lv et al., 2012; Zhong et al., 2018a).

Funcion del Anodo y Reacciones Moleculares Asociadas

El anodo desempefia un papel fundamental en sistemas electroquimicos, donde su
funcién principal reside en actuar como el sitio donde se llevan a cabo las reacciones
de oxidacion, contribuyendo asi a la generacion de corriente eléctrica. Estas
reacciones poseen un cardcter intrinseco para el adecuado funcionamiento de
dispositivos electroquimicos, tales como baterias y celdas de combustible, y su
naturaleza a nivel molecular reviste una importancia significativa. En el anodo, se
manifiesta la reaccién de oxidacion, que implica la cesion de electrones por parte
de una especie quimica. Una reaccién general que ejemplifica este proceso se

expresa como sigue:
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A—- AT+ ne” Reaccion 3

Donde "A" representa la sustancia quimica presente en el anodo, "A*™™" denota los
iones resultantes de la oxidacion de "A", y "ne™ representa los electrones liberados
en el proceso. Un ejemplo concreto podria ser la reaccion de oxidacién del zinc en

una bateria de zinc-carbén:
In = Zn*t 4+ 2e” Reaccion 4

Esta transformacion molecular es esencial, ya que crea una diferencia de potencial
eléctrico entre el anodo y el catodo, lo que permite la generacion de un flujo de
electrones a través de un circuito eléctrico externo, produciendo asi una corriente
eléctrica utilizable. Para cumplir eficientemente su cometido, el anodo debe exhibir
propiedades moleculares especificas. Debe ser capaz de facilitar la transferencia
de electrones de manera expedita y, al mismo tiempo, mantener una resistencia a

la corrosion adecuada.

Ahora bien, en algunos microorganismos, como las bacterias exoelectrogénicas, las
reacciones redox ocurren principalmente fuera de las células microbianas, estos
microorganismos secretan moléculas organicas o compuestos redox mediadores
gue facilitan la transferencia de electrones desde la célula hacia el anodo de la CEM.
Este proceso, denominado transferencia de electrones extracelulares (EET), es
ejemplificado por bacterias como Geobacter sulfurreducens, que utilizan citocromos
y flavinas para mediarse en la transferencia de electrones hacia el &nodo, en este
caso, las reacciones redox transcurren en una interfaz extracelular, lo que
demuestra la capacidad unica de las bacterias exoelectrogénicas para interactuar
directamente con los electrodos. Por otro lado, existen microorganismos, como las
llamadas bacterias conductivas, que poseen nanocables microbianos, estructuras
proteicas que funcionan como auténticos “"cables bioldgicos”, estos nanocables
permiten que los electrones generados en el metabolismo intracelular fluyan
directamente desde el interior de la célula hasta el &nodo de la CEM. En este caso,
las reacciones redox tienen lugar intracelularmente, ya que los electrones son
transferidos desde las rutas metabdlicas hacia el 4nodo a través de estos

nanocables bioldgicos, sin necesidad de mediadores extracelulares.
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La seleccion cuidadosa de materiales anddicos y, en ocasiones, la aplicacion de

recubrimientos protectores,

contribuyen a garantizar

estas caracteristicas

moleculares deseables. En la tabla 3 se presentan algunos ejemplos de electrodos

de carbono modificados con 6xidos metdlicos de transicion.

Tabla 3. Electrodos modificados con 6xidos metalicos para mineralizar contaminantes a

través de CEM.

Material del
electrodo
NiMn20a4
soportado en
grafito

Oxido de grafeno
soportado en
Zn0O

Nanoescamas de
Co, soportado en
papel carbén

Co soportado en
papel de carbén

Fe soportado en
papel carbén

Fe/Fe203 en
fieltro de carbono

Fe/Fe203 en
grafito

Fe/Fe2O3 en tela
de carbono

Oxido de grafeno
en varilla de
grafito

Fieltro de grafito
soportado en
nanoparticulas
de Co-CoO

%
degradacién
DQO

56

91.07

16.20

57.8 —100

40 - 90

88.50

76.60

65.50

91.07

88.90%

de Tipo de
contaminante o
agua residual
tratada.
DQO de aguas
residuales
industriales
Pb+2

DQO de aguas
residuales de la
industria
alimentaria.

DQO de aguas
residuales de una
planta de
tratamiento  de
corea del sur.

DQO de aguas
residuales de
contaminantes
organicos

Plomo

COT y 70% de degradacion de

colorante

Densidad
de
potencia
(Wm?)
0.439

0.135

0.133

0.165

0.117

0.97

0.36

0.2

0.0135

Referencia

Ortiz et al., 2019

Yaqoob et al., 2021d

Mohamed et al., 2017

Mohamed et al., 2018a

Mohamed et al., 2018b

Yaqoob et al., 2021b

Sun et al., 2019
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MnO: enfieltrode 36 Alcanos de 0.047 Nandy et al., 2020

carbono petréleo crudo

Zn0O/GO en 98y 99 Cromo y niquel 0.000912 Yaqgoob et al., 2021c
varillas de grafito

Carbono 81 DQO de aguas 0.389+24  Zhuang et al., 2020
mesoporoso residuales

ordenado cobalto
y nitrégeno (Co -

N-OMC)
Ni/MnO2 en fieltro 58.2y 92.5 DQO vy tinte 0.628 Zhong et al., 20182
de carbon (naranja de

metilo)
Fieltro de carb6on 71.5 DQO aguas 0.578 Lietal., 2019
soportado en Co residuales
-N-C
NiO/polianilina en 64.24 y 95.94 DQO vy tinte (rojo 1.078 Zhong et al., 2018b
fieltro de carbon brillante)

El niquel en diferente composicién (hidréxido, 6xido, sulfuro) ha sido empleado
como electrodo y/o catalizador en el tratamiento de aguas residuales, gracias a que
puede eliminar metales pesados, compuestos organicos y otros contaminantes. En
un estudio reciente, el hidroxido de niquel se utilizé para descomponer colorantes a
través de la adsorcion (Jinhua et al., 2021), donde se lleg6 a una remocién de hasta
el 78%. En el estudio de Ac¢imovic et al., 2017 se utilizaron placas de Ni como
electrodos para tratar hidrocarburos aromaticos policiclicos, en donde se logré una
tasa de eliminacion de DQO del 25% a 30% para el fenantreno, fluoreno, pireno,
benzo (a) pireno y benzo (a) antraceno en los primeros 10 min de oxidacion

electroquimica, y después de 60 min se obtuvo una degradacion de 50% a 70%.

