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RESUMEN

El tema que ocupa esta investigacion es el desarrollo de un sistema combinado de
tratamiento para efluentes de una industria textil, consistente en un proceso
bioldgico utilizando biomasa de Phanerochaete chrysosporium encapsulada y un
proceso de ultrafiltracion. Fueron consideradas cuatro etapas, 1) la caracterizacion
del efluente textil en tres lotes diferentes, 2) el encapsulamiento del microorganismo
utilizando diferentes materiales, 3) el tratamiento biologico del efluente mediante el
microorganismo encapsulado utilizando un proceso aerobio con suministro de aire
indirecto mediante agitacién, y suministro aire directo en un reactor airlift, y 4) el uso
de un proceso de ultrafiltracion, mediante una membrana polimérica de 13 kDa de

corte para complementar el tratamiento.

Los encapsulados se obtuvieron mediante la inmovilizacion de biomasa fungica en
esferas de material compuesto de alginato-poli(alcohol vinilico)-grafeno, los cuales
presentaron una porosidad y una resistencia mecanica adecuadas para su

aplicacion en biorreactores aireados.

La coloracién intensa en rojo y azul de las diferentes muestras de efluentes
residuales textiles y la manifestacidon de longitudes de onda maximas en los
espectros UV/vis sugirieron la presencia de los colorantes textiles sintéticos, rojo
reactivo 120 y azul reactivo 171, respectivamente. Las muestras fueron tratadas con
células fungicas encapsuladas en biorreactores, con aireacién por agitacion y de

tipo airlift, y posteriormente, con una ultrafiltracion.

Los mejores rendimientos para eliminar la contaminacion se lograron mediante
tratamientos con agitacion, con valores de 70 y 95% de reduccion de DQO vy
coloracién, respectivamente. Mientras que el tratamiento en airlift mostré un 50 y un

70% de reduccién en los mismos parametros. El tratamiento final de ultrafiltracion



indico la recuperacion de agua con un alto grado de depuracion de efluentes. El
tratamiento mas efectivo fue el compuesto por biorreactor de agitacion y membrana
de ultrafiltracion. Los rendimientos alcanzaron el 90 y el 100% de reduccion de DQO
y coloracion, respectivamente. El agua recuperada al final del proceso combinado

mostro una alta calidad para su reutilizacion en la industria textil.

Vi



ABSTRACT

The aim of this paper is to present the development of a combined system for textile
industry residual effluents treatment consisting of a biological process by means of
encapsulated Phanerochaete chrysosporium biomass coupled with an ultrafiltration
technology. The information is organized in four sections, 1) characterization of three
different textile effluent lots, 2) microorganism encapsulation on different materials,
3) effluent biological treatment via encapsulated microorganism aerobic process by
agitation as indirect air supply in flasks, and direct air supply in an airlift reactor, 4)
ultrafiltration process as a complementary treatment incorporating a cutoff 13 kDa.

polymeric membrane.

Fungal biomass was immobilized in spheres of an alginate-poly(vinyl alcohol)-
graphene matrix which was customized in terms of porosity and mechanical strength
for their application in aerated bioreactors. Residual textile effluent samples were
analyzed by UV/vis spectra which suggested the presence of synthetic textile dyes
in maximum characteristic wavelengths for red reactive 120 and blue reactive 171
respectively. Afterwards, residual textile effluent samples were treated with
encapsulated fungi in bioreactors by both types of aeration (agitation and airlift).

Once, the resulting effluents were treated with an ultrafiltration membrane system.

It was found that best removal contamination results were achieved by agitation
treatments, having the potential to perform 70% chemical oxygen demand (COD)
removal and 95% color removal, while airlift treatment showed a 50 and a 70% of
the above mentioned parameters. Ultrafiltration treatment showed ability to high
degree purification water recovery. In conclusion, the decisive effective treatment
was composed of an agitation bioreactor coupled with an ultrafiltration membrane
system, performing up to 90% COD removal and 100% color removal, thus being
able to deliver recovered high quality water ready for re-use in textile industry

processes.

Vii



1.1
111
1.2
121
122
1.3
13.1
1.3.2
14

14.1
1.4.2
15
1.6

2.1
2.2
2.3
24
241
2.5

2.6

2.7

INDICE

INTRODUCCION

FUNDAMENTOS

Efluentes de la industria textil

Colorantes presentes en los efluentes textiles

Tratamiento de efluentes de la industria textil

Procesos bioldgicos para el tratamiento de efluentes textiles
Aplicacién del Phanerochaete chrysosporium en procesos bioldgicos
Inmovilizacién de microorganismos para el tratamiento de efluentes
Inmovilizacién de microorganismos en soportes

Inmovilizacién de microorganismos en sistemas de encapsulamiento
Materiales utilizados para el encapsulamiento de microorganismos en
procesos de tratamiento de efluentes

Polimeros utilizados como dispersantes de matrices hibridas
Materiales dispersos en matrices hibridas

Técnicas de caracterizacion de los sistemas de encapsulamiento
Proceso biolégico combinado con membranas para el tratamiento de
efluentes

METODO

Caracterizacion del efluente

Adaptacion del P. chrysosporium a efluentes de la industria textil
Obtencion y caracterizacion de grafeno

Obtencion de matrices hibridas de encapsulamiento

Caracterizacion de las matrices hibridas de encapsulamiento
Encapsulamiento de biomasa de P. chrysosporium en matrices hibridas
seleccionadas

Primera etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso biolégico
aerobio con biomasa encapsulada de P. chrysosporium

Segunda etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso de
membrana de ultrafiltracion

RESULTADOS

Pag.

© N A D R

11
13
16
17
20
20

21
25
30
34

37
38
42
42
45
47
50

51

53

55

viii



3.1
3.2
3.3
3.4
34.1
3.5

3.6

3.6.1

3.6.1.1
3.6.2

3.6.2.1

3.6.3

3.7

3.7.1

Caracterizacion del efluente

Adaptacion del P. chrysosporium a efluentes de la industria textil
Obtencién y caracterizacion de grafeno

Obtencién de matrices hibridas de encapsulamiento

Caracterizacion de las matrices hibridas de encapsulamiento
Encapsulamiento de biomasa de P. chrysosporium en matrices hibridas
seleccionadas

Primera etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso biologico
aerobio con biomasa encapsulada de P chrysosporium

Tratamiento bioldégico con suministro de aire indirecto por agitacion
orbital

Evaluacion de la calidad del efluente tratado

Tratamiento biolégico con suministro de aire directo en un reactor tipo
airlift

Evaluacion de la calidad del efluente tratado

Evaluacion de la biomasa

Segunda etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso de
membrana de ultrafiltracion

Evaluacion de la calidad del efluente tratado

CONCLUSIONES

REFERENCIAS

55
59
60
67
70
75

76

77

78
80

81
84
86

87
90
92



1.1a

1.1b

1l.1c

1.2

1.3

14

15

1.6

3.1

3.2

3.3

3.5

3.6

3.7

3.8

3.9

3.10

3.11
3.12

INDICE DE TABLAS

Métodos fisicos para el tratamiento de efluentes textiles.

Métodos biolégicos para el tratamiento de efluentes textiles.

Métodos quimicos para el tratamiento de efluentes textiles.
Microorganismos utilizados en el tratamiento de colorantes y su
mecanismo de accién propuesto para la decoloracion.

Clasificacién de métodos y técnicas de inmovilizacién (Fajardo-Ochoa et
al., 2011).

Resumen de algunas aplicaciones del P. chrysosporium inmovilizado
sobre diferentes tipos de soporte.

Resumen de algunas aplicaciones del P. chrysosporium encapsulado en
esferas de alginato de calcio.

Remocién de contaminantes en efluentes a través de materiales basados
en silica (Rodrigues et al., 2013).

Caracterizacion fisicoquimica de los lotes 1-3 del efluente textil

Andlisis de area superficial de materiales obtenidos.

Apariencia de las matrices poliméricas obtenidas.

Esferas de encapsulamiento desarrolladas con AA y uno, o dos
materiales dispersos.

Resistencia mecanica de los encapsulados por agitacion.

Analisis del tamafio de poro de los sistemas de encapsulamiento.
Evaluacioén del tratamiento en su primera etapa en reactor, con suministro
de aire indirecto.

Evaluacioén del tratamiento en su primera etapa en reactor, con suministro
de aire directo (biorreactor airlift).

Peso de biomasa obtenida al final del tratamiento biolégico con suministro
de aire indirecto y directo.

Evaluacioén del tratamiento propuesto para el efluente textil.
Requerimientos de calidad del agua tratada mediante un proceso de
biorremediacion-UF y agua de la industria textil para fines de reciclaje y

reutilizacion.

Pag.
10
10
11
12

17
18
25
28
55
62
68
70
71
74
78
82

85

88
89



11
1.2

1.3

14

15

1.6
1.7
1.8
1.9

1.10
2.1
2.2
2.3
24
2.5

2.6
2.7

2.8

INDICE DE FIGURAS

Diagrama de bloques del proceso textil productivo (Flores, 2004).
Clasificacion de contaminantes en las aguas residuales textiles (Crespi y
Huertas, 1987).

Estructuras quimicas de los principales grupos utilizados en colorantes
textiles (Garzén, 2009).

Representacion esquematica de los métodos de tratamiento de efluentes
textiles (Jojoa-Unigarro et al., 2015).

Fotografia del desarrollo de P. chrysosporium en laboratorio de
microbiologia (LIIA), a) sembrado en corteza de madera, b) en
medio solido, c) extension de las hifas en el crecimiento y d) vista
de las hifas al microscopio.

Estructura de los acidos componentes del alginato.

Gelificacion del alginato en presencia del ion calcio.

Estructura del grafito (Gonzalez y Horta 2011).

Esquema de un sistema hibrido de biorreactor con membrana en: a)
configuracién de recirculacién, b) sin recirculacion y ¢) membranas en
serie sin recirculacion.

Tamario de particula vs tipo de filtracion.

Método experimental.

Medidor de pH HANNA modelo HI 9126.

Digestor modelo DRB 200 marca HACH, en modo COD (DQO).
Turbidimetro Thermo Scientific ORION AQ4500.

Espectrofotometro marca Perkin EImer modelo Lambda 35 e interfase de
usuario UV WinLab.

Equipo de espectroscopia RAMAN, EnSpectr R532® y Olympus CX41.
Materiales utilizados para el desarrollo de matrices de encapsulamiento
(dispersantes). a) agar, b) alginato y c¢) quitosano.

Materiales asociados para el desarrollo de matrices. a) silica gel (SG), b)
grafeno (G), ¢) almidon (AL), d) grafito (g), e) silica coloidal (S) y f)

carboximetilcelulosa (CMC).

Pag.

15

23
24
29
35

36
37

38

39
40
41

44
47

47

Xi



2.9

2.10

2.11

2.12

2.13

2.14

3.1

3.2
3.3

3.4
3.5

3.6

3.7

3.8

3.9
3.10

3.11

3.12
3.13

Microscopio electronico de barrido marca JEOL modelo JSM-6610LV.
Sortémetro BELSORP-aqua®.

Espectrémetro Agilent Technologies, modelo VARIAN IR-640 con
aplicacion propia.

a) Agitador de orbital Unimax 1010 Heildoph. b) Biorreactor airlift marca
SEV-prendo.

Membrana de ultrafiltracion marca PALL.

Proceso de tratamiento con membrana de ultrafiltracion.

Tonalidades del efluente textil proporcionado por la empresa, a) lote 1, b)
lote 2 y c) lote 3.

Barrido espectrofotométrico del efluente textil: a) lote 2 y b) lote 3.
Estructuras quimicas de los colorantes identificados en los lotes 2 'y 3 del
efluente textil. a) Lote 2 rojo reactivo 120 y b) Lote 3 azul reactivo 171.
Cultivo del P. chrysosporium en medio textil a) lote 2 y b), lote 3.
Materiales obtenidos a partir de grafito. a) grafeno disperso en agua, b)
oxido de grafeno seco y c¢) 6xido de grafeno disperso en agua.
Micrografias SEM de: (a, b y c) grafito, (d, e y f) 6xido de grafenoy (g, h e
i), grafeno.

Espectros FTIR de las muestras de grafito, de grafeno comercial, de
grafeno y de 6xido de grafeno.

Espectro RAMAN de las muestras de grafeno comercial, de grafito, de
grafeno y de 6xido de grafeno.

Difractogramas de grafeno, de 6xido de grafeno yde grafito.

Micrografias (MEB) de las matrices de: (ay b) AA, (cyd) AA-Sy (eyf)
AA-wallastonita.

Micrografias (MEB) de las matrices de: (ay b) AA, (cy d) AA-PVA, (eyf)
AA-G vy (g y h) AA-PVA-G.

Encapsulados con P. chrysosporium en: a) AA-S y b) AA-PVA-G.
Sembrado de encapsulados: a) almacenado por 30 dias y b) después de

finalizar el tratamiento.

48
49
50
52
53
54

55

56
57

59
60

61

63

65

66
72

73

75
76

Xii



3.14

3.15

3.16

3.17

3.18

3.19

Efluente textil rojo: a) sin tratar, b) tratado con micelio libre y ¢) tratado con
el encapsulado de P. chrysosporium. Efluente azul: d) sin tratar, €) tratado
con micelio libre y f) tratado con el encapsulado de P. chrysosporium.

a) Cinética de reduccién de DQO vy b) cinética de reduccién de color para
el tratamiento biolégico con aireacion indirecta.