Por otro lado, el niquel es una alternativa sostenible a los métodos convencionales
de produccion de electricidad, presenta alta resistencia a la corrosion, tiene buena
conductividad tanto eléctrica como térmica, es estable en medios alcalinos y es
biocompatible con los microorganismos, lo cual permite aprovechar las fuentes
renovables de compuestos organicos sin producir emisiones contaminantes (Rituja
et al., 2019; Zhang et al., 2019). El niquel se ha empleado para generar energia
eléctrica y dar tratamiento a aguas residuales de desechos agricolas y residuos
industriales (A¢imovi¢ et al., 2017; Yunjin 2018; Kumar et al., 2022). Esto lo

convierte en una opcion atractiva para la produccion de energia renovable y
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sostenible. Sin embargo, es importante considerar que al utilizar niquel en CEM
requiere un conocimiento profundo de la electroquimica, ya que es necesario
controlar cuidadosamente las condiciones del sistema para maximizar su eficiencia.
Esto incluye el control de la composicion del niquel y la corriente eléctrica, asi como
la seleccién de microorganismos adecuados para el tratamiento (Nourbakhsh et al.,
2017; Kather et al., 2022). En estudios recientes, se ha demostrado que el niquel
puede ser utilizado en combinacion con otros materiales cataliticos para mejorar
aun mas la eficiencia de remocion y la capacidad de generacion de electricidad en
CEM (Wiodarczyk, P. & Witodarczyk B. 2019; Geetanjali & Kundo 2022). En un
estudio se utiliz6 un método de crecimiento sin plantilla para crear una pelicula de
NiO altamente porosa. El volumen mesoporo, la gran area de superficie, asi como
el pequefio tamafio de cristal de la pelicula anddica de NiO promueven la cinética
de reacciodn, la adsorcion, y la penetracion de electrolitos (Zhang et al., 2016).

Existen varios métodos para depositar metales en la superficie del electrodo, sin
embargo, se busca adherir una pelicula de microparticulas de Ni, para ello se
pueden realizar varios métodos, donde; una de las técnicas mas comunes es la
deposicion electroquimica, donde se utiliza una solucién electroquimica que
contiene iones de Ni, y mediante la aplicacion de una corriente eléctrica controlada,
se induce la deposicion del metal sobre el electrodo. Otra opcién es la deposicion
guimica en fase vapor (CVD), por sus siglas en inglés que implica la reaccién de un
precursor gaseoso que contiene Ni con el sustrato a altas temperaturas, formando
una pelicula en la superficie del electrodo. Otro método utilizado es la deposicion
por inmersion, donde el electrodo se sumerge en una solucion que contiene iones
de Ni y, mediante la difusion de los iones hacia el electrodo, se forma una capa de
superficial de Ni. La deposicion por pulverizacion catddica es otra técnica
ampliamente empleada, en la cual se bombardea un blanco de Ni con iones para
liberar atomos de Ni que se depositan sobre el electrodo (Rausch et al., 2020).

También esté la deposicion fisica de vapor (PVD), este método se utiliza para formar
peliculas de metales en los electrodos, consiste en la evaporacion de un material

de partida sélido, en este caso, Ni, mediante la aplicacién de calor o el bombardeo
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de iones sobre el blanco de Ni. Los atomos de Ni evaporados se condensan y se
depositan sobre el electrodo, formando una pelicula delgada y uniforme. La
deposicion fisica de vapor ofrece varias ventajas sobre otros métodos, como tener
alta pureza de la pelicula, uniformidad del material con el depdsito, bajo nivel de
contaminacion del material, una buena adherencia al sustrato, poca generaciéon de
residuos en comparacion con otras técnicas, asi como la capacidad de controlar con
precision el espesor de la pelicula mediante la regulacién del tiempo de deposicion.
Por estas ventajas, es que se decidi6 trabajar con esta técnica, ya que tiene una
alta capacidad para producir peliculas de calidad, con propiedades uniformes y una

excelente adherencia al sustrato (Guo et al., 2018).

1.4 Justificacion

Uno de los problemas ambientales mas preocupantes en los ultimos tiempos, tiene
gue ver con la calidad y disponibilidad del agua potable, la cual ha ido disminuyendo
debido a las diversas actividades antropogénicas. Dentro del ambito de la industria
aeronautica, se llevan a cabo procesos altamente especializados que abarcan
desde la fabricacibn de componentes hasta la deteccidn y correccion de
imperfecciones, especialmente cuando los motores han alcanzado su limite de
horas de vuelo. En este contexto, se realiza un proceso de rectificacion y reparacion
para evaluar y mejorar la condicion actual de dichos motores, abordando el
desgaste acumulado, el cual genera agua residual con alta carga organica, que
requiere de tratamientos especiales para poder disponer de ella en un segundo uso.
Entre los tipos de agua residual de reparaciones generada por la industria
aeronautica esta el agua alcalina, la cual tiene alta carga de materia organica,
grasas y aceites, solidos suspendidos totales, y metales pesados, los cuales de ser
vertidos de manera indiscriminada a los diferentes cuerpos de agua, podrian
generar un impacto ambiental que a lo largo del tiempo afectaria la sobrevivencia
de la humanidad y también se tendria un alto impacto en la biodiversidad y
ecosistemas. Una manera de mitigar esta problemética es aplicar un tratamiento

adecuado a este tipo particular de agua, por lo que en el presente trabajo se propone
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un sistema de tratamiento utilizando celdas de electrolisis microbianas. Con las
CEM se busca eliminar de manera parcial o total la carga organica presente en el
agua residual de la industria aeronautica. Asimismo, cabe mencionar que para
mejorar la eficiencia de degradacion en las CEM se utilizaran electrodos de fieltro
de grafito con una pelicula metélica de 6xidos de niquel (NiO). Ademas, se ha
encontrado que los electrodos de fieltro de grafito con NiO son una excelente opcién
en virtud de que presentan una mayor resistencia a la corrosiéon y una mayor
estabilidad mecanica y térmica, lo que les confiere una mayor durabilidad y
eficiencia en la eliminacion de contaminantes organicos presentes en el agua
residual (Zeng et al., 2018; Ortiz-Martinez et al., 2019).

1.5 Hipotesis

El uso de electrodos de fieltro de grafito recubiertos con NiO en el anhodo de una
celda de electrdlisis microbiana, puede contribuir a la degradacién de contaminantes

organicos presentes en el agua residual alcalina de la industria aeronautica.

1.6 Objetivo general

Caracterizar el funcionamiento de las celdas de electrélisis microbianas, empleando
electrodos flexibles de fieltro de grafito recubiertos de NiO, en el tratamiento bio-
electroquimico del agua residual alcalina proveniente de las reparaciones en la

industria aeronautica.

1.7 Objetivos especificos

1. Depositar el recubrimiento de NiO a través de la técnica de PVD vy
caracterizar los electrodos de fieltro de grafito, mediante técnicas de

caracterizacion (difraccion de rayos X (DRX), difraccién de espectroscopia
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Raman, y microscopia electronica de barrido (MEB) para ver su estabilidad
fisica y estructural antes y después de ser expuestos al agua residual.

2. Definir las condiciones Optimas de operacién para el tratamiento del agua
residual alcalina de la industria aeronautica mediante CEM.

3. Realizar un tratamiento al agua residual alcalina incorporando electrodos de
fieltro de grafito modificados con una pelicula de NiO a las CEM, y evaluar la
eficiencia de remocion de compuestos organicos a través de la reduccién del
DQO, COT, pH y conductividad eléctrica en un periodo de tiempo de 10 dias.

4. Analizar el sistema a través de voltamperometria ciclica, espectroscopia de
impedancia electroquimica, cronoamperometria para observar el

comportamiento de los microorganismos en presencia de los contaminantes.

1.8 Metodologia de la investigacion

En este apartado de la investigacion, se realizo la revision bibliografica constante
respecto a cada uno de los procesos incluidos para lograr los objetivos planteados.
Todos los experimentos se repitieron tres veces para obtener valores promedio. La

metodologia de la investigacion se desarroll6 en diferentes etapas:
Etapa 1. Preparar el electrodo de trabajo de FG y NiO/FG

Antes de utilizar el fieltro de grafito (FG) se le dio un tratamiento oxidativo para
reducir su capacidad hidrorepelente y mejorar su actividad electroquimica. El
tratamiento consistié en cortar los electrodos de FG de 4 cm?, se realizé un lavado
con acetona y etanol en el bafio ultrasénico durante 15 min cada uno.
Posteriormente, se introdujeron en una solucion de acido sulfarico (H2SOa4, 98%,
Orién Productos Industriales, S.A. de C.V.) 0.5 M durante 3 h, se lavé con agua
desionizada y el exceso de agua se dej0 secar a temperatura ambiente para
posteriormente secarlos a 90 °C por tres dias en un horno marca ZIMZYM y modelo
DZF-6020A.

Después del tratamiento oxidativo del FG se depositd a realizar una deposicion de

niquel en forma de pelicula con el reactor de DFV con marca INTERCOVAMEX y
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modelo 2000 donde se aplicé una presién de 1x10-3 torr, con 200 W de potencia en
el catodo, en atmésfera de nitrdgeno de pureza 99.99%, marca infra, modelo 8.5

durante 2 h, obteniendo el electrodo NiO/FG.
Etapa 2. Tratamientos aplicados al agua residual alcalina

Se evalud la actividad catalitica de los microorganismos de la composta del humus
de lombriz en el consumo del acetato de sodio con pureza de 99.6 %y marca J. T.
Baker en presencia del FG y del NiO/FG. El consumo del sustrato se siguio a través
de laDQO vy el COT.

La extraccion de microorganismos del lixiviado de composta (marca Hortaflor) se
realizé de acuerdo con lo reportado por Cercado et al., (2013), la celda en estudio

consistiéo en 50 mL de acetato 0.01 My 6 mL de lixiviado de composta.

Etapa 3. Evaluar la actividad catalitica del FG y del NiO/FG en presencia del
agua residual alcalina de industria aeronautica (ARA). Los microorganismos y
electrodos se obtuvieron de acuerdo con la etapa 1y 2 antes mencionadas. En esta

etapa se desarrollé la matriz experimental que se muestra en la tabla 4.

Tabla 4. Matriz experimental para el tratamiento de

ARA en celdas de electroélisis microbiana.

Tratamiento Electrodo Microorganismos pH
No aplica Si 7
Biodegradabilidad 9
FG 7
Electroquimico No 9
NiO/FG 7
9
FG 7
Bioelectroquimico Si 9
NiO/FG 7
9
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Celda de electroélisis microbiana

El electrodo de trabajo, dependiendo del experimento fue FG o NiO/FG, como
contraelectrodo se empleé una malla de acero inoxidable (Marca: aceros
continentales, con una abertura de 0.27 mmy 12 x 64 fibras de acero) y el electrodo
de referencia de Ag/AgCIl con KCI saturado, ver figura 5. La celda en estudio
consistié en 50 mL de agua residual alcalina de industria aeronautica y 3 mL de
lixiviado de composta. Los experimentos se realizaron a temperatura controlada (27
°C) mediante el uso de calentadores de agua que fueron sumergidos en una tina
con agua, donde se colocaron las celdas (tipo bafio maria) durante 10 dias, los
experimentos realizados a pH 7 fueron ajustados con 0.5 mL de acido nitrico (HNOs,
98%, J. T. Baker).

POTENCIOSTATO

BIOANODO

ELECTRODO DE
REFERENCIA
Ag/AgCl

MICROORGANISMON

ESPECIES
CONTAMINANTES

|
»

Figura 5. Representacion grdfica de la celda de electrdlisis
microbiana.

En la figura 5, se muestra la representacion de una celda de electrdlisis microbiana,
tal como se instalaron en la experimentacion de esta investigacion. El
comportamiento de las celdas electroquimicas y bioelectroquimicas fue
monitoreado a través de diversas técnicas electroquimicas, aplicadas con un

potenciostato marca Biologic, modelo VSP-300 utilizando el programa de cémputo

46



EC-Lab. Se midi6 el potencial a circuito abierto (PCA) para determinar el potencial
de equilibrio (Eeq) que se aplicara para iniciar la VC. La VC se realiz6 de -0.7 a 0.7
V vs. Ag/AgCI KCl saty -0.6 a 0.6 V vs. Ag/AgCI KClI sat a una velocidad de barrido
de 5 mV/s. La CA se realizé a 0.2 V vs. Ag/AgCl KCI sat durante los 10 dias de
experimento. La EIE se midié en una frecuencia de 10 KHz a 100 mHz, en una
amplitud de 10 mV, la medicion se realizé durante 30 min. El PCA, laVC y la EIE
se realizaron al iniciar y terminar los experimentos. A través de la VC con la ecuacion
de Randless Sevcik en presencia del sistema: (Fe(CN)3s +1le- = Fe(CN)s?)
ferrocianuro - ferricianuro en una concentracion de 10 mM, como lo han hecho
varios autores (Queiroz et al., 2018), ver anexo G, se calculo el area electroactiva
del FG y del NiO/FG para normalizar la corriente. En la figura 13 se muestra todo el

desarrollo experimental.

-

g 10 Monitoreo del sistema

tel

Deposicion fisica de vapor
(NiO)

Obtencion de lixiviado

Medicion de
pardmetros 5444#44%

Figura 6. Resumen de la metodologia.

En la figura 6, se encuentra un resumen de las etapas de la metodologia, de las
cuales, la primera etapa es ilustrativa para la deposicion fisica de vapor, donde se
prepara el electrodo de trabajo, antes de ser utilizado, seguido de la siguiente etapa
donde se obtiene el lixiviado y se hace la instalaciéon de las celdas bioldgicas,
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electroquimicas y bioelectroquimicas para el tratamiento correspondiente del agua
residual, después, se lleva a la siguiente etapa del monitoreo de los experimentos
a través de técnicas electroquimicas, caracterizacion de los electrodos por técnicas
cristalograficas y por dltimo, la medicibn de pardmetros fisicoquimicos, para
determinar la eficiencia de los procesos de degradacién a los que fue sometida el

agua residual.