Reactor airlift. Efluente textil rojo: a) con biomasa libre, b) con biomasa
encapsuladay c) efluente tratado. Efluente textil azul: d) con biomasa libre,
e) con biomasa encapsulada y f) efluente tratado.

a) Cinética de reduccién de DQO y b) cinética de reduccion de color para
el tratamiento biolégico con aireacion directa.

Efluente rojo reactivo 120: a) proceso biol6gico BL, b) permeado BL, c)
proceso bioldgico BE y d) permeado BE.

Efluente azul reactivo 171: a) proceso biologico BL, b) permeado BL, c)
proceso bioldgico BE y d) permeado BE.

77

79

81

83

86

87

Xiii



INTRODUCCION

INTRODUCCION

Los efluentes residuales de origen textil son aguas que se destacan por su
coloracion predominante y DQO considerable; lo cual obedece a la presencia de un
colorante o mezcla de éstos; ademas de residuos de diversas sustancias quimicas
utilizadas en los diferentes procesos de tefiido y elaboracion de articulos textiles
qgue se producen. Para la preparacion de las fibras, la eliminacion de impurezas de
las telas se requiere de sustancias alcalinas y detergentes o aplicacion de enzimas.
Frecuentemente, las telas son pasadas por un proceso de desteflido con peréxido
de hidrégeno o cloro para quitarles el color natural, o también se afladen agentes
abrillantadores, por lo que la presencia de estos quimicos puede encontrarse en los
efluentes residuales de este proceso. Durante la etapa de tefido, el uso de los
diferentes tipos de tinte causa como residuo la coloracion del agua utilizada y en las
etapas textiles posteriores frecuentemente se pierde parte del colorante y se
desecha. Ademas de los tintes, se afiaden acidos, detergentes, electrolitos, agentes
nivelantes, agentes promotores, emulsificadores y agentes suavizantes, entre otros;
de tal manera que también estas sustancias se encuentran en los efluentes textiles.
Finalmente, en el proceso de acabado, se afiaden componentes quimicos que
buscan la mejora de la calidad de la tela en funcién de su destino; lo que significa,
que se aplican sustancias para proporcionar resistencia a la tensién en la tela,
resistencia al agua, a los suavizantes, proteccién antiestatica, resistencia a las
manchas y proteccion microbial y fungicida, entre otras.

En conjunto, de acuerdo con las etapas que se utilizan en la preparacién, en el
tefiido y en el acabado de fibras textiles, los efluentes se conforman de aguas
residuales con innumerables componentes, con caracteristicas toxicas y
recalcitrantes que los hacen dificiles de tratar en plantas convencionales de

depuracion.



INTRODUCCION

A la fecha existen diferentes tratamientos fisicos, quimicos y bioldgicos para la
remediacion de este tipo de efluentes. Sin embargo, pocos de ellos son procesos
sustentables o proporcionan resultados viables para su aplicacion industrial.

Especificamente, en el campo de la biorremediacion se destacan estudios sobre
tratamiento de efluentes textiles mediante consorcios de microorganismos
anaerobios, y pocos estan enfocados a tratamientos aerobios, por lo que, el tema
de investigacion es un area de oportunidad actualmente. Varios estudios se han
enfocado al uso de biomasa encapsulada en biopolimeros; sin embargo, muchos
de estos estudios son referidos a nivel laboratorio, debido al problema que
presentan los materiales utilizados para el confinamiento de los microorganismos y
para la operatividad de los reactores; por lo que ha sido necesario implementar
nuevas investigaciones sobre materiales para este fin. Por otra parte, debido al
grado de complejidad de los efluentes, la aplicacion del tratamiento bioldgico no es
suficiente para obtener un nivel adecuado de depuracion del agua; por tanto, se
requieren tratamientos posteriores a fin de lograr la calidad pertinente para su reuso,

como es el caso de los procesos de membrana.

Con base en lo planteado anteriormente, el objetivo de este trabajo de investigacion
fue desarrollar un sistema combinado de depuracién para el tratamiento de
efluentes de una industria textil, utilizando un proceso biolégico aerobio con
encapsulados del hongo Phanerochaete chrysosporium y un proceso de membrana

en el rango de ultrafiltracién.

Como hipétesis se establecié que el sistema de tratamiento compuesto de un
proceso biolégico aerobio con biomasa encapsulada de P. chrysosporium y un
proceso de ultrafiltracion aplicado a efluentes de la industria textil, permite la
obtencion de efluentes con un alto grado de depuracion, proporcionando agua con

caracteristicas de calidad para reuso.



INTRODUCCION

El trabajo se presenta en tres secciones: la primera seccién corresponde a los
fundamentos, donde se presentan los conceptos, las descripciones y el estado del
arte del tema. La segunda seccion es la metodologia empleada con los pasos y
técnicas utilizadas en la investigacion. Y, por ultimo, la tercera seccidon muestra los

resultados obtenidos en la investigacion, la discusion de éstos y las conclusiones.



FUNDAMENTOS

1 FUNDAMENTOS

Con el fin de proporcionar ciertas propiedades a los productos terminados, la
industria textil utiliza una gran variedad de sustancias quimicas, entre las que se
encuentran colorantes, mordentes, estabilizantes, abrillantadores y bactericidas; por
lo que es de esperarse que sus efluentes residuales sean de naturaleza compleja y
recalcitrante, con diferentes grados de toxicidad (Gonzéalez et al., 2014). Debido a
lo anterior es dificil identificar y cuantificar cada uno de los componentes que
contienen. Sin embargo, frecuentemente se encuentran efluentes que demuestran
la presencia de colorantes especificos 0 mezclas de éstos, asi como acidos, bases,
sales, humectantes, oxidantes y surfactantes (Patel y Suresh, 2008; Kumar et al.,
2009; Rodriguez-Cuoto, 2009) que conjuntamente limitan su tratamiento en plantas
convencionales. Con relacion a este problema, la investigacion ha avanzado
enormemente, de tal suerte que existen en la literatura diferentes propuestas para
separar principalmente los colorantes con alto grado de eficiencia. Sin embargo,
algunos son de alto costo, de efectividad parcial, con escasa viabilidad y de dudosa
sustentabilidad; por lo que es necesario desarrollar sistemas de tratamiento acorde
a los requerimientos de este tipo de efluentes, dada su naturaleza compleja y que
actualmente, no solo se busca la depuracién de estos, sino la obtencién de una

calidad adecuada para su reuso.

1.1 Efluentes de la industria textil

De acuerdo con la informacion del INEGI (2014), en México la industria textil se
considera como una fuente creadora de empleo y de desarrollo econémico. Esta
industria representa el 2.38% del PIB, en los rubros desde el hilado hasta la
manufactura de productos. Sin embargo, al igual que los grandes paises textiles
como China, Vietnam y Bangladesh, entre otros, México es un gran generador de

efluentes contaminados por este tipo de industrias.
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Las caracteristicas de los efluentes de origen textil son variadas y dependen del
producto a elaborar; no obstante, dichos efluentes se diferencian de otros, por su
alto contenido de colorantes y sustancias quimicas como acidos, bases, peroxido
de hidrégeno, almidon y surfactantes (Paul et al., 2012; Kant, 2012; Li et al., 2015);
lo cual se manifiesta en valores de DQO altos. En las Figuras 1.1y 1.2 se presentan
diagramas con las etapas que se utilizan para tefir fiboras y los posibles
contaminantes o parametros de calidad representativos de los efluentes generados
en cada una de esas etapas.

Se estima que por cada kilogramo de producto tefido disperso (poliéster) se
generan residuos de estas sustancias entre 100 y 140 mL, y entre 125 a 170 mL por
kilogramo de producto coloreado (en forma directa o reactiva). También es de
considerarse que durante el tefiido se pierden aproximadamente del 30 al 50% de
los compuestos en el proceso, lo que causa una mayor concentracion de
contaminantes en los efluentes (Adinew, 2012), y por ende, su nivel de toxicidad
aumenta, asi como el contenido de sustancias carcindégenas y mutagénicas (Yonni
et al., 2008).

Se considera que la toxicidad en los efluentes proviene de sales como Na2SOa4 (del
proceso de tefido), agentes surfactantes como fenoles, metales pesados
(presentes en los colorantes), compuestos organicos como disolventes clorados
(provenientes del lavado y de la limpieza de maquinas), biocidas como el
pentaclorofenol (proveniente de fibras de lana contaminada) y aniones toxicos como
sulfuros presentes en los colorantes (Palma et al., 2013; Holkar et al., 2016).

Debido a lo anterior, la carga de los efluentes textiles es de dos a tres veces superior
y mas toxica que la de un agua residual urbana. Por tanto, desde el afio 1989, la
industria textil fue catalogada por la EPA (Agencia de Proteccion Ambiental de los
Estados Unidos) entre las diez principales actividades generadoras de residuos

toxicos liquidos.
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Figura 1.1. Diagrama de bloques del proceso textil productivo (Flores, 2004).
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Figura 1.2. Clasificacion de contaminantes en las aguas residuales textiles (Crespi
y Huertas, 1987).
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1.1.1 Colorantes presentes en los efluentes textiles

Una caracteristica esencial, quiza la mas critica, de los efluentes contaminados de
la industria textil es la presencia de colorantes. Se ha estimado que las industrias
descargan cerca de 280,000 ton/afio de colorantes en todo el mundo, de las cuales
la manufactura de textiles y el proceso de tefiido son las mayores fuentes de
contaminantes (Pant et al., 2008; Patel y Suresh, 2008; Kumar et al., 2009). Existen
grandes cantidades de sustancias que brindan color. Los colorantes pueden
clasificarse en dos grupos: solubles e insolubles en agua y se definen como
sustancias con la capacidad de impartir color a una fibra (Garzén, 2009). Estas
mismas propiedades, en adicion a su estabilidad a la temperatura y a los
microorganismos, hacen de los colorantes compuestos recalcitrantes de baja
velocidad de biodegradacion.

Desde el primer reporte de uso de un colorante sintético a finales del siglo XVII se
han producido méas de 10,000 tipos (Easton, 1995). Esencialmente se conforman
por compuestos aromaticos con grupos amino, nitro, hidroxilo, entre otros. Sus
moléculas estan constituidas por tres grupos funcionales; el croméforo (responsable
de la absorcién de luz), el auxocromo (afinidad a la fibra) y el solubilizador (afinidad
a los disolventes). Industrialmente, los colorantes usados poseen una estructura
quimica compleja, que comprende grupos azo, diazo, antraquinona y complejos
metalicos. Se clasifican en acidos, basicos, dispersos, reactivos y directos. Los
colorantes, de acuerdo con su disociacion en soluciones acuosas, pueden ser
clasificados como anionicos (acidos, directos y reactivos), catidnicos (basicos) y no
ionicos (dispersos). Los colorantes anionicos y no iénicos estdn conformados
principalmente por grupos croméforos azo o antraquinona (Faraco et al., 2009;
Rodriguez-Cuoto, 2009; Siddique et al., 2011). Alrededor del 60% de los colorantes
en uso de la industria textil actual son colorantes reactivos. Sus estructuras
frecuentemente contienen grupos azo, antraquinona o ftalocianina. En la Figura 1.3,

se muestran las estructuras quimicas mencionadas.
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Figura 1.3. Estructuras quimicas de los principales grupos utilizados en colorantes
textiles (Garzén, 2009).

Por su amplio rango de tonos, los colorantes reactivos del tipo antraquinona
comprenden la segunda clase mas grande de colorantes usados en la industria
textil, después del tipo azo. Son resistentes a la degradacion, por su estructura
aromatica fusionada, que les permite mantener un color por prolongados periodos
de tiempo, también se encuentran entre los colorantes mas téxicos, cancerigenos y
mutagénicos. El mayor problema ambiental asociado a estos colorantes es su

pérdida en los procesos de tefiido (Rezaee et al., 2008; Siddiqui et al., 2010).

1.2 Tratamiento de efluentes de la industria textil

La amplia variedad de colorantes y sustancias quimicas utilizadas en la industria

textil genera efluentes extremadamente variados en su composicion, por lo que
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algunas veces se requiere un tratamiento de aguas muy complejo, para obtener

resultados de eficiencia adecuados (Adinew, 2012).

Al ser productos sintéticos, los colorantes se consideran compuestos xenobiéticos
de alta complejidad estructural, que en la actualidad presentan un bajo porcentaje
de remocion en las plantas de tratamiento convencional (Garzén, 2009).
Adicionalmente, los productos de biodegradacion de los colorantes azo (aminas
aromaticas) constituyen una fuente de sustancias téxicas, mientras que los
recalcitrantes y persistentes permanecen en el agua, aun cuando se trate de
efluentes tratados (Casieri et al., 2008; Raja et al., 2010).