Asimismo, en la tabla 5 se mencionan los métodos, equipos y parametros utilizados
para determinar la presencia de la materia organica en el agua residual alcalina de

la industria aeronautica.

Tabla 5. Parametros para determinar la calidad del agua.

Determinacién  Método Condiciones Equipo Norma
DQO Reflujo abieto T=150°C,t=2h Reactor DQO marca HACH NMX-AA-
espectrofotometria Adeteccion=620 nm  DBR200 Espectrofotometro  030/1-SCFI-
UV-VIS HACH DR1900 2012
CcoT Combustién a alta Curva de Analizador de COT NMX-AA-
temperatura con calibracion de 50 Shimadzu modelo TOC-L 187-SCFlI-
deteccion infrarrojo @ 500 mg L! 2021
pH, ORPY T Electrométrico con NA Medidor multiparamétrico NMX-AA-
potenciometro OAKTON PCD650. 008-SCFI-
Potenciometro marca 2016. NMX-
Conductonic modelo PH140 AA-007-
SCFI-2013
Conductividad Conductimétrico NA Medidor de conductividad NMX-AA-
HACH Pocket Pro (HR) 093-SCFI-
2018
Espectroscopia  Espectrofotométrico = Aexitacisn= 500 - Espectrofotémetro de
de fluorescencia 200 nm slit= 5 fluorescencia Aglient
nm, Aemisiscn=250 -  technologies modelo Cary
600 nm Eclipse
Espectroscopia  Espectrofotométrico A= 190 - 700 nm = Espectrofotémetro UV-VIS

UV-VIS

Fuente de elaboracion: propia.

HACH modelo DR-6000
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El agua residual de la industria aeronautica empleada no recibié pretratamiento
fisicoquimico, ni biologico, se utilizé en las condiciones y caracteristicas de la fuente

original. Sin embargo, el agua se conservo en recipientes de vidrio en refrigeracion.

Conclusiones parciales del capitulo 1.

Se muestra una perspectiva general de los antecedentes aplicables al
funcionamiento de las tecnologias bioelectroquimicas para el tratamiento de
diferentes tipos de agua residual, aunado a la investigacion con diversos materiales,
como lo es el NiO. Se abordaron los conceptos basicos de los componentes de las
celdas de electrolisis microbianas con las cuales se tratara al efluente, ademas de
describir el proceso de obtencion del ARA, que se obtiene mediante el proceso de
limpieza y deteccion de las piezas de los aviones. Para concluir, se plantea la
hipotesis por comprobar y los objetivos que se desarrollaron durante la investigacion
de maestria. También, se muestra de forma general la metodologia experimental,

la cual explica con mayor detalle cada uno de los capitulos del trabajo.
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Anexos

Anexo A. Técnicas electroquimicas

Las técnicas electroquimicas se caracterizan por una alta sensibilidad, su
selectividad y gran precision. El limite de deteccién puede ser menor de 101° M. Las
técnicas electroquimicas mas utilizadas para el andlisis de los sistemas
electroquimicos usualmente son la voltamperometria ciclica (VC), la espectroscopia
de impedancia electroquimica (EIE), y la cronoamperometria (CA). Las técnicas
electroquimicas pueden ser utilizadas para analizar una variedad de parametros en
las celdas de electrdlisis microbianas. Uno de los parametros mas importantes es el
potencial eléctrico. El potencial eléctrico es una medida de la diferencia de voltaje
entre un electrodo y el medio circundante. En una CEM, los potenciales eléctricos
pueden ser utilizados para determinar si las bacterias estan realizando las

reacciones correctamente.

Voltamperometria ciclica

Es una técnica electroquimica donde se aplica un potencial eléctrico a un electrodo
sumergido en una disolucion y mide la intensidad de corriente que esta circulando
por el electrodo. Al aplicar esta técnica a la CEM se distingue si las bacterias usan
mediadores redox moviles para transferir sus electrones, o pasan los electrones
directamente a través de compuestos asociados a la membrana, que puede ser de
nafion, ultrex o puente salino (Logan et al., 2006). Es importante mencionar que es
una técnica sensible a ruidos y golpes fuertes, por lo tanto, se debe tener
precauciones cuando se emplee. Dentro de las complejidades de esta técnica, se
ha visto que en ocasiones se pueden producir varias reacciones electroquimicas
para potenciales especificos, por lo tanto, la concentracion de especies alrededor
del electrodo cambia durante la exploracion. Por dltimo, es importante decir que en

un estudio de voltamperometria ciclica consta de una celda electroquimica, un
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potenciostato, un convertidor de corriente a potencial eléctrico y un programa de

computo para la adquisicion de datos, figura 49.

Monitoreo del sistema

Figura 49. Sistema para la obtencion de datos.

La técnica de la voltamperometria ciclica es representada por la ecuacion de
Randles Sévcik, la cual diferencia a tres sistemas, (a) reversible, (b) cuasi reversible

e (c) irreversible:

Sistema reversible > i, = [(2.69x10%)((n2) (4) 1[(Do2)(Co) (v2))] Ec. 1

Sistema cuasi-reversible > i, = [(FADO% CO)]*[((;—T)%(U%) W)(E))] Ec.2

1

Sistema irreversible > I, = [(2.69x105)(A)(CO*)][(a%) (DO%) (vE)] Ec.3

Donde:

ip = corriente de pico (A).

n = namero de electrones transferidos (mol ).

A = area electroactiva (cm?).

T = temperatura (°C).

R = constante de los gases (L*atm - mol* K1).

Do = coeficiente de difusion de la especie oxidada o reducida (cm? s).
Co = concentracion del electrolito de interés (mol cm3).

v = velocidad de barrido (V s?).
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F

a

constante de Faraday = 96 485 (C mol?).

coeficiente de transferencia (1).

W (E) = coeficiente de Nicholson (1).

Con estas ecuaciones se puede conocer el tipo de sistema que se tiene, los
coeficientes de difusion, la concentracion de las especies, el area electroactiva, asi
como estudiar algunos mecanismos de reaccion obteniendo las variables que se
encuentran descritas en la ecuacion de Randles Sevcik, de acuerdo con el sistema

en estudio.

Cronoamperometria

La cronoamperometria es una técnica electroquimica en la que el potencial eléctrico
de un electrodo (dnodo o catodo) mantiene un valor constante y se obtiene como
respuesta una corriente en funcién del tiempo (Zhao, 2009).