Por tal motivo, actualmente se cuenta con tratamientos especificos para este tipo
de efluentes, como son los fisicoquimicos (adsorcion, intercambio ionico,
coagulacion-floculacion, entre otros) y los biolégicos (adsorcion en biomasa viva o
muerta, biodegradacién con hongos de podredumbre blanca (HPB), tratamientos
anaerobios con cultivos puros o consorcios) (Carletto et al., 2008; Jojoa-Unigarro et
al., 2015). En la Figura 1.4 se presentan los métodos de tratamiento de efluentes

textiles.
Métodos de tratamiento de efluentes textiles
| |
Métodos quimicos Métodos fisicos Métodos bioldgicos
Oxidacién Ozonizacién Filtracian Adsorcion || Microorganismos || Enzimas
Electrolis [ |
ectrolisis Osmosis Coagulacion/
inversa Filtracién

Figura 1.4. Representacion esquematica de los métodos de tratamiento de

efluentes textiles (Jojoa-Unigarro et al., 2015).
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En las Tablas 1.1 (a, b y ¢) se agrupan algunos de los procesos aplicados para

eliminar los colorantes en las aguas residuales, asi como sus ventajas y desventajas
(Rodriguez-Cuoto, 2009; Cortazar-Martinez et al., 2012)

Tabla 1.1a. Métodos fisicos para el tratamiento de efluentes textiles.

Métodos fisicos

Descripcion

Ventajas

Desventajas

Adsorcion

Remocién por adsorcion,
uso principal de carbén
activado. Actualmente se
han usado silica vy
materiales celuldsicos.

Remueve eficientemente
colorantes.  Tecnologia
eficiente, para materiales
celulésicos los costos son
factibles.

Costos elevados para
carbon  activado y
perdida de éste. En
materiales de menos
costo, mayor tiempo de
contacto y residuos.

Filtracion por
membrana

Separacion fisica.

Remocion  de  bajas
concentraciones de
colorantes. Resistente a
temperatura y ataques
microbianos.

Altos costos. Baja
remocién de solidos.
Tratamientos
adicionales. Lodos
concentrados.

Intercambio idnico

Resinas de intercambio
iénico.

Remocion efectiva de
colorantes cationicos y
anionicos. Regeneracion
sin pérdida de
adsorbente.

Disolventes organicos
caros.

Aplicaciones en base a
el tipo de colorante.

Tabla 1.1b. Métodos biolégicos aplicados para el tratamiento de efluentes textiles.

Métodos
bioldégicos

Descripcién

Ventajas

Desventajas

Bio-absorcién

La biomasa microbiana es
utilizada para absorber y
remover colorantes de las
aguas residuales.

El proceso de absorcion
puede ir acompanado de
una biodegradacion.

En investigacion.

Tratamiento de
pequefios volumenes
de agua. Disposicion
de la biomasa con los
colorantes absorbidos.

Bio-degradacion

Uso de microorganismos
aislados con la capacidad
de degradar diversos
colorantes.

Utilizacién de consorcios
mixtos en sistemas
combinados aérobicos y
anaerébicos, para
remover colorantes, asi
como sistemas con
células inmovilizadas.

Se necesita mas
informacion fisiolégica
y genética. Requiere
una larga fase de
aclimatacion.

Resistencia de los
compuestos de tipo
recalcitrante.

Enzimatico

Las preparaciones de
lacasas y peroxidasas
ofrecen un método para la
decoloracion de aguas
residuales.

Requiere tiempos cortos
de contacto. Eficiente en
la  degradacién de
colorantes antraquinona,
trifenilmetano y azo.

Evaluacion de la
generacion de
subproductos, fase de
escalamiento y costo
beneficio para uso
comercial.

10
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Tabla 1.1c. Métodos quimicos para el tratamiento de efluentes textiles.
Me:to.dos Descripcion Ventajas Desventajas
guimicos

Eficiente remocion de

Destruccion electro-

colorantes y degradacion

Los costos de la

Electroquimico qu_|m|c§, reaccion de | de contaminantes, sin electricidad son altos.
oxidacion por electricidad | generar subproductos
toxicos o lodos.
Adecuado para el
tratamiento de aguas

Reactivo de Fenton.
Reaccion de oxidacion con
H202-Fe?*,

residuales resistentes a
un tratamiento biolégico.
Efectiva decoloracion de
colorantes solubles e
insolubles.

Formacion de lodos.
El uso de hipoclorito
de sodio (NaClO).

Oxidacién Oxidacién NaClO. Iniciacion aceleracion Genera subproductos
Reaccion que usa el CI y tdxicos y carcindgenos.
del rompimiento del | 7 .
para atacar los grupos enlace azo Liberacibn de aminas
amino. ) aromaticas.
. L L Vida media corta, 20
Ozonacién. Reaccién de | Aplicacion en estado . g
o . . min. Poco eficiente en
oxidacion avanzada con | gaseoso, sin alteracion L
oxidacion de los
gas ozono. del volumen .
colorantes dispersos.
- Formacion de
Se puede utlizar para
degradar las moléculas subproductos como
s o " halogenuros, metales,
Oxidacion fotoquimica. | organicas en CO:y agua, . Py
Fotoquimico Reaccion con H20:-UV, | en sistema por lote o aldehidos y am_dos.
- ’ ; . Sélo es efectivo si las
principalmente. continuo, con tiempos .
cortos de exposiciéon. No concentraciones .de
) colorantes son bajas.
se generan lodos.
Presenta costo alto.
s Buena eficiencia de | Resultados pobres con
Coagulacion - : L
' electrocinética. Adicion de | "€mocion. Se realiza en | colorantes aC|do§, glto
Coagulacion ) un periodo corto de | costo para eliminar

sulfato ferroso y cloruro
ferroso.

tiempo y es factible

econémicamente.

grandes volumenes de
lodos.

1.2.1 Procesos bioldgicos para el tratamiento de efluentes textiles

En particular, los tratamientos biolégicos o de biorremediacion son considerados
como procesos sustentables y econémicos para el tratamiento de efluentes de la
industria textil, ya que los productos finales son completamente mineralizados a
COz2, NHs, H20 u otros compuestos sencillos no toxicos. Ademas, los tratamientos
bioldgicos son eficientes en colorantes solubles y no producen grandes cantidades
de lodos (Carantino et al., 2012).

11
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Especificamente, en los ultimos afios se ha investigado el uso de varias especies
de microorganismos como hongos ligninoliticos y bacterias para degradar
colorantes sintéticos, por accion de sus sistemas enzimaticos extracelulares (Yonni
et al., 2008; Carletto et al., 2008; Casieri et al., 2008; Kumar et al., 2009; Magan et
al., 2010; Harms et al., 2011; Concetta et al., 2016). Los diferentes microorganismos
utilizados para este fin se muestran en la Tabla 1.2, destacando los hongos de
podredumbre blanca (HPB), los cuales han mostrado afinidad a los compuestos
fendlicos y a los colorantes de tipo azo en los procesos de biosorcion y degradacion

de efluentes coloreados.

Tabla 1.2 Microorganismos utilizados en el tratamiento de colorantes y su

mecanismo de accién propuesto para la decoloracién

Especie Mecanismo Autor
Citrobacter sp. Biodegradacion/absorcion An et al. (2002).
Bacterias . -
Shewan_ellg Reduccion anaerdbica Hong et al. (2007).
decolorationis
. . PN . Yesilada et al. (2010),
Funalia trogii Adsorcion- biodegradacion Park et al. (2007).
. . PR s Fu y Viraraghavan, (2002),
Aspergillus niger Adsorcion- biodegradacion Bhole et al. (2004).
Pleurotus ostreatus Peroxidasa Novotny et al. (2001).
Trametes versicolor Biosorcién Ligninasa Toh et al. (2003).
Aspergillus sp. Adsorcion/Biodegradacion Tobdn y Pefia, (2006).
Hongos T_. pube_scen; Biodegradacion Rodriguez-Couto (2012).
Coriolopsis gallica
Bjer_lFander_a adusta Biodegradacion Daéssi et al. (2013).
. versicolor
Trametes trogii
P. chrysqsporlum Biodegradacion Céssia et al. (2013).
Curvularia lunata
Aspergillus fumigatus Biosorcién Kabbout y Taha, (2014).

Entre algunos estudios se encuentran los siguientes: Yonni et al. (2008) publicaron
resultados satisfactorios con la cepa Bjerkandera sp., demostraron que este hongo
posee una capacidad potencial para degradar colorantes textiles resistentes al
ataque bacteriano y que los productos generados en su decoloracion disminuyen la
ecotoxicidad del sistema. Yepez (2011) reporté, de manera exitosa, el uso de

12
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hongos aislados y un consorcio de éstos en la remocion de colorantes en el
tratamiento de efluentes sintéticos. Daassi et al. (2013) estudiaron la degradacion
del color gris lanaset de la industria textil, a través de la accion de hongos
(Coriolopsis gallica, Bjerkanderaadusta, Trametes versicolor y Trametes trogii)
inmovilizados en esferas de alginato de calcio; obtuvieron porcentajes de
decoloracion de 88.7, 89.3, 82.1 y 81.3%, respectivamente, a 72 h de contacto y
con una concentracion inicial de colorante de 150 mg/L. Kabbout y Taha (2014)
utilizaron la biomasa de Aspergillus fumigatus como un biosorbente para reducir el
azul de metileno. La concentracion inicial fue de 12 mg/L a temperatura ambiente y
lograron un porcentaje de remocion del 93.5%, con 2 h de contacto. Ma et al. (2014)
simularon un agua residual textil con naranja 16 y se logré reducir el color y la
toxicidad con un hongo de podredumbre blanca (Ganoderma sp), en cultivo liquido.
Por su parte, Popa y Petruta (2015) destacaron la biodegradacion de los tintes, por
accion de las enzimas oxidativas producidas por hongos. En estas pruebas se
utilizaron tres basidiomicetos: Pleurotus ostreatus var. florida, Ganodrema
applanatum y Trametes versicolor. Los resultados resaltaron la produccion de

lacasa y el potencial de ésta en la decoloracion de los colorantes textiles.

1.2.2 Aplicacién del Phanerochaete chrysosporium en procesos

biol6gicos

El P. chrysosporium es un basidiomiceto de los mas estudiados y considerado por
los investigadores como un modelo de los HPB. Desarrolla cuerpos fructiferos de
hifas septadas. Puede ser encontrado en la corteza de los arboles caducifolios, en
forma de grandes masas blancas debido a la descomposicion de la lignina. Este alto
potencial de degradacion lo ha hecho merecedor de varios estudios de
biodegradacion. Este HPB se desarrolla principalmente en los bosques de pino y
encino; es considerado uno de los principales actores en la biorremediaciéon

(Premjet et al., 2009). Puede continuar la degradacion en ambientes humedos a
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temperaturas no mayores de 40 °C, por lo que es comun encontrarlo en bosques de
Ameérica y Europa. Es un degradador primario de materiales organicos, tales como
tejidos, papel, cuero, pintura, entre otros, debido a sus caracteristicas de desarrollo,
adaptacién y degradacién de lignina y lignocelulosa. La mineralizacion de la lignina
se efecta a través de la secrecidon de un grupo de enzimas peroxidasas y
feniloxidasas, que producen radicales altamente reactivos. Estas enzimas son

capaces de oxidar componentes fendlicos y no fendlicos.

El P. chrysosporium realiza la sintesis de la lignina peroxidasa (LiP) y la manganeso
peroxidasa (MnP) bajo condiciones oxidantes. Debido a la semejanza de
estructuras quimicas con la lignina, sustancias tales como aromaticos,
nitroaromaticos, aromaticos policiclicos, herbicidas, pesticidas, detergentes,
clorofenoles y colorantes, también son atacadas y degradadas por estas enzimas

de la especie fungica (Solis et al., 2012).

En estudios recientes, Manai et al. (2016) concluyeron que estas enzimas
ligninoliticas estan involucradas en la degradacién de colorantes. Sin embargo, la
capacidad de degradacion de la lignina también ha sido utilizada en diferentes
procesos de remediacion de contaminantes. Tal es el caso de su aplicacion en el
tratamiento de aguas residuales de la industria del papel, alimentos para ganado e
industrias del ramo textil. Ademas, la biomasa flungica ha demostrado ser un
excelente material, ya que posee un bajo costo, es abundante, tiene una alta
velocidad y capacidad de sorcién. También es efectiva cuando se aplica en
efluentes con una gran variedad de colorantes, aun con la presencia de
contaminantes como las sales y los metales pesados, entre otros (Patel y Suresh,
2008; Xiong et al., 2010; Kabbout y Taha, 2014).

Las caracteristicas degradadoras del P. chrysosporium han sido atractivas para el

estudio y aplicacion en biotratamientos de aguas residuales con diversos

contaminantes, tales como metales, colorantes, nutrientes inorganicos vy
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componentes organicos, lo que se demuestra en trabajos desarrollados para la
biosorcién de Cr en un 97% y biodegradacion de color en un 67%, en el agua
residual de curtidoras de pieles (Gémez-Bertel et al., 2008), la biodegradacién de
colorantes grupo azo (Gonzalez, 2012), la remocion de Pb(ll) (Xu et al., 2013), la
biodegradacion de petroleo crudo en agua salina (Behnood et al.,, 2013) y la

degradacion de bisfenol A hasta en un 90% (Gassara et al., 2013).

Morfolégicamente, el P. chrysosporium puede reconocerse a través de sus hifas,
las cuales le permiten expandir su area de desarrollo y un facil contacto con el
sustrato. Las hifas varian su diametro de 3 a 9 micras (u) y generan redes que en
los extremos soportan las clamidioporas, de paredes gruesas y tamafio de 50 a 60
i, mismas que provocan su reproduccién. En la Figura 1.5 se aprecia el hongo P.
chrysosporium desarrollado sobre madera de la corteza de un arbol y el crecimiento

de sus hifas, donde se puede distinguir su expansion y forma de cobertura.