En los sistemas bioelectroquimicos esta técnica sirve para monitorear el crecimiento
y otros comportamientos de los microorganismos, asi como determinar los
coeficientes de difusion, cinética y los mecanismos por el cual se desarrollan las
reacciones (Logan, 2008). Es util para estimular la formacion de la biopelicula en el
anodo, se puede determinar la concentracion de la especie redox, los electrones
transferidos, también sirve para determinar el area electroactiva de los materiales

gue estan en el electrodo donde se hace uso de la ecuacion de Cottrell que consiste

en:
1 1
. . . ADg2Cy" Z
Disco plano > i(t) =iyz(t) = IFADo*C — Kkt3 Ec. 4
(mt)2
1
> * *
Electrodo esférico > i(t) =iyz(t) = P20 1C° + 2E4PoC Ec.5
()2 o
Donde:

| = corriente de celda (A).
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n = numero de electrones transferidos (mol e).

F = constante de Faraday = 96 485 (C mol?).

A = area electroactiva (cm?).

Do = coeficiente de difusion de la especie redox (cm?s).
Co = concentracion de la especie redox (mol L?).

Y2 = constante de proporcionalidad (1).

t = tiempo al momento de la medicion (s).

K = constante para reaccién controlada por difusion para un electrodo plano (1).

Espectroscopia de impedancia electroquimica

Es una técnica electroquimica que se basa en el uso de una sefial externa de
corriente alterna (CA), que es aplicado a un electrodo sumergido en algun electrolito
para medir la respuesta en corriente a diferentes frecuencias. En ciertas ocasiones
es posible aplicar una sefal de corriente de baja intensidad y medir la respuesta en
potencial del sistema. Asi, un equipo electrénico procesa las mediciones de
potencial — tiempo — corriente dando como resultado una serie de valores
correspondiente a cada frecuencia estudiada, esta relacion de valores de
impedancia y frecuencia se le denomina “espectro de impedancias”. En CEM sirve
para analizar la resistencia interna del sistema, para comprender las reacciones
electroquimicas que ocurren en los electrodos y examinar la biopelicula formada
junto al andlisis de la cinética de la reaccion.

En esta técnica hay varios elementos que conforman al circuito resultante como los
elementos de fase constante (Q), los cuales, se relacionan a la energia reactiva y la
energia resistiva en un sistema resonante. Si el valor de Q es de n = 0, se puede
considerar como una resistencia que se presenta en un momento dado (el de la
medicidn); o capacitancias para valores de n =1 0 como elementos de Warburg semi
infinito para un valor de n = %. En sintesis, la representacion mas sencilla de una
interfase electrodo - electrolito se puede hacer con el circuito equivalente mostrado

en la figura 50.
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1
o=

R 1

R2

Figura 50. Circuito simple. Donde R1 es una
resistencia a la solucion, Q2 un elemento de fase
constante y R2 una segunda resistencia a la carga
por interfaz electrodo - electrolito. Fuente:
elaboracion propia.

Potencial a circuito abierto

Se llama Potencial a Circuito Abierto (PCA) o potencial de equilibrio (Eeq) porque no
esta conectado a una forma de trayectoria eléctrica completa. El Eeq da informacion
de las respuestas que el sistema real pueda brindar relacionado a la corriente
eléctrica.

Anexo B. Técnicas espectroscopicas

Es el estudio de la interaccién entre la radiacion electromagnética y la materia, con
absorcion o emision de energia radiante, se denomina espectroscopia a la medicion
de la cantidad de energia radiante que absorbe un sistema quimico en funcion de
la longitud de onda de la radiacién. La teoria ondulatoria de la luz propone la idea
de que un haz de luz es un flujo de cuantos de energia llamados fotones; la luz de
una cierta longitud de onda esta asociada a los fotones, cada uno de los cuales

posee una cantidad definida de energia.

Absorbancia UV-VIS

Se considera la técnica analitica mas antigua que se puede definir como la técnica
espectrofotométrica que se utiliza para medir la intensidad de la luz en las regiones
UV (10-400 nm) y VIS (400-800 nm) en funcion de la longitud de onda (Akash y
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Rehman, 2020). El analito absorbe la luz de una longitud de onda especifica (solo
UV y VIS) y se mide la cantidad de radiacién absorbida por el analito. El espectro
producido después de la absorcion de radiacion UV-VIS resulta de la interaccién de
radiaciones electromagnéticas en la region UV-VIS con el analito. Forma la base
para analizar una variedad de sustancias como compuestos organicos, inorganicos,
bioguimicos y farmacéuticos. En la espectroscopia UV-VIS, la absorcion de
radiaciones se produce a niveles de energia electrénica vibracional y rotacional de
las moléculas; por lo tanto, esta técnica también se conoce como espectroscopia
electréonica (Justin, 2022). Los datos espectroscopicos UV-vis pueden brindar
informacion cualitativa y cuantitativa de un compuesto o molécula determinada
(Raja & Barron, 2022). La cantidad de absorbancia se puede medir a traves de las

siguientes ecuaciones:
_ Po
A —_ L0g10 ? EC 6

A= Logyy — = Loga % =2 —Log,o%T Ec. 7

Donde T es la transmitancia y A es la absorbancia.

La Ley de Beer-Lambert es util para expresar de qué modo la materia absorbe la
radiacion (Kyriacou et al., 2019), esta ley establece que la pérdida de la intensidad
en el momento en el que se encuentra en el medio es directamente proporcional a
la intensidad y a la distancia del recorrido. Su principal utilidad es conocer la
determinacién de la concentracion de las disoluciones, la absorbancia con esta ley

se establece con la ecuacion:
A = ebc Ec. 8

Donde ¢ es la absortividad molar de las especies absorbentes, b es la longitud del
recorrido y ¢ es la concentracion de las especies absorbentes. En la figura 51 se

muestra el seguimiento de la medicién de la absorbancia.
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Figura 51. Seguimiento de la medicion de absorbancia. Se muestra la fuente de luz utilizada para medir la longitud de onda
de la muestra a través del equipo para después analizar los datos. Fuente: elaboracion propia con ayuda del programa
Biorender.

La absorcion de la luz se produce cuando los electrones de los contaminantes en el
agua absorben energia de los fotones y saltan a un nivel de energia mas alto. La
cantidad de luz absorbida depende de la concentracion de los contaminantes en el

agua y de las propiedades de absorcion de estos.