. .
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Figura 1.5. Fotografia del desarrollo de P. chrysosporium en laboratorio de

microbiologia (LIIA), a) sembrado en corteza de madera, b) en medio solido, c)

extension de las hifas en el crecimiento y d) vista de las hifas al microscopio.
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La decoloracién por HPB en efluentes con color provenientes de las industrias
farmacéutica, de pintura, de fotografia, textil y cosmética es objeto de investigacion,
donde los pigmentos textiles son de los méas estudiados (Daassi et al., 2013; Daassi
et al., 2014). Asi lo demuestran Solis et al. (2012) en el resumen presentado se
aprecia que el P. chrysosporium es de los degradadores mas usados por su
actividad enzimatica de MnP y LiP, con lo que se obtienen porcentajes de
decoloracion desde el 84 al 100%. Sin embargo, la toxicidad de algunos efluentes
ha limitado la concentracion a la que una poblacién fungica puede sobrevivir en
contacto con éstos, y/o alcanzar porcentajes significativos de degradacion. Por otro
lado, se ha planteado la inconveniencia de su uso en sistemas de biorremediacion
de efluentes, debido al exceso de la biomasa que es capaz de llegar a producir dafo
a tuberias y sistemas mecanicos de los procesos de tratamiento, lo que ha llevado
a considerar la inmovilizacion de microorganismos en matrices de diferentes
materiales. Bajo este esquema, desde hace mas de una década se han estudiado
diferentes estrategias de inmovilizacién en diversos soportes organicos y no
organicos (Martinez-Trujillo y Garcia-Rivero, 2012). Se considera que la
degradacion se ve beneficiada al minimizar la pérdida de biomasa y aumentar la
actividad metabolica del microorganismo, ademas de beneficiar la resistencia a la
toxicidad y procesos de adsorcion secundarios (Cohen, 2001; Kourkoutas et al.,
2004). Recientemente se busca el encapsulado del micelio en matrices porosas de
polimeros naturales u otros materiales, a fin de superar las desventajas
mencionadas y proteger al hongo de otros organismos y sustancias téxicas

presentes en las aguas residuales (Gonzalez et al., 2014).

1.3 Inmovilizacién de microorganismos para el tratamiento de efluentes
La inmovilizacion de microorganismos se refiere al confinamiento de células en
esporas o biomasa activa del microorganismo en un espacio determinado, con el fin

de retener sus propiedades y sus actividades cataliticas.
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De acuerdo con la forma en que se induce la inmovilizacion de microorganismos,
ésta se clasifica en pasiva y activa. La inmovilizacion pasiva se da de forma natural
cuando el microorganismo se adhiere o une a alguna superficie y crece sobre ésta,
mientras que la inmovilizacion activa se da de manera artificial o manipulada con el
uso de diferentes materiales como geles poliméricos (naturales o sintéticos) y
agentes floculantes, entre otros (De Bashan y Bashan, 2010; Garzon-Jiménez y

Barragan-Huerta, 2008).

La inmovilizacion natural se puede observar en los HPB al fijarse de manera natural
en las cortezas de los arboles de manera primaria y a los residuos ligninoliticos y
celulésicos de forma secundaria. La inmovilizacion activa puede clasificarse por el
tipo de método a utilizar, de acuerdo con la reversibilidad o irreversibilidad del

proceso, como lo muestra la Tabla 1.3.

Tabla 1.3. Clasificacion de métodos y técnicas de inmovilizacion (Fajardo-Ochoa

et al., 2011).
Método Técnica
Irreversible Atrapamiento o encapsulado
Reversible Por adsorcién

La inmovilizacién por adsorcién se realiza en soportes donde el microorganismo se
encuentra fijo en la superficie o dentro de los poros de éste; mientras que el
atrapamiento o encapsulamiento se lleva a cabo en sistemas de confinamiento

cerrado donde el microorganismo se encuentra atrapado.

1.3.1 Inmovilizacién de microorganismos en soportes

La inmovilizacion de microorganismos en soportes se da a través de la adsorcion
de éstos, y es reversible. La biomasa o las esporas son depositadas en soportes;

de esa forma se inicia la propagacion celular del microorganismo. El soporte provee
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la estabilidad del microorganismo, lo que aumenta la capacidad de produccion de
enzimas. Sin embargo, existen varios factores que influyen para conseguirlo, tales

como el material de soporte, la porosidad y el area superficial.

La aplicacion de microorganismos en soportes se utiliza en varias vertientes, entre
las que se encuentra el tratamiento de efluentes. En este caso, la biomasa activa
de los microorganismos de forma inmovilizada tiene ciertas ventajas, en
comparacion con la forma libre y destaca su uso en la operacién de biorreactores a
velocidades de flujo independientes del crecimiento del microorganismo, mayor
estabilidad catalitica, concentracion de la biomasa, actividad metabdlica y una

mayor resistencia a la toxicidad (Garzon-Jiménez y Barragan-Huerta, 2008).

Con el propésito de aprovechar los beneficios que un soporte proporciona al
microorganismo, se han probado diferentes materiales para llevar a cabo su
inmovilizacion, a fin de aplicarlos en la degradacion de diversos contaminantes. Un
resumen de investigaciones en las que se han utilizado algunos soportes para

inmovilizar el P. chrysosporium se presenta en la Tabla 1.4.

Tabla 1.4. Resumen de algunas aplicaciones del P. chrysosporium inmovilizado
sobre diferentes tipos de soporte.

Inmovilizado

; Aplicacion Resultados Autor
(material)
Estropajo y | Decoloracion de negro | Reduccién de colorante menor | Fernandez et al.
espuma de | reactivo 5 en medio sélidoy | al 44% (2009).
poliuretano liquido

Mallas de
polietileno

Remocion de metales Cd,
Ni y Pb con bioadsorbentes
en aguas

Reduccion DQO 69%, Pb 57%,

Cd 74% y Ni 98%

Morales-Fonseca et

al. (2010).

Discos de

Remocién de color de la

Reduccion del 64% y de 83%

Sangeeta et al.

papelera

espuma de | industria textil adicionando glucosa (2011).

poliuretano

Espuma de | Tratamiento de agua | Reduccion de color y DQO de | Sharari et al.
poliuretano residual de la industria | 83y 97%, respectivamente. (2013).
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Los resultados obtenidos en la inmovilizacion de P. chrysosporium son variados,
segun lo reportado en la tabla anterior. Las eficiencias para la remocién de color se
encuentran entre un 40 y un 90%. La eficiencia depende de las condiciones del
tratamiento, del reactor, del material de inmovilizacién, de la toxicidad del
contaminante y de la concentracion en la que se encuentra presente. El uso
recurrente de la espuma de poliuretano se debe a sus caracteristicas de porosidad
y durabilidad, mismas que permiten que el P. chrysosporium se adhiera y se

mantenga sobre la superficie.

Sangeeta et al. (2011) utilizaron la espuma de poliuretano como discos rotatorios
de un reactor biologico piloto de 3 L; soportaron el P. chrysosporium como
microorganismo degradador de color para un efluente industrial, adicionaron
glucosa como fuente de carbono y, en 48 h de contacto, obtuvieron una degradacién
de color del 83%.

Rodarte-Morales et al. (2012) reportaron el uso del P. chrysosporium inmovilizado
en espuma de poliuretano, inoculado en biorreactores de tanque agitado y de lecho
fijo, con el fin de eliminar residuos de diclofenaco, ibuprofeno, naproxeno,
carbamazepina y diazepam, de las aguas residuales de la industria farmacéutica.

Obtuvieron mejores resultados de biodegradacion en un biorreactor de lecho fijo.

En general, independientemente del material utilizado como soporte de
microorganismos, este tipo de inmovilizacién presenta grandes desventajas, entre
las que se encuentran la liberacion de las células en procesos que requieren
agitacion y que presentan la dificultad de inmovilizar grandes cantidades de

biomasa.
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1.3.2 Inmovilizacibn de microorganismos en sistemas de

encapsulamiento

Una de las técnicas de inmovilizacién activa que actualmente se encuentra en
estudio es la inmovilizacidén del tipo encapsulado para microorganismos, la cual
puede ser considerada como una forma especial de empacar o cubrir la biomasa
del microorganismo en matrices de diferentes materiales, para brindar proteccion
contra factores como humedad, toxicidad y temperatura, condiciones propias del

ambiente o de influencias externas (Rathore et al., 2013).

Otra funcién del encapsulamiento de la biomasa es el mantenimiento de
ventiladores, piezas moéviles y en general del biorreactor, ya que la biomasa libre
puede presentar el crecimiento no controlado y su presencia en todas las partes del

biorreactor, lo que generaria atascamientos y suciedad en el mismo.

Por otro lado, el encapsulamiento de la biomasa también permite una facil
separacion de ésta, en comparacion con la biomasa libre, e incluso inmovilizada.
Pero, sin duda, la principal ventaja del encapsulamiento de la biomasa es la
promocion y mejora de la liberacién de enzimas del microorganismo. Sin embargo,
también se presentan algunas desventajas; principalmente los materiales de
encapsulamiento pueden ser fragiles, faltos de porosidad, de alta retencion de agua

y ho compatibles con la biomasa (Gonzalez et al., 2014; Sierra et al., 2015).

1.4 Materiales utilizados para el encapsulamiento de microorganismos

en procesos de tratamiento de efluentes

La mayoria de los materiales utilizados para la preparaciéon de sistemas de
inmovilizacion de microorganismos son, sin lugar a duda, los polimeros, ya sea

naturales y/o sintéticos. Entre los naturales se encuentran los polisacaridos, como
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la celulosa, el almiddn, el agar, el alginato, la quitina, el quitosano, la carragenina,
etc; y proteinas fibrosas como el colageno y la queratina. Entre los sintéticos se
encuentran las poliolefinas (el poliestireno), los polimeros acrilicos (los poliacrilatos,
las poliacrilamidas, los polimetacrilatos, etc.) y algunos otros como las poliamidas o
el poli(alcohol vinilico) (Martinez-Trujillo y Garcia—Rivero, 2012; Cifuentes y Rojas,
2005).

Dado que los materiales de inmovilizacion deben tener propiedades de resistencia,
porosidad y compatibilidad con el microorganismo, éstos son generalmente
conformados por materiales de matrices compuestas o hibridas, formadas por
diferentes polimeros, lo que incluye también otros materiales de diferente indole y
proporcion, para obtener matrices con propiedades mejoradas.

Entre los polimeros mencionados se destacan aquellos que tienen la propiedad
natural de asociar a otros componentes y dar origen a los materiales compuestos o
matrices hibridas. Por tanto, dicha matriz se encuentra conformada por uno o varios
polimeros base, que generalmente son los que se encuentran en mayor proporcion,
para efectos de esta investigacion estos materiales también son llamados
dispersantes. Al incorporarse otros materiales en menor proporcion (llamados
asociados o dispersos) se obtiene el material hibrido. Tanto los materiales
dispersantes como los dispersos deben ser inocuos y totalmente compatibles con
los microorganismos para su encapsulamiento, por lo que su seleccién es muy

importante para conseguir el efecto deseado.

1.4.1 Polimeros utilizados como dispersantes de matrices hibridas
Entre los polimeros que se han utilizado como matriz base para la preparacion de
materiales hibridos se encuentran los de origen natural, como el agar, el alginato de

sodio y el quitosano, por su capacidad para asociar otros componentes.
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El agar ha sido ampliamente estudiado en el campo de la inmovilizacion de
microorganismos: es un polisacérido natural, un gel vegetal de origen marino,
extraido de las paredes celulares de varias especies de algas, de los géneros
Gelidium, Euchema, Gracilaria y otras agarofitas pertenecientes a las algas rojas
(roddfitas). Quimicamente, el agar es un polimero de subunidades de galactosa;
una mezcla heterogénea de dos polisacéridos: agaropectina (sulfatado) y agarosa
(neutro). Fisicamente es una sustancia que puede ser amorfa, en forma de polvo,
en escamas, en bloques o en tiras delgadas. Cuando esta seco es poroso,
trasltcido, de color amarillo, quebradizo y, cuando estd humedo, es flexible
(Mazzitelli et al., 2013). Es soluble en agua a temperatura de 100 °C, al enfriar (30-
40 °C) se torna gelatinoso. También es ligeramente soluble en etanolamina vy
formamida. Es de los mejores gelificantes; después de 15 h de gelificacion, a 25 °C,
alcanza su mayor resistencia. Esta propiedad se puede ver alterada por vibraciones

ultrasonicas, agitacion intensiva o por altas temperaturas.

El quitosano es otro de los polimeros utilizados en el desarrollo de encapsulados.
Este es un poli(aminosacéarido) unido por enlaces (1-4)-2-amino-2-desoxi-p-D-
glucano. Es obtenido de la quitina, que es un material presente en el exoesqueleto
de artrépodos (insectos, escarabajos y crustaceos) y en las paredes celulares de
algunos hongos. El quitosano es producido por la desacetilacion de la quitina en
solucién de NaOH al 40%, a 120 °C, por hasta 3 h. El producto resultante es el
quitosano, un biopolimero biodegradable, biocompatible y mucoadhesivo. Es
insoluble en agua y algunos disolventes organicos, aunque solubiliza en &cidos
como el acético y el formico, que protonan los grupos aminos. El proceso de
gelificacion sucede al contacto con NaOH 1 M, y mediante diferentes técnicas

reportadas con el uso de entrecruzantes (Dincer et al., 2012).

En lo que respecta a su uso como encapsulante de microorganismos para la

remediacion de efluentes, Dincer et al. (2012) encapsularon la enzima tirosinasa en
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quitosano con arcilla para la degradacion de fenol. Obtuvieron una remocion del
67% y por debajo del 50% cuando se reusé por 7 veces. Bustamante (2012)
inmovilizé enzimas extracelulares (lacasa y manganeso peroxidasa) en diferentes
materiales (silica, quitosano y alginato), para la decoloracion de indigo carmin, en
donde obtuvo hasta un 98% de eficiencia. Zoheb et al. (2012) inmovilizaron una
enzima peroxidasa en un material entrecruzado con quitosano, para la decoloracion
de colorantes azo provenientes de la industria textil. La inmovilizacién en quitosano
ha proporcionado buenos resultados en la remocion de color; ademas no inhibe la

capacidad de degradacion biologica utilizada.

El alginato de calcio es de los materiales mas usados para el encapsulado. El
alginato es un polisacérido lineal poliidnico e hidrofilico, con su origen en las algas
pardas marinas tales como la Laminaria hyperborea, la Ascophyllum nodosum vy la
Macrocystis pyrifera. Su estructura esta conformada por dos monoémeros: el acido
a-L-gulurénico (G) y el acido B-D-manurdnico (M), como se muestra en la Figura
1.6. Estas estructuras son las que brindan flexibilidad o rigidez (Mazzitelli et al.,
2013), las que dependen de la distribucion en secciones de homopolimeros tipo
bloques-G (-GGG-), bloques-M (-MMM-) o heteropolimeros donde los bloques tipo
My tipo G se alternan (-MGMG-).

OH

HOOC
COOH

HO OH HO
OH OH

OH
Acido B-D-manurénico (M) Acido a-L-gulurénico (G)

Figura 1.6. Estructura de los 4cidos componentes del alginato.
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Los alginatos se presentan en forma de sales. La mas empleada de ellas es la sal
de sodio, debido a su alta solubilidad en agua fria y su caracteristica de transicion
sol-gel de forma instantanea e irreversible ante el ion calcio (Funami et al., 2009).

Otra propiedad importante es su solubilidad en agua, aun a temperatura ambiente,
25 °C. Su gelificacion ocurre en presencia de cationes multivalentes (excepto el
magnesio) donde el i6n calcio es el mas empleado por la industria alimentaria. La
gelificacion tiene lugar al producirse una zona de union entre un bloque-G de una
molécula de alginato que se enlaza fisicamente a otro bloque-G contenido en otra
molécula de alginato, a través del idén calcio (Reddy-K y Reddy-P, 2010) y crea una
estructura llamada caja de huevo (Avendafio-Romero et al., 2013), como lo muestra

la Figura 1.7.
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Figura 1.7. Gelificacion del alginato en presencia del ion calcio.

En lo que respecta a la inmovilizacion, el alginato se ha convertido en el principio
activo para matrices poliméricas con encapsulados que permiten la proteccion de

los compuestos a factores adversos como el calor, la humedad y la toxicidad.
En el area ambiental, la encapsulacién de microorganismos con alginato ha sido

ampliamente estudiada. La Tabla 1.5 muestra algunas de las aplicaciones del P.

chrysosporium inmovilizado en esferas.
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Algunos estudios recientes sobre decoloracion y el uso de encapsulados esféricos
se presentan en Gomathi et al. (2012) donde se demostré la decoloracion de un
efluente papelero con P. chrysosporium encapsulado en alginato de sodio, con un
resultado aceptable del 83% de decoloracién, mientras que Gonzalez (2012)
también probd el encapsulado del hongo en perlas de alginato para degradar

colorantes de la industria textil y obtuvo decoloraciones del 90%.

Tabla 1.5. Resumen de algunas aplicaciones del P. chrysosporium encapsulado

en esferas de alginato de calcio.

Inmowhza_ldo Aplicacién Resultados Autor
(en material)
Alglnato de BlongradaC|on ' de Reduccién de DQO en un 60%. Mullai y Vishali
calcio penicilina en agua residual. (2007).
A'g".‘ato de Degradacion de fenantreno de
calcio y L . Zhang et al.
X Degradacion de fenantreno. | 28 con esferas de alginato-Ca
Alginato de ; - (2008).
S y 42% con alginato-Ca-Lignina.
calcio-lignina
Alginato de | Decoloraciéon del efluente L Gomathi et al.
. | . Decoloracion hasta un 83%.
calcio de una industria papelera. (2012).
Alginato  de | Degradacion de colorantes | Decoloracion de azul remazol | Gonzalez
calcio de la industria textil. hasta un 90%. (2012).
A'g".‘ato de | Degradacion de efluente Reduccion de DQO en un 70%. | Sierra (2014).
calcio cervecero.
Daéssi et al. (2014) inmovilizaron lacasa en perlas de alginato de calcio, para

eliminar colorantes de la industria textil; removieron hasta un 70% de color en el

primer tratamiento y del 50% después de reutilizarla hasta por cuarta vez.

1.4.2 Materiales dispersos en matrices hibridas

Los materiales que se utilizan como componentes asociados en matrices hibridas
son de diversa indole; pueden ser otros polimeros, minerales, los éxidos metalicos,
la silica, los silicatos, el grafito y el grafeno, entre otros. A continuacién, se presentan

algunos materiales utilizados para este fin y sus caracteristicas principales.
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1. El poli(alcohol vinilico) conocido también como PVOH o PVA. Es un polimero
sintético soluble en agua. Puede formar peliculas; tiene propiedades emulsionantes
y adhesivas. Es resistente al aceite, a las grasas y a los disolventes; es inodoro y
no téxico. Tiene alta resistencia al oxigeno y a los diferentes aromas, también posee
gran flexibilidad. Sin embargo, estas propiedades dependen de la humedad. El
agua, que actia como un plastificante, reduce su resistencia a la traccién, pero

aumentan su elongacioén y resistencia al desgarre.

Comercialmente se encuentra disponible en diferentes grados que difieren en peso
molecular o en el contenido de acetato, tiene color estable hasta 140 °C. El PVA
forma un coloide reversible en agua caliente, aunque es insoluble en agua fria. En
agua a 20 °C y con un contenido maximo de 10% de acetato se hincha, es soluble
entre un 10 y un 38%, forma un gel fino entre 38 y 75% y contenidos mayores lo

hacen insoluble.

El PVA 'y sus copolimeros se han usado en medicamentos de liberacion controlada.
A pesar de su alto contenido de agua, los hidrogeles de PVA son (tiles tanto para
farmacos hidrofilicos como hidrofébicos. También se ha utilizado para la liberacion
de polipéptidos, para la liberacion de teofilina, y, Ultimamente, en microesferas
cargadas con sulfato de bario y metiliotalamato como marcadores de embolizacion

endovascular.

Referente a su uso como encapsulante de microrganismos, el PVA ha sido utilizado
por Cheng et al. (2012), para inmovilizar la bacteria Burkholderia viethamiensis en
la degradacion de cristal violeta en medio acuoso, con resultados del 98.6%. Huang
et al. (2015), aplicaron el atrapamiento de P. chrysosporium para la biorremediacién
de aguas residuales contaminadas con cadmio y 2,4-diclorofenol con eficiencias de

remocion del 78 y 95%, respectivamente.
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2. Silica. Este compuesto se puede considerar como un material que se dispersa en
otro, para la obtencion de matrices hibridas. La silica es también conocida como
SiO2. Se encuentra en la naturaleza como cuarzo, pero generalmente se presenta
como silica gel (gel de silice), que es un solido de forma granular y de una gran
porosidad y con un area superficial de hasta 800 m?/g, lo que lo hace un buen
adsorbente de agua, o bien como silica coloidal. El gel no es toxico o quimicamente
reactivo, sin embargo, resulta inflamable. Es térmicamente estable, cuenta con una
alta resistencia, estabilidad fisica y capacidad de adsorcion de agua, de acuerdo
con el tamafio de poro para actuar como adsorbente selectivo (Perullini, 2009). Con
respecto a la silica coloidal, es una solucion de particulas de silice (10-20 nm)
dispersas en agua. Es inodora, insipida, no toxica y de un area superficial amplia.
Al ser mezclada con otros materiales se dispersa de manera homogénea, por lo

cual se puede conjugar como material asociado a diferentes matrices poliméricas.

A la fecha se conocen diferentes materiales que contienen silica, los cuales han sido
estudiados para encapsular microorganismos y enzimas en pruebas para el
tratamiento de aguas residuales a nivel laboratorio (Rodrigues et al., 2013; Duarte
et al.,, 2013; Perullini et al., 2010). En la Tabla 1.6 se muestran algunas
investigaciones donde la silica se ha utilizado como componente en matrices de

alginato, principalmente, para el encapsulamiento de hongos y bacterias.

En las investigaciones que involucran a la silica se ha observado que ésta
proporciona, al material que la contiene, un caracter hidrofilico de gran resistencia
al atague microbiano. Sin embargo, también se ha indicado que genera ligera
toxicidad y un tamafo de poro reducido (Bhatia et al., 2000). Su uso también se ha
encaminado a la degradaciéon de compuestos fendlicos (Kongkhaem et al., 2011) y
a la remocion de mercurio (Bayen y Chowdury, 2014), de &cidos grasos y de

esteroles, entre otros.
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Tabla 1.6. Remocion de contaminantes en efluentes a través de materiales

basados en silica (Rodrigues et al., 2013).

Material-

microorganismo
Silica—alginato—Fungi: Reduccion de color 65% y
Pleurotus sajor caju, Color del proceso DQO 85% con Rhizopus | Duarte et al. (2013).

i de pulpeo
Rhizopus oryzae oryzae
Silica—alginato—Fungi: | Color y fenol en la | Reduccién de color 45% y
Pleurotus sajor caju; | industria  aceitera | DQO 64% con Trametes | Duarte et al. (2012).
Trametes versicolor (olivo) versicolor

. .| Fenol de 100 a
Silica (TEOS)-bacteria ok
Methylobacterium  sp; 10,000 mg:L% libre

Contaminante Resultados Autor

Degradacién de 49 mg/L-h Kongkhaem et al.

Acinetobacter sp. de ~ fuente  de (2011).

carbono
Silica (TMOS)-enzima | .\~ 507 Remocion de color en un ||| 0o o1 0011)
lacasa 70%

Otros materiales derivados de la silica son los silicatos presentes en minerales y
arcillas. Las arcillas provienen de rocas sedimentarias; constituidas por agregados
de aluminosilicatos hidratados; humedecidas se consideran coloides que aportan
dureza a diferentes materiales. Por ejemplo, el talco industrial (filosilicato de
magnesio) se utiliza en ceramicas, en la industria del hule y en relleno de productos
asfaltados, entre otros. Las aportaciones al material que lo contiene se reflejan en

el incremento del area superficial, una alta resistencia térmica con cierta dureza.

El caolin es un silicato de aluminio hidratado de color blanco; se refiere a arcillas en
las que predomina la caolinita. Si tiene algun color indica que contiene impurezas,
es higroscépico (absorbe agua), es inodoro, resiste altas temperaturas, no es toxico
ni abrasivo y tiene una capacidad refractaria elevada y facilidad de dispersion. La
bentonita y la dolomita son arcillas finas de silicato que contienen hierro, magnesio
y carbonato de calcio. Tiene aplicaciones en ceramica y metalurgia. Su dureza varia
de acuerdo con el tipo de bentonita, lo que puede proporcionar esta propiedad a

una matriz polimeérica.

3. Grafito. Otro material que puede ser considerado como componente disperso de

una matriz hibrida para el encapsulamiento de microorganismos es el grafito. Es un
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mineral negro semimetalico, alétropo del carbono, blando, opaco y refractario. A
presion atmosférica y a temperatura ambiente es muy estable. Se obtiene de

yacimientos naturales y puede producirse artificialmente (Figura 1.8).

0.67 nm

M» Lamina de grafeno

C

Figura 1.8. Estructura del grafito (Gonzéalez y Horta, 2011).

En el campo de inmovilizacién de microrganismos, el grafito fue utilizado por Zhou
y Chen, (2001), como soporte de la enzima galactosidasa de la levadura
Kluyveromyceslactis, para la hidrélisis de lactosa en la leche. La inmovilizacion
aport6 un incremento en la tolerancia a temperatura de 40 a50°Cy al pH, de 1.1 a

7.7 en comparacion con la enzima libre.

4. Grafeno. En general, la busqueda de materiales sigue extendiéndose con nuevas
posibilidades; entre ellas se encuentra el grafeno. Este es un alétropo del carbono,
de geometria plana hexagonal, formado por atomos de carbono y enlaces
covalentes, que puede presentarse en laminas o en polvo fino, y tiene, entre otras
propiedades: flexibilidad, resistencia, impermeabilidad y conductividad. Existen
diferentes métodos de sintesis del material, entre los que destacan: la exfoliacion
mecanica, la exfoliacion quimica, la reduccion de oxido de grafeno y la deposicion

guimica de vapor (Warner et al., 2013).
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Actualmente, los usos y aplicaciones del grafeno se encuentran en desarrollo, en
particular en las areas de la electronica, las comunicaciones, la aeronautica y la
industria espacial, que son los campos de aplicacibn e investigacion mas

estudiados.