Espectroscopia de fluorescencia

La fluorescencia es un tipo de luminiscencia causada por fotones que excitan una
molécula, elevandola a un estado de excitacion electrénica mayor. Utiliza un haz de
luz que excita los electrones en las moléculas de ciertos compuestos y lo estimula
a que emitan luz. Esa radiacion se dirige hacia un filtro y hacia un detector para
medir e identificar la molécula o los cambios en la molécula (Kannan et al., 2022).
Es una emision espontanea permitida por espin de un fotdon desde el estado
excitado, acompafada por la transicién del fluoréforo al estado fundamental. Es un
fendmeno que concierne a especies ricas en energia (fluoréforos excitados) que
interaccionan fuertemente con las moléculas circundantes y sus propiedades
(incluidas las caracteristicas de fluorescencia) estan influenciadas por interacciones
con el microambiente, ver figura 44. La matriz de excitacion-emision se obtiene
registrando los espectros de emision para una serie de longitudes de onda de

excitacion, proporcionando asi caracteristicas completas de las propiedades de
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absorcion y fluorescencia de todos los componentes emisores en la muestra
estudiada (Christensen et al., 2006). Es una técnica que se utiliza frecuentemente
para estudiar la conformacion y dinamica de macromoléculas naturales y sintéticas.
Este es un método experimental muy versétil, que se ha utilizado tanto en la ciencia
macromolecular y coloidal como en la investigacién biomédica y también en una
serie de estudios de compuestos de baja masa molar (Limpouchova & Prochazka,
2016).

— | E

i Analisis de datos
0 1
Espectioscopia de htenidos
flucrescencia b

Muestra fespectro-flucrémetro),

Fuante de e e, o o
ultravizleta Tl —

Figura 52. Medicion de espectroscopia de fluorescencia

En la figura 52, se muestra un esquema detallado de la medicion de espectroscopia
de fluorescencia, donde se desarrolla en varias etapas, la primera es la preparacion
de la muestra, en donde a través de un equipo de espectrofluorometria la muestra
es expuesta a una fuente de luz, y de ahi se emiten sefiales para poder determinar

que puede contener la muestra.

Las principales ventajas de la fluorescencia son la mayor sensibilidad, hasta 1000
veces mayor que las técnicas de absorcion espectrofotométrica. La alta selectividad
de la fluorescencia la hace muy adecuada para estudiar matrices de bebidas
multifluoroféricas. La alta sensibilidad y selectividad permiten la deteccion y
evaluacion de analitos que ocurren incluso a baja concentracion en matriz compleja
y en presencia de interferencias. La aplicacion de longitudes de onda de excitacion
y emisidon en mediciones de fluorescencia genera datos de segundo orden
(Sikorska, 2019).
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Espectroscopia Raman

Esta es una técnica de dispersion, en la cual, la muestra se ilumina con un rayo
laser monocromatico que interactda con las moléculas de la muestra y origina una
luz dispersa, ver figura 45. La luz dispersada que tiene una frecuencia diferente a la
de la luz incidente (dispersién inelastica) se usa para construir el denominado
“espectro Raman” los fotones son absorbidos por la muestra y luego reemitidos (Bumbrah
y Sharma, 2016). La frecuencia de estos fotones reemitidos se desplaza de arriba abajo y
viceversa en comparacion con la frecuencia monocromética original, lo que se denomina
efecto Raman. Este cambio proporciona informacion de las transiciones vibracionales,
rotacionales y otras de baja frecuencia en las moléculas. El efecto Raman se descubri6 en
1928, y su aplicacion para espectroscopia ha demostrado ser una técnica eficiente para
determinar ademas de la composicion quimica, también la estructura molecular de los

compuestos analizados (Cialla-May et al., 2019).

Dispersion de
Rayleigh

Oispersion de
Raman

Espectromélre de dispersion Raman
Horiba

Figura 53. Espectroscopia Raman y efectos de dispersion

En la figura 53, se muestra el equipo de dispersion de raman, donde se analizé la muestra
de los electrodos para poder analizar la estructura de estos, a través de las sefiales que las
transiciones vibracionales y rotacionales. Las especificaciones técnicas de la fuente de

excitacion, como longitud de onda, ancho de linea (monocromaticidad), potencia Optica,
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etc., son cruciales para obtener espectros Raman de buena calidad. Por lo general, el
espectro Raman aparece entre 10 y 200 nm por encima (Stokes) y por debajo (anti-Stokes)
de la longitud de onda de excitacion (Neethu et al., 2021). Esta técnica tiene la ventaja de
no ser destructiva, ademas de que es factible manipular y observar las muestras, algunas
de las aplicaciones mas utilizadas es la caracterizacion de diferentes materiales como los
carbonosos, inorganicos, y minerales, entre otros. Asi pues, se puede decir que estatécnica

permite obtener la "huella dactilar” de las muestras analizadas (Bumbrah y Sharma, 2016).

Anexo C. Técnicas microscopicas

Son el conjunto de procedimientos de investigacion que utilizan un microscopio para
obtener imagenes de determinadas estructuras, existen dos grandes grupos de
técnicas microscopicas de caracterizacion de materiales: la microscopia Optica y la
microscopia electronica. En la primera, los microscopios utilizan fotones de luz para
amplificar las muestras, mientras que, en la segunda, las imagenes se generan por
la interaccion entre electrones y las diferentes sustancias. Al emplear particulas con
una longitud de onda inferior, la microscopia electronica tiene mayor resolucion
(Research, 2022).

Microscopia Electrénica de barrido (MEB)

Esta técnica puede brindar informacion sobre topografia, morfologia, composicién, quimica,
orientacion de granos, andlisis elemental, espesor de peliculas y defectos estructurales de
la muestra (Mokobi, 2022) . El microscopio electrénico de barrido utiliza electrones emitidos
y funciona segun el principio de aplicar energia cinética para producir sefiales sobre la
interaccion de los electrones. Estos electrones se denominan electrones secundarios y
electrones retrodispersados difractados que se utilizan para ver elementos cristalizados y
fotones, estos electrones; secundarios y retrodispersados se utilizan para producir una
imagen (Nasrollahzadeh, 2019). Los electrones secundarios emitidos por la muestra

desempefian el papel principal de detectar la morfologia y la topografia de la muestra,
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mientras que los otros electrones muestran contraste en la composicion de los elementos
de lamuestra (Mokobi, 2022), la MEB es el aparato lider que es capaz de lograr unaimagen
visual detallada de una particula con alta calidad y resolucion espacial de 1 nm (Akhtar et
al., 2018).

Espectroscopia de energia dispersa (EDS O EDX)

La espectroscopia de rayos X de energia dispersiva es una técnica de analisis elemental y
de determinacién de la composicion quimica, asociada a la microscopia electronica de
barrido. El método se basa en la generacion de rayos X caracteristicos, que revelan la
identidad de los elementos presentes en la muestra. Cuando el haz de electrones golpea
la muestra, el electron de la capa interna del &tomo es expulsado y el electron de la capa
externa llena el hueco o vacio. La diferencia entre la capa interna de alta energia y la capa
externa de baja energia se emite en forma de rayos X. El nUmero y la energia de los rayos
X se miden con el espectrémetro de dispersion de energia, lo que proporciona informacion

acerca de la composicion elemental de la muestra (Ismail y Matsuura, 2019).