Los materiales compuestos con grafeno en el area de encapsulado se encuentran
en investigacion (Alzari et al., 2013). En general estan enfocados a la remocion de
contaminantes por adsorcién, por lo que existen oportunidades de ser utilizados
como materiales para formar matrices compuestas Utiles en el encapsulado de
microorganismos, para el tratamiento de efluentes. Su uso como integrador de
materiales adsorbentes se puede ver en el trabajo de Ye et al. (2014). Estos autores
desarrollaron un composito de magnetita (Fes04), 6xido de grafeno y quitosano
como un adsorbente magnético para el enriguecimiento de proteinas. Para la
remocioén de metales como plomo (Pb 1), cromo (Cr VI) y cobre (Cu Il) en medio
acuoso se han desarrollado materiales compuestos muy eficientes de 6xido de
grafeno con quitosano/Fes0a, con polipirrol/Fesz04 y con poli-clorhidrato de alilamina,
respectivamente (Fan et al., 2013; Wang et al., 2015; Xing et al., 2015).

En la remocion de colorantes, Wu et al. (2014), reportaron adsorcion de azul de
metileno con 6xido de grafeno funcionalizado con un ramnolipido, en aguas
sintéticas y residuales. Wang et al. (2015) publicaron la adsorcién de verde de
malaquita en solucién acuosa a través de un nanocompuesto de 6xido de grafeno,

Fes0a4 y B-ciclodextrina, con una capacidad de remocién de hasta el 98%.

1.5 Técnicas de caracterizacion de los sistemas de encapsulamiento
Los sistemas de encapsulamiento se caracterizan por los materiales que los
integran y la funcionalidad que proporcionan, particularmente tienen efecto en la

actividad de los microorganismos. La caracterizacion del sistema de
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encapsulamiento se realiza mediante la determinacion de la dureza, la morfologia,
el area superficial, el volumen y el tamafio de poro de la matriz, debido a que las
capacidades de los microorganismos se ven influenciadas para actuar en los
efluentes a tratar. La evaluacion de las caracteristicas mencionadas se engloba en

los siguientes aspectos:

1. Resistencia mecanica. Esta propiedad se establece con base en la resistencia
que presenta el sistema inmovilizante a las deformaciones, rupturas vy
desprendimiento de material, ocasionado por la agitacion, el pH y la temperatura del
efluente durante su tratamiento. También la presion ejercida por el propio
encapsulado (hinchamiento) y el desarrollo de biomasa afecta al sistema de
inmovilizacion y provoca la liberacion de ésta ultima, posterior a la fractura de la
esfera (Perullini, 2009; Dincer et al., 2012; Bashari et al., 2013; Daassi et al., 2014).
Estos fenomenos son medidos cualitativamente para establecer la resistencia del

inmovilizante y elegir la matriz adecuada.

2. Porosidad y dimensiones del poro. Estos dos aspectos también son
fundamentales para elegir la matriz o el sistema de encapsulamiento, ya que se
debe permitir la aireacion y transferencia de masa de solutos o alimento al
microorganismo y, a su vez, la liberacion de enzimas provenientes de éste para

degradar los contaminantes del efluente.

Para medir estos aspectos se utiliza la técnica BET, basada en el principio de
fisisorcion (Wells, 1974). La fisisorcidbn se produce cuando un gas no polar,
generalmente nitrégeno, se pone en contacto con un solido desgasificado. Durante
dicho contacto se originan fuerzas de Van der Waals que pueden ser de tipo London
o de tipo dipolo-dipolo, con energias que van de 1 a 5 KJ/mol. Al ponerse en
contacto el gas con la superficie del solido se produce un equilibrio entre las
moléculas adsorbidas y las moléculas en fase gaseosa, que depende de la presion

del gas y de la temperatura. La relacién entre las moléculas adsorbidas del liquido
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y la presion a temperatura constante se puede recoger en una isoterma de
adsorcion. Estas isotermas informan directamente del volumen adsorbido a una
determinada presion, lo que permite, también, calcular el area superficial del solido,
el tamafio de poro y su distribucion. La teoria de BET, en general, considera que:
no existen sitios preferenciales de adsorcion, no existen interacciones laterales
entre moléculas adsorbidas, y las fuerzas de condensacién son las fuerzas

impulsoras en la adsorcion (Brunauer et al., 1938).

3. Morfologia. La morfologia describe las caracteristicas microestructurales y
topograficas del sistema de inmovilizacion. El analisis se realiza mediante el método
de microscopia electrénica de barrido (MEB). Con esta técnica se generan
micrografias entre 100 y 1000 veces mayor que la de un microscopio éptico
(Goldstein y Yalowitz, 1977; Reimer 1985). También es posible adquirir la sefial de
rayos X originados por el desprendimiento de electrones de la muestra, con un
detector de energia dispersiva EDS (por sus siglas en inglés Energy Disperse
Spectrometer), lo que se refleja como un andlisis semicuantitativo y de distribucién

de elementos en la superficie.

4. Composicién del material. Es importante determinar la composicion del material
cuando ésta es desconocida. Se puede determinar con espectroscopia infrarroja
mediante las frecuencias de vibracion especificas de los grupos funcionales del
material, ante la exposicion de éste a la region infrarroja del espectro
electromagnético. Cuando el rayo monocromatico de luz infrarroja (IR) incide en la
muestra, se registra la cantidad de energia absorbida en el rango de longitudes de
onda de interés (por lo general, 4000-400 cm™); el resultado se muestra en un
espectrograma IR. Para que una vibracion aparezca en el espectro infrarrojo, la
molécula debe someterse a un cambio en su momento dipolar durante la vibracion.
Asimismo, cuanto mas polar sea un enlace, mas intenso sera el pico

correspondiente a su frecuencia de vibracion.
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5. Otra técnica que determina la composicion del material es la espectroscopia
Raman, en la que la muestra se ilumina con un rayo laser para provocar la vibracion
de enlaces quimicos de las moléculas del material. Por lo tanto proporciona una
huella dactilar de la molécula que puede ser identificada.

El efecto Raman se produce cuando la luz incide sobre una molécula e interactia
con la nube de electrones de los atomos de esa molécula. El fotdon incidente excita
a uno de los electrones hacia un estado virtual y se relaja a un estado vibracional
excitado, lo que genera la dispersion de Raman-Stokes. Se utiliza en fisica de la
materia condensada, y también en quimica, para el estudio de los modos
vibracionales, rotacionales y otros de baja frecuencia en un sistema. Se basa en la
dispersion inelastica (dispersion Raman), de la luz monocromética, que por lo
general procede de un laser en el rango visible, infrarrojo cercano o ultravioleta
cercano. La luz laser interactia con fonones u otras excitaciones en el sistema, por
lo que la energia de los fotones laser se desplaza hacia arriba o hacia abajo. La luz
del punto iluminado se recoge con una lente y se envia a través de un
monocromador. Las longitudes de onda cercanas a la linea laser, debidas a la
dispersion elastica de Rayleigh, son filtradas, mientras que el resto de la luz

recogida se dispersa en un detector.

6. Estructura cristalina. Describe el tipo de estructura de los compuestos que
conforman el sistema inmovilizante (monoclinico, ortorrombico, hexagonal, entre
otras). Para ello se realiza un analisis estructural de cristales y de la estructura
atomica de los componentes por la difraccion de rayos X (DRX); el resultado del
andlisis se muestra en un diagrama de difraccion. Las posiciones de los maximos
de difraccion dependen de las distancias interplanares. Es decir, de la posicién de
los &tomos en la celda unidad y las intensidades de los maximos de difraccion
dependen de la naturaleza quimica de los atomos (0 numero de electrones en la

corteza), lo que distingue a un material de otro.
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Comunmente llamada cristalografia de rayos X, se utiliza en el estudio de materiales
en estado cristalino (polvo) sobre los que se hace incidir un haz de rayos X. Los
rayos X son difractados por los electrones que rodean los atomos, ya que la longitud
de onda del haz incidente es, aproximadamente, de la misma magnitud que el radio
atomico de la muestra. Los electrones difractados originan un patron de difraccion
para obtener una representacion a escala atobmica de la posicion de los atomos y

moléculas del material estudiado.

1.6 Proceso bioldégico combinado con membranas para el tratamiento

de efluentes

Los procesos combinados para el tratamiento de efluentes residuales son el
resultado de la aplicacion de dos o mas operaciones de depuracion; al integrarse
mejoran de manera significativa la eficiencia y operatividad del proceso. En el caso
del tratamiento de efluentes de la industria textil, los procesos combinados mas
utilizados son aquellos que incluyen un proceso biologico (Vicufa et al; 2009).
Particularmente, uno de los procesos complementario al biolégico es el de filtracion
por membrana; los mas utilizados estan en el rango de micro y ultrafiltracion
(Krzeminski et al., 2016; Suk y Matsuura, 2006), cuyo beneficio es la obtencion de

agua con altos indices de calidad que promueven su reuso.

Koltuniewicz (2007) y Hai et al. (2007), reportaron que la combinacion de un proceso
biolégico y un proceso de membranas es adecuada para su aplicacion en el
tratamiento de aguas residuales domésticas, municipales e industriales, que

garantiza su purificacion y reuso con un minimo de generacion de lodos.
Un aspecto importante para considerar en los sistemas hibridos es la configuracién
del sistema; éste puede ser de diferentes tipos: con recirculacion de efluente, sin

recirculacion o con un arreglo de membranas, como se muestra en la Figura 1.9.
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Figura 1.9. Esquema de un sistema hibrido de biorreactor con membrana en:
a) configuracién de recirculacion, b) sin recirculacion y ¢) membranas en serie sin

recirculacion.

Entre las ventajas que presenta un proceso combinado de biorreactor y membrana
destacan la retenciéon de solidos suspendidos y disueltos, la calidad del efluente
final, asi como la retencion de bacterias y virus.

Para un correcto uso de los procesos combinados con membrana es necesario
considerar la composicion del agua de alimentacién, para seleccionar el tipo de
membrana (Muro y Castellanos, 2006; Muro et. al., 2009).

Existen varios tipos y configuraciones de membranas. De acuerdo con su forma, se
pueden encontrar membranas planas, tubulares, de disco rotatorio o de fibra hueca,;
por su composicion, pueden ser organicas o inorganicas; y por su tamafo de poro,
pueden ser de microfiltracion (separa sustancias suspendidas de hasta una décima
de micra) o de ultrafiltracion (elimina sustancias suspendidas de hasta un centésimo
de micra). En la Figura 1.10 se aprecia el tipo de membrana que se requiere de

acuerdo al tamafio de particulas que componen el efluente.
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Figura 1.10. Tamafio de particula vs tipo de filtracion.

En el tratamiento de efluentes textiles con este tipo de sistemas destacan los
trabajos de Salazar et al. (2009), quienes utilizaron membranas de microfiltracién y
ultrafiltracién y lograron una reduccion de DQO en un 89% y la remocion de color

en un 69% en un efluente textil simulado. Por su parte, De Jager et al. (2014)

utilizaron membranas de ultrafiltracion y obtuvieron reducciones del 88 y el 99% en

pardmetros de DQO y de color, respectivamente, en un efluente residual textil.
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2 METODO

Las etapas de investigacion que integran el proyecto se presentan en el esquema
de la Figura 2.1.

“Desarrollo de un sistema para el tratamiento de efluentes textiles utilizando
biomasa encapsulada de Phanerochaete chrysosporium en un reactor aerobio y
un proceso de ultrafiltracién”

v

Caracterizacion Adaptacion del P. [ Obtencion del }

del efluente chrysosporium al grafeno
textil efluente textil

A4 47

( Obtencion de matrices hibridas Caracterizacion
L de encapsulamiento del grafeno
Caracterizacion
de matrices
hibridas.

Encapsulamiento de biomasa de P.
chrysosporium en matrices hibridas

A

Primera etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso
biologico en un reactor aerobio con biomasa encapsulada
de P. chrysosporium

Determinacion de 2 Evaluacion de
callgad del erluente biomasa

\ 4

Segunda etapa de tratamiento del efluente textil.
Proceso de membrana de ultrafiltraciéon

Figura 2.1. Método experimental.
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2.1 Caracterizacion del efluente

El efluente fue proporcionado en 2 lotes por una industria textil ubicada en el Valle
de Toluca, Estado de México, en la que se elabora el tefiido de fibras.
Particularmente, el efluente proviene de un proceso de preparacion, tefido y

acabado de fibras para uso en tapizados.

Para la caracterizacion del efluente textil se consideré el pH, la demanda quimica
de oxigeno (DQO), la turbiedad y los solidos totales. Los lotes fueron caracterizados
en las primeras 24 h posteriores a su recepcion y en el caso de su preservacion, se
adiciono &cido nitrico a pH 2 y fueron llevados a refrigeracion (4 °C) en muestras de
Y, de L. Detalles de la caracterizacion del efluente se detallan a continuacion.

a) Determinacion de pH. Se realiz6 de acuerdo con la norma NMX-AA-008-
SCFI-2011. Se utilizé un equipo HANNA modelo HI 9126, (Figura 2.2). Cabe sefialar
que esta determinacion se realiz6 al momento de recibir la muestra y antes de

realizar la preservacion.

Figura 2.2. Medidor de pH HANNA modelo HI 9126.

b) Determinacion de la concentracion de la demanda quimica de oxigeno
(DQO). Este andlisis se determind de acuerdo con la norma NMX-AA-030/2-SCFI-
2012, conforme a lo dispuesto para muestras con alta carga organica, debido a que

se considera que la industria textil genera grandes cargas contaminantes en sus
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aguas residuales (Dos Santos et al., 2007; Ranganathan et al., 2007; Yonni et al.,
2008).