Difraccion de rayos X (XRD)

La difraccion de rayos X se basa en la interferencia constructiva de rayos X monocromaticos
y una muestra cristalina. Estos rayos X son generados por un tubo de rayos catddicos,
filtrados para producir radiacion monocromatica, colimados para concentrarlos y dirigidos
hacia la muestra. La interaccion de los rayos incidentes con la muestra produce interferencia
constructiva y un rayo difractado cuando las condiciones cumplen la ley de Bragg ver

ecuacion (9).
nl = 2dsen® Ec.9
Donde;:

d: es la distancia interplanar del cristal (nm).
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©: es el angulo de difraccion.

A: es la longitud de onda de los rayos X (nm).

Los rayos X se generan en un tubo de rayos catddicos calentando un filamento para

producir electrones, acelerando los electrones hacia un objetivo aplicando un voltaje y

bombardeando el material objetivo con electrones. Cuando los electrones tienen suficiente

energia para desalojar los electrones de la capa interna del material objetivo, se producen

espectros de rayos X caracteristicos, los cuales ofrecen informacién sobre la estructura

cristalogréfica de las muestras que permite identificar las fases de esta, ver figura 46.

Haz

Haz difractado

incidente

e e — -
Planos
atémicos

Figura 54. Difraccion de rayos X. Fuente de elaboracion: Propia con ayuda del software Biorender.

Enfoque del
haz derayos
X

Senal
recibida

Patron de rayos X
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Rayos B
difractados
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rayos X

En la figura 54, se muestra cdmo se generan los rayos X para poder pasar a través

de la muestra y reflejar las sefiales que proporcionan datos para el andlisis de la

muestra, la cual nos da informacién para poder detectar los elementos en la muestra

y composicion de esta.
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Anexo D. Medicién de otros parametros

La medicion de parametros como pH, DQO, COT, conductividad, potencial de
reduccion (ORP), permite determinar si en el sistema bioelectroquimico hay
degradacion de contaminantes relacionada a la concentracién del sustrato de
interés, permite medir la eficiencia de descontaminacion del sustrato, determinar si

hay presencia de metales, y si es un medio alcalino o acido.

Demanda quimica de oxigeno

Es un pardmetro que indica la cantidad de sustancias susceptibles a ser oxidadas
en una muestra liquida, se utiliza para medir el grado de contaminacion y esta dado
en mg L. En la norma mexicana NMX-AA-030/1-SCFI-2012, se establecen las
reacciones gue se obtienen al combinar estos compuestos, junto con su curva de
calibracion. Este parametro se puede medir a traves de la espectrofotometria UV-
VIS, posteriormente, se determina la cantidad de materia organica oxidada por el

dicromato de potasio presente en la muestra.

Carbono organico total

Es un parametro importante en el tratamiento de aguas residuales, ya que puede
ser utilizado como indicador de la cantidad de materia organica presente en el agua.
El COT se refiere a la cantidad total de carbono organico presente en una muestra
de agua, incluyendo compuestos como los hidrocarburos, carbohidratos, proteinas,
lipidos y &cidos nucleicos. La medicién del COT puede ser utilizada para determinar
la eficacia de un sistema de tratamiento de aguas residuales, ya que un aumento
en la cantidad de COT después del tratamiento puede indicar que la materia

organica no ha sido eliminada por completo.
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Potencial de hidrogeno (pH)

El pH se define como el logaritmo negativo de la concentracion de iones de
hidrégeno (H*) en una solucion. Un pH de 7 se considera neutral, mientras que un
pH menor que 7 indica acidez y un pH mayor que 7 indica alcalinidad (Wu y Brand
2020; Obileke et al., 2021).

Conductividad eléctrica

La conductividad eléctrica es la capacidad de un cuerpo para permitir el paso de la
corriente eléctrica, su unidad es el S- m * o Q! m?l Los aislantes, los
semiconductores y los conductores tienen conductividades de 107, 108y 10%, y
10% S cm™, respectivamente (Sharaf 2020). En el agua, la conductividad eléctrica
se da a través de la disociacion electrolitica, es decir, cuando una sustancia ya sea
base o0 &cido se disocia en el agua, se producen iones de carga positiva o negativa,
algunos factores que pueden afectar a la conductividad eléctrica son; la
contaminacion, la temperatura, los campos eléctricos y la frecuencia. La férmula
para calcular la conductividad eléctrica es inversamente proporcional a la resistencia

eléctrica, es el reciproco de la resistividad, ver ecuacion (10):

o =1 Ec. 10

p
Donde: o = conductividad especifica (Q* m™) y p = resistencia especifica (Q m).

En los conductimetros con sistema amperimétrico, se aplica un diferencial de
potencial conocido como (V) a dos electrodos y se mide la corriente alterna, que
pasa a través de ellos. Segun la ley de Ohm, las dos dimensiones estan sujetas a

la relacion mostrada en la ecuacion (11).
v
I =- Ec. 11
R

Donde: R es la resistencia (Q), V es el voltaje conocido (V) e | es la corriente (A).
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Potencial de reduccion de oxigeno (ORP)

Es una medida de la capacidad de los sistemas quimicos/bioquimicos para oxidarse
(perder electrones) o reducirse (ganar electrones). Un valor positivo indica un estado
oxidado, mientras que un valor negativo indica un estado reducido (Myers, 2019).
El ORP se expresa como un potencial eléctrico (un voltaje). La unidad mas comudn
para expresar ORP es el milivolt (mV), y la mayoria de los medidores pueden leer
valores que van desde -1000 mV a +1000 mV. Cuanto mas extremo sea el valor

negativo o positivo, mas reductor u oxidante es el fluido.

Anexo E. Obtencion de lixiviado de composta (microorganismos)

a) Se diluy6 200 mL de composta (medir en vaso de precipitados sin compactar
el material), con 300 mL de agua destilada, y se agregé 50 mM de cloruro de
potasio y acetato de sodio y acetato de sodio 10 mM (considerar el volumen

de agua Unicamente para preparar la solucion).
b) Disolver sales primero en el agua y luego afiadir la composta.

c) La mezcla anterior se mantuvo en agitacion con un agitador magnético y una
parrilla (sin calentar) durante 24 h, a temperatura ambiente. La agitacién no
debe ser muy fuerte porque reduce el tamafio de particula demasiado.

Los valores se pueden ajustar, pero mantener la relacién 2 partes de compostay 3

partes de liquido.

COMPUESTO 1L 500 mL 250 mL 200 MI 100 mL
Acetato de 0.82¢ 041g¢g 0.205¢g 0.164 g 0.082 g
sodio, 10 mM

KCL,50 mM  3.72g 1.864 g 0.931¢g 0.746 g 0.373 g

175



Composta, 100 200 300 400
mL

Liguido, mL 150 300 450 600
Total, mL 250 500 750 1000

Fuente: elaboracion propia.