El lote analitico estuvo constituido por un control de 200 mg/L DQO, un blanco con
agua destilada y las muestras textiles. Las muestras se diluyeron al 5% de su
concentracion, para su determinacion. Se utilizo un digestor marca HACH, modelo
DRB 200 (Figura 2.3), con capacidad para 15 muestras, a 150 °C, por un tiempo de
2 h.

Figura 2.3. Digestor modelo DRB 200 marca HACH, en modo COD (DQO).

Para llevar a cabo el andlisis se utilizaron las siguientes disoluciones: solucion
digestora para altas concentraciones a base de dicromato de potasio al 0.025 M,
solucion de é&cido sulfarico-sulfato de plata con una relacion 5.5 g de Ag2S04/Kg
H2S0a4.

Se prepararon las muestras a digerir de la siguiente manera: se colocaron en cada
uno de los tubos 1 mL de solucion digestora, se tomd una alicuota de 2 mL de la
muestra a analizar (dilucion del 10%) y se afiadieron cuidadosamente 2 mL de &cido
sulfarico-sulfato de plata. Se cerr6 el tubo y se homogeneizd la mezcla, se colocaron
las muestras en el digestor y se seleccion6 el modo COD (DQO) con un tiempo de
120 min. Al finalizar el proceso de digestion, las muestras se enfriaron por un
periodo de 30 min y fueron valoradas con un equipo UV-vis, para lo cual se
construyo una curva de calibracion de 10 a 1000 mg/L de concentracion de DQO.

Los resultados obtenidos fueron multiplicados de acuerdo con el factor de dilucion.
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C) Determinacion de la turbiedad. Se determiné de acuerdo con la norma NMX-
AA-038-SCFI-2001. Se utiliz6 un turbidimetro marca Thermo Scientific modelo
ORION AQ4500 (Figura 2.4).

Figura 2.4. Turbidimetro Thermo Scientific ORION AQ4500.

La medicion se realizé previa calibracion del equipo. Se vertio la muestra en la celda
hasta cubrir % partes del llenado, se tapo la celda y se presentd en el orificio de
lectura; se coloco el capuchén, para evitar falsas lecturas. Se verificé la estabilidad
de la lectura y se registré el dato. Este proceso se realizé por triplicado para cada

muestra.

d) Determinacion de solidos totales. Se determinaron de acuerdo con la norma
NMX-F-426-1982. Este andlisis se realizd por triplicado. Previamente se realizo el
secado de crisoles a 103 °C por 40 min y se colocaron en el desecador por otros 20
min (para enfriar), se pesaron y se repitié la operacion hasta obtener un peso
constante. A continuacion se colocaron 5 mL de la muestra por crisol, se sometieron
a bafio Maria (con cama de gasa) hasta la sequedad, y se dejaron en reposo por 20
min en el desecador. Para finalizar, se colocaron las porcelanas en la estufa a secar
por 3 h, a 103 °C. Se dejaron en el desecador por una hora y se pesaron
nuevamente. Se registraron los pesos y se determind la masa de residuo, de

acuerdo con la ecuacion 1.
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Sélidos totales (g/100cm®) =(M2_VM1)'100 (1)

Donde:
M2 = Masa de la porcelana con residuo seco (Q).
M1 = Masa de la porcelana con peso constante (Q).

V = Volumen de la muestra (cm3).

e) Determinacion de la concentracion de colorantes. En lo que se refiere a la
determinacion de colorante, se realizaron barridos de las muestras textiles iniciales
de 190 a 900 nm. Se utilizé un espectrofotbmetro UV-vis marca Perkin Elmer modelo
Lambda 35, se identificé la longitud de onda maxima de absorbancia en el rango del
visible de la grafica obtenida del barrido. Una vez identificados los elementos, se
desarrolld6 una curva de calibracion para determinar las concentraciones en los
efluentes iniciales y posteriores al biotratamiento. Se definié que la concentracion
de color del efluente analizado fuera considerada en términos de porcentaje. El

equipo utilizado se muestra en la Figura 2.5.

Figura 2.5. Espectrofotometro marca Perkin Elmer, modelo Lambda 35 e interfase
de usuario UV WinLab.
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2.2 Adaptacion del P. chrysosporium a efluentes de la industria textil

La cepa P. chrysosporium identificada como HEMIM-5 fue resembrada cada mes
para su preservacion en el medio de cultivo solido agar de dextrosa y papa (PDA)
esterilizado, en cajas de Petri y tubos de ensayo, a una temperatura de incubacion

de 30 °C, durante 7 dias. Esta actividad se realizé durante toda la investigacion.

La etapa de adaptacion a los efluentes de la industria textil se realizdé con el
sembrado de la cepa en medio sélido, con base en un cereal de trigo, diluido con el
efluente textil. Se utilizé un volumen final de 100 mL con presencia del efluente textil
en volumenes de 10, 25, 50, 75y 90 mL, y factores de dilucion de 10, 4, 2, 1.33 y
1.1, respectivamente. El sembrado se realizé en cajas de Petri, a una temperatura

de incubacion de 30 °C, durante 7 dias y se observo el crecimiento del hongo.

2.3 Obtencidn y caracterizacion del grafeno

Para la obtencion del grafeno se consideraron dos procedimientos:

1) Mediante la técnica de dispersion de grafito pristino (original) en un disolvente por
exfoliacidbn mecanica con sonicacion (Novoselov et al., 2004; Coleman 2009; Nuvoli
et al., 2011; Fernandez, 2013; Wu et al., 2014).

2) Mediante la oxidacién previa del grafito por el método Hummers y su posterior
dispersion (Soto Lopez et al., 2015; Joshi et al., 2015; Ammar et al., 2016; Khan et
al., 2016). La dispersion fue realizada con el objetivo de romper la estructura del

oxido de grafito y dar lugar a la estructura del 6xido de grafeno y grafeno.

La técnica de sintesis por exfoliacion mecéanica (Coleman, 2009) se realiz6 con base
en grafito técnico comercial (0.5 g), en disolucion con 25 mL de N-metil pirrolidona
(NMP). Se utiliz6 un homogeneizador marca Heidolph, modelo Silent Crusher M. La

homogeneizacion se llevo a cabo por 1 h a 20,000 rpm; terminado este tiempo se
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centrifugd. El sobrenadante se secé en una parrilla dentro de una campana de
extraccion a 40 °C, hasta eliminar la humedad. El material obtenido se preservo en

un desecador para su analisis.

La segunda técnica de sintesis, por el método de Hummers, se inicié con la
oxidacion de grafito. En un matraz Erlenmeyer se disolvieron 2.5 g de grafito técnico
comercial en 34.5 mL de &cido sulfarico (H2SO4) al 10%. A la mezcla se le adicioné
4.5 g de permanganato de potasio (KMnsQO) y se aumentoé la temperatura a 35 °C,
bajo agitacion constante, a 1000 rpm durante 2 h.

Posteriormente se agreg0, gota a gota, 69 mL de agua destilada, se aumento la
temperatura a 84 °C y se mantuvo en agitacién durante 15 min. Se adicionaron 10
mL de una solucion de H20:2 al 30% y se dej6 en reposo por un periodo de 40 min.
El precipitado se centrifugd a 1500 rpm por 3 min. La muestra obtenida se volvié a
tratar con 69 mL de acido sulfarico concentrado. Se adiciond permanganato de
potasio (9 g), y permanecio en agitacion constante por 2 h. Al terminar se agregaron
138 mL de agua destilada, se agité por 15 min mas y se agregaron 20 mL de H202;
se dejo reposar. Tras el reposo se realizo el lavado del sélido obtenido mediante un
proceso de dialisis, con 1 L de solucién 1:10 de HCI en agua. Posteriormente se
centrifugd a 5000 rpm durante 15 min. El precipitado se sec6 a 60 °C en estufa por
24 h.

El grafeno y el 6xido de grafeno obtenidos fueron caracterizados a través de los
analisis de microscopia electrénica de barrido (MEB), de espectroscopia en
infrarrojo (FTIR), de difraccibn de rayos X y de espectroscopia Raman. La
metodologia utilizada de algunas de estas técnicas se expone en el apartado 2.4.1
de este trabajo, y las correspondientes a difraccién de rayos X y espectroscopia

Raman, se describen enseguida.

1. Analisis por espectroscopia Raman. En lo que respecta al analisis Raman, se

utilizé un equipo EnSpectr R532® que utiliza un laser de longitud de onda de 532
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nm y 30 mW, para garantizar mediciones Raman luminiscentes de alta precision en
un amplio rango espectral de 100 a 4000 cm™. Este se encuentra adaptado a un

microscopio Olympus CX41, como se muestra la Figura 2.6.

Figura 2.6. Equipo de espectroscopia Raman, EnSpectr R532® y Olympus CX41.

La muestra fue compactada y empastillada en tabletas de 3 mm de didmetro y 1
mm de espesor. Los materiales fueron colocados en portaobjetos, identificados y
puestos sobre el microscopio. Cada una de las muestras fue enfocada hasta obtener
una imagen nitida de la muestra. Posteriormente se encendiod el laser y se hizo el

barrido de la muestra. El resultado se obtuvo en la aplicacion propia del equipo.

2. Analisis por difraccidbn de rayos-X. En el analisis por rayos-X se utilizé un
difractbmetro de polvos Bruker axs D8 Advance con software propio Diffrac Plus
Release 2000, perteneciente al laboratorio de rayos-X del Instituto de
Investigaciones en Materiales de la Universidad Nacional Autbnoma de México
(UNAM).

Las muestras en polvo se colocaron en los portamuestras de vidrio, en una cantidad
de 1 g, aproximadamente; se corri6 el analisis en el equipo, en librerias

preestablecidas para realizar el comparativo con materiales de referencia.
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2.4 Obtencion de matrices hibridas de encapsulamiento

Para la obtencion de las matrices hibridas se utilizaron los biopolimeros, agar (A),
alginato (AA) y quitosano (Q) como matriz dispersante (Figura 2.7) y como
materiales dispersos se utilizaron carboximetilcelulosa, silicatos, grafito y grafeno,

entre otros (Figura 2.8).

A‘.
Figura 2.7. Materiales utilizados para el desarrollo de matrices de encapsulamiento

(dispersantes). a) agar, b) alginato y c¢) quitosano.

Figura 2.8. Materiales asociados para el desarrollo de matrices. a) silica gel (SG),
b) grafeno (G), c) almiddén (AL), d) grafito (g), e) silica coloidal (S) y f)
carboximetilcelulosa (CMC).

A partir de la combinacién de los materiales mencionados se obtuvieron matrices

hibridas de dos materiales y tres materiales utilizando un polimero dispersante y
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uno o dos materiales dispersos. Las matrices obtenidas de dos materiales fueron
las siguientes: agar-alginato (A-AA), agar-quitosano (A-Q), agar-silica gel (A-SG),
agar-carbon activado (A-CA), agar-almidén (A-AL), agar-grafito (A-g), agar-silica
coloidal (A-S), alginato-quitosano (AA-Q), alginato-silica gel (AA-SG), alginato-
carbon activado (AA-CA), alginato-almidon (AA-AL), alginato-grafito (AA-g),
alginato-silica coloidal (AA-S), quitosano-agar (Q-A), quitosano-silica gel (Q-SG),
quitosano-carbon activado (Q-CA), quitosano-almidon (Q-AL), quitosano-grafito (Q-
g) y quitosano-silica coloidal (Q-S).

Las matrices hibridas de tres materiales fueron las siguientes: alginato-quitosano-
carbon activado (AA-Q-CA), alginato-quitosano-grafeno (AA-Q-G), alginato-
almidén-carbon activado (AA-AL-CA), alginato-almidén-grafeno (AA-AL-G),
alginato-silica coloidal-carbén activado (AA-S-CA), alginato-silica coloidal-grafeno
(AA-S-G), alginato-carboximetilcelulosa-grafeno  (AA-CMC-G) y alginato-
poli(alcohol vinilico)-grafeno (AA-PVA-G).

Las matrices hibridas con dispersante AA y materiales dispersos de silica, silicatos
y grafeno se prepararon siguiendo la técnica de Xu et al. (2006), con una
modificacion en la integracion de materiales. Se colocé una cantidad del 3% p/v de
alginato de sodio en un vaso de precipitados con agua destilada; se mezclé
vigorosamente sobre un agitador magnético hasta lograr su total disolucion.
Posteriormente se agregd el 1% p/v del material disperso; se continué con la
agitacion hasta obtener una mezcla homogénea. Esta mezcla se colocd en un
sonicador por un periodo de 1 h. A continuacion, la mezcla fue goteada en una

solucién de cloruro de calcio 0.2 mol/L, para formar esferas.
Las esferas permanecieron en la solucién por 24 h, a una temperatura de 4 °C. Al

término del tiempo de reposo, las esferas fueron filtradas, lavadas con agua

destilada a pH neutro y, posteriormente, almacenadas en agua destilada.
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El didmetro promedio obtenido de los encapsulados esféricos fue de 3 + 0.2 mm,
los cuales se midieron con un vernier marca Starrett, modelo 721. Posteriormente,
todas las matrices esféricas fueron sometidas a pruebas de resistencia a la
agitacion, ademas se evalug la tolerancia al pH.

Para la prueba de resistencia a la agitacion se coloc6 1 g de esferas en un matraz
Erlenmeyer de 125 mL de capacidad, con alicuotas de 50 mL de agua destilada, por
un periodo de 10 dias, en agitacion orbital a una velocidad de 180 rpm. Durante el
periodo de prueba se valor6 si ocurrié deformacion de las esferas, asi como fractura

o desprendimiento del material del encapsulado.

Para la determinacion de la tolerancia al pH, se coloco 1 g de cipsulas en matraces
Erlenmeyer con 50 mL de agua destilada, uno a pH 4 y otro a pH 8, por un periodo
de 10 dias. Al finalizar se seleccionaron los encapsulados estables, sin deformacion,

fractura o desprendimiento de material.

De acuerdo con los resultados obtenidos, se seleccionaron las matrices con las
mejores propiedades evaluadas para continuar con su caracterizacion y el

encapsulado del microorganismo.

2.4.1 Caracterizacion de las matrices hibridas de encapsulamiento

Las matrices de encapsulamiento fueron caracterizadas como se detalla a

continuacion.
1. Determinacién de las caracteristicas morfolégicas de la superficie. Las

caracteristicas morfolégicas de superficie de las muestras se obtuvieron al

analizarse por microscopia electronica de barrido. Se utilizé un equipo marca JEOL
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modelo JSM-6610LV (Figura 2.9), ubicado en las instalaciones del LIIA del Instituto

Tecnologico de Toluca

Figura 2.9. Microscopio electrénico de barrido marca JEOL modelo JSM-6610LV.

Las muestras fueron liberadas de humedad al ser sometidas a un periodo de secado
en un horno marca Riossa, modelo H-33, por 3 h, a 60 °C. Posteriormente se
colocaron pequefias cantidades de capsulas secas en el portamuestras circular
propio del equipo, adheridas con cinta de cobre de doble cara. El portamuestras se
colocé dentro de la cAmara del equipo, se despresurizé para su trabajo en vacio e
inicié el analisis con el encendido de la camara infrarroja, para fijar la distancia de
imagen y se enfocaron los lentes. Por ultimo, se finalizé el ajuste de los controles
de distancia, luz e imagen y se tomaron las micrografias de las muestras con el

programa respectivo del equipo.

2. Determinacion de la porosidad y area superficial. La técnica utilizada fue mediante
la adsorcion de N2 con el método BET (Brunnauer, Emmett y Teller), relativas al
area superficial, asi como volumen, area y diametro de poro. Para ello se utilizé un
sortébmetro BELSORP-aqua® de BEL Japan, Inc, ubicado en las instalaciones del

LIIA del Instituto Tecnolégico de Toluca (Figura 2.10).
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Figura 2.10. Sortometro BELSORP-aqua3.

Las muestras de los diferentes materiales se colocaron en las celdas tubulares
propias del equipo donde fueron pesadas en una balanza analitica y colocadas en
la unidad Bellprep de pretratamiento, donde fueron acondicionadas a 80 °C durante
8 h y a 120 °C durante 6 h, para los encapsulados y para los materiales,
respectivamente. Al finalizar fueron pesadas nuevamente. Posteriormente se
colocaron en la cAmara de analisis provista de nitrégeno liquido. Este equipo tiene
capacidad de analizar 2 muestras a la vez en la modalidad de alta precision. Se
introdujeron los datos en la aplicacion BellMaster y se inicid el proceso de analisis
de las muestras con la saturacion de nitrégeno, para la determinacion de adsorcion
y desorcion. Al final se obtuvieron los valores del andlisis en lo que respecta al area
superficial y el tamafio de poro en el programa respectivo del equipo.

3. Determinacién de grupos funcionales. Para la determinacién de los grupos
funcionales de los materiales utilizados en los encapsulados se utilizé la técnica de
espectroscopia infrarroja, mediante un equipo Agilent Technologies, modelo
VARIAN IR-640 (tipo FT-IR) con software propio “Agilent Pro”, ubicado en el
laboratorio de servicios en instrumentacién avanzada del LIIA del ITT (Figura 2.11).
Por procedimiento, el equipo fue encendido una hora antes del analisis. Las

muestras en este estudio se utilizaron en polvo para una lectura y analisis adecuado.
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Figura 2.11. Espectrometro Agilent Technologies modelo VARIAN IR-640 con

aplicacion propia.

El equipo se alined y calibré (el llamado background) antes de iniciar con las
muestras, para detectar las condiciones ambientales y evitar interferencias con las
lecturas. Se establecieron las condiciones de lectura de las muestras. Para esta
practica en particular, el nimero de barridos fue de 16, la resolucién se fijé en 4 y el
rango de lectura entre 4000 y 500 cm-?; se establecio el tipo de barrido en porcentaje
de transmitancia. Posteriormente se coloc6 una pequefia cantidad del material
sobre el diamante del accesorio de reflectancia total atenuada (RTA), cubriéndolo
por completo, se prensé la muestra y se inicié su analisis. Entre cada muestra se
limpié adecuadamente el area del diamante y la prensa para evitar contaminacion
e interferencias. Finalmente se obtuvieron las graficas en el programa propio del

equipo.

2.5 Encapsulamiento de biomasa de P. chrysosporium en matrices
hibridas seleccionadas

Para integrar el microorganismo a los encapsulados se preparé el micelio

suspendido de P. chrysosporium en 100 mL de agua destilada y esterilizada. Se

vacio el contenido de una caja de Petri de P. chrysosporium, previamente
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seccionado en cuadros de 1 cm?, ésta mezcla se sometié a agitaciéon (200 rpm) por

24 h. Y finalmente se mantuvo en refrigeracion hasta su uso.

Se procedi6 a inmovilizar al P. chrysosporium en los materiales de encapsulado que
presentaron las mejores caracteristicas mecanicas. La mezcla polimérica y el
micelio suspendido de P. chrysosporium se homogeneizaron y, finalmente, se
encapsulé6 de acuerdo con la técnica marcada en el punto 2.4. La matriz
biopolimérica resultante se lavd y almacend en agua destilada estéril a 4 °C. La
permanencia del microorganismo en el encapsulado se verificd con el sembrado en

medio solido (agar dextrosa papa).

2.6 Primera etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso bioldgico

aerobio con biomasa encapsulada de P. chrysosporium

El Tratamiento biolégico del efluente textil se llevé a cabo en un proceso aerobio

utilizando encapsulados de biomasa bajo las siguientes condiciones:

1) Con suministro de aire indirecto por agitacion orbital.

Los experimentos se realizaron en matraces de 1 L, con alicuotas de 800 mL del
efluente textil, utilizando una relacién de 10 g/L de encapsulados de biomasa; con
agitacion a 180 rpm. El equipo de agitacion utilizado fue un agitador de orbital marca

Heidolph modelo Unimax 1010, como se muestra en la Figura 2.12 a.

2) Con suministro de aire directo en un biorreactor tipo airlift de 4 L de capacidad.
En este caso se utilizd un biorreactor como el que se observa en la Figura 2.12b; se
colocaron 2 L de efluente textil y se utilizdé la misma proporcion de encapsulados

gue en el suministro de aire indirecto.
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Figura 2.12. a) Agitador de orbital Unimax 1010 Heildoph. b) Biorreactor airlift

marca SEV-prendo.

Ambos experimentos se realizaron a una temperatura de 30 °C, por 7 dias,
considerando como blanco el medio inoculado con P. chrysosporium en estado libre.
La efectividad del tratamiento se evalué con base en la biomasa generada, y la
calidad del efluente a partir de la determinacion de concentraciéon de DQO vy la
concentracion de colorante, una vez finalizado el tratamiento, de acuerdo con lo
marcado en este método en el punto 2.1.

A partir de los resultados obtenidos en los pardmetros mencionados, se considero
la mejor opcién para llevar a cabo la segunda etapa de tratamiento.

La determinacion de biomasa se obtuvo con base en la diferencia de pesos de los
encapsulados antes de inocular y al final de la etapa de tratamiento del efluente.
Para llevar a cabo la cuantificacidon de la biomasa, se determind el peso del
encapsulado antes del tratamiento. Los encapsulados se colocaron en una capsula
de porcelana, previo peso constante, por una hora en horno de secado a 103 °C. Al
finalizar el tratamiento del efluente textil, se filtré con papel filtro el contenido de los
matraces o del biorreactor. Se coloco el filtrado en una capsula de porcelana y se
secO a 103 °C por una hora, se dejo enfriar en el desecador por una hora mas antes
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de pesar. La biomasa se obtuvo por la diferencia de pesos entre la biomasa final y

la biomasa inicial.

2.7 Segunda etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso de

membrana de ultrafiltracion

Una vez seleccionado el proceso biologico aerobio utilizado en la primera etapa de
tratamiento, se aplic6 una segunda etapa, la cual consisti6 en un proceso de
ultrafiltracién. Para ello se utilizé un modulo cilindrico con una membrana polimérica
marca PALL modelo AC0013D, de fibra hueca, hecha de poliacitronitrilo y un
tamafio de poro de 13 kDa y médulo cilindrico, como se muestra en la Figura 2.13.

Figura 2.13. Membrana de ultrafiltracion marca PALL.

Para llevar a cabo el proceso de ultrafiltracion, el efluente proveniente del proceso
bioldgico se alimento6 a la membrana mediante una bomba peristaltica en un proceso
continuo, del que se obtuvieron dos corrientes: una con el permeado y la otra con el
rechazo; ambas fueron colectadas en matraces Erlenmeyer, como lo muestra la
Figura 2.14.
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Figura 2.14. Proceso de tratamiento con membrana de ultrafiltracion.

La calidad del efluente tratado mediante ultrafiltracion se determiné en la corriente
de permeado, de acuerdo a los mismos pardmetros utilizados para la
caracterizacion del efluente textil, siguiendo los mismos procedimientos

establecidos en el punto 2.1 de este trabajo.
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3 RESULTADOS

3.1 Caracterizacion del efluente

En la Figura 3.1 se presentan las imagenes de las muestras del efluente industrial
proporcionadas por la empresa textil, en las que es posible observar que, de
acuerdo a los procesos de produccion, se tienen diferentes coloraciones. Los lotes
proporcionados muestran efluentes sin color (Figura 3.1 a), de tonalidad roja (Figura
3.1 b) y de color azul (Figura 3.1 c). Las caracteristicas fisicoquimicas de cada lote

se muestran en la Tabla 3.1.

Figura 3.1. Tonalidades del efluente textil proporcionado por la empresa, a) lote 1,
b) lote 2 y c) lote 3.

Tabla 3.1. Caracterizacion fisicoquimica de los lotes 1-3 del efluente textil.

Parametro Lote 1 Lote 2 Lote 3
pH 6+0.1 4.2+0.1 5+0.1
DQO (mg/L) 1500+50 3100+50 3800+50
Turbiedad (UNF) 8.84+0.2 91+2 73+2
Solidos disueltos (mg/L) 452+3 452+3 660+2
Solidos suspendidos (mg/L) 70+2 70+2 86+2
Solidos Totales (mg/L) 352+3 522+3 746+3
Coloracion/Longitud de Rojo intenso/528 Azul marino/616
onda(nm)
Absorbancia maxima 0.85+0.2 0.77+0.1
Identificacién de color Rojo reactivo 120 | Azul reactivo 171
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Dado la procedencia de los efluentes (diferentes procesos de la industria textil), los
parametros de calidad de cada lote mostraron valores distintos. El lote 3 present6
un mayor indice de contaminacion referido a la DQO, seguido por el lote 2, y
marcando una mayor diferencia con el lote 1.

Por otro lado, las bandas maximas de absorcion de luz visible en 528 y 616 nm
confirmaron la presencia de dos colorantes: uno rojo y otro azul, para el lote 2 y 3,
respectivamente.

Debido a las diferencias de color descritas en los lotes 2 y 3, los siguientes
resultados son referidos a estas muestras. En la Figura 3.2 se presenta un barrido
espectrofotométrico en la regién del visible para los lotes 2 y 3, lo que confirma la

presencia de un colorante distinto en cada caso.
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Figura 3.2. Barrido espectrofotométrico del efluente textil: a) lote 2 y b) lote 3.
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De acuerdo a la longitud de onda maxima que muestra el lote 2 en 528 nm, fue
revelada la presencia del colorante rojo reactivo 120. Mientras que el espectro del
lote 3, presentd una longitud de onda méxima en 616 nm, correspondiente a el
colorante textil azul reactivo 171. Ambos colorantes son del tipo reactivo, y son

reconocidos ampliamente por su aplicacion en la industria textil.

En la Figura 3.3 se presentan las estructuras quimicas de los dos colorantes. El rojo
reactivo 120 (Figura 3.3 a) se reconoce como un colorante aniénico. Su estructura
guimica contiene dos grupos azo y dos triazinas sustituidas con cloro. El &tomo de
cloro de la estructura reacciona facilmente con los grupos hidroxilo de la celulosa
mediante una sustitucion nucledfila. En cuanto a la estructura del azul reactivo 171
también llamado HER azul marino (Figura 3.3 b), ésta contiene dos fracciones

reactivas llamadas grupos triazina monocloro y tienen un alto peso molecular.
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Figura 3.3. Estructuras quimicas de los colorantes identificados en los lotes 2y 3

del efluente textil. a) Lote 2 rojo reactivo 120 y b) Lote 3 azul reactivo 171.
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En ambos