Anexo F. Tratamiento de los electrodos

1. Se cortara fieltro de carbén en cuadrados de (4 cm?), dejando una “pestafia” para
conectarlos a un alambre de cobre, el cual se cubrira con resina epoxica, para

evitar el contacto del cobre con los microorganismos.

2. Unavez seca la resina, se activara el area disponible de los electrodos de fieltro
de carbon introduciéndolos en acido sulfdrico (H2SO4 98 %, J.T. Baker) 0.5 M
durante una hora y después se sometera a un tratamiento térmico a 100 °C en
un horno Felisa (FE-292D) durante 24 h. La activacion es necesaria debido a
gue modifica la superficie del fieltro de carbdon (ya que es hidrorepelente),
permitiendo hacer contacto con los microorganismos y el agua residual

aeronautica.
Preparacion de la solucion de H2SOa:

1. Se prepar6 una solucion de 0.250 L de acido sulfurico H2SO4 a 0.5 M, con los

calculos correspondientes a la molaridad respecto a la solucion:

M= -9 1)

PM=V

Donde:

M es la molaridad, g nUmero de moles o gramos que se agregaron a la solucion,
PM es el peso molecular del H2SO4 que corresponde a 98.079 g/mol, y V es el

volumen en litros que se prepard, es decir 0.250 L.
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Despejando ag: g = M(PM)(V); se realizo el calculo sustituyendo en la formula los

valores ya mencionados: g = 0.5 * 98.079# * 0.250L y esto dio como resultado:

12.259 g; pero el reactivo se encuentra en estado liquido, por lo tanto, se tuvo que

obtener de la siguiente manera:
p== (2)
Donde:

p es la densidad del H2SO4 con un valor de 1.84 g cm3, m es lamasay v el volumen.

Despejando a V: V=2 se realizo el calculo correspondiente
p

,_ 12259¢
"~ 1.84g cm™3

Dando como resultado: 6.66 mL que se afiadieron en un matraz de 0.250 L con

agua desionizada y aforando hasta la marca.

Anexo G. Célculo del area a través de la ecuacion de Randles Sevcik

1. Se prepar6é una solucién de ferrocianuro de la marca Sigma Aldrich a una
concentracion de 10 mM con electrolito de KNO3 de la marca Karal S.A. de C.V. a

una concentracion de 100 mM, preparado para 60 mL.

2. Después de tener la solucién ya preparada, se colocaron los electrodos para
instalar la celda y se conectaron las conexiones de los cables.

3. Se programaron varias voltamperometrias ciclicas (5 en total) a diferentes
velocidades de barrido (5,10,15,20 y 25 mV/s). Se usaron dos ventanas
electroquimicas la primera de -0.6 V a 1 V para el calculo del area del electrodo de
fieltro de grafito y de -0.7 V a 0.8 V para el calculo del area del electrodo de fieltro

de grafito con la pelicula de Ni.

4. Posteriormente se analizaron los datos de las graficas resultantes y se realizaron
los célculos correspondientes de acuerdo con la ecuacion de Randles Sevcik.
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Anexo H. Disefio y construccién de la celda de electrélisis microbianas

Para llevar a cabo la investigacion, se utilizaron frascos de vidrio con una capacidad
de 0.05 L, en la cual se utilizaron electrodos de fieltro de grafito de 2 X 2 cm, como
electrodos de trabajo, los cuales se sujetaron a un alambre de titanio, también se
utilizaron electrodos de referencia de Ag/AgCl saturado, como electrodo de
referencia y, por ultimo, se utilizaron electrodos de acero inoxidable como
contraelectrodo de 2 X 2 cm. La separacion de los electrodos fue de 5 mm, se
adicionaron 0.010 L de lixiviado de composta y 0.05 L de agua residual, en el frasco

se utilizaron tapaderas que fueron disefiadas e impresas ver figura 55.

Figura 55. . Tapaderas con disefio de distribucion de electrodos

Anexo |. Medicion de parametros fisicoquimicos

Medicion de DQO

1. Se toma el equipo para preparacion de los viales de acuerdo con la
temperatura y se programa a 150 °Cy 2 h.

2. Se agregan dos mililitros de agua desionizada a un vial de DQO, se cierra'y
agita dos veces, después se toma otro vial y se afiade 2 mililitros de la
muestra que se desea medir y se agita dos veces.

3. Una vez que llega a la temperatura se escuchara un sonido del equipo y se

colocara la muestra de ambos viales a calentar.
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4. Una vez pasadas 2 h de digestion, se procede a sacar los viales cuando se
haya llegado a una temperatura de 100 °C.

5. Después se dejaran enfriando a temperatura ambiente y una vez frios se
procede a la medicion.

6. Con el equipo de medicién se programa para medicion de DQO, se coloca el
vial de agua desionizada que sera el blanco y se procede a calibrar a cero,
posteriormente se colocard el vial con la muestra de interés y se medira.

7. Una vez terminadas las mediciones, se procede a recoger los materiales y

residuos generados.

Medicion de pH

Se medira el pH, mediante tiras de pH o mediante el uso de un potenciémetro. Con
el potenciémetro se debe calibrar mediante las soluciones buffer acidas y basicas
para obtener la calibracion y medir las muestras, y con las tiras solo se meten en la
muestra y se determina cualitativamente el pH medido, dependiendo del color que

tomen los cuadros de las tiras.
Medicién con Potenciémetro

1. Encender el equipo

2. Presionar cal de calibracién

3. Limpiar el electrodo con agua desionizada y sumergirlo en el primer buffer,
dependera del equipo cual buffer pida primero para medir.

4. Una vez que ha medido el buffer, limpiar el electrodo con agua desionizada

y medir el siguiente buffer

5. Nuevamente se espera a que la medicion de ese buffer termine y, por dltimo,
se pedird otra solucién buffer, se medira y el equipo marcara que se ha

calibrado y esta listo para la prueba
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6. Sumergir el electrodo en la muestra de interés y tomar nota de los datos.
Después de cada medicion se debe limpiar con agua desionizada el

electrodo.

7. Una vez que se termine de medir, se debera guardar el electrodo en la

solucion para mantenerlo humectado y protegido.

Medicion de COT
1. Se debe filtrar la muestra de agua residual para que no dafie el equipo por las
particulas y soélidos grandes que pueda contener.

2. Después de esto, las muestras se deben diluir de ser necesario, para después

colocar 25 a 30 mL de muestra en los tubos especiales para medicion de COT.
3. Colocar el tubo en los espacios para cada uno de los tubos.

4. Posteriormente, se tienen que poner las instrucciones correspondientes en el
equipo para poder establecer las condiciones iniciales que son 200 kpa de presion,
se inyecta en una camara de combustion que es mantenida a 600-700 °C, llegando

a veces incluso hasta 1200 °C.

5. Por ultimo, se toman los resultados obtenidos, para analizarlos y determinar la

eficiencia de remocion de cada experimento.
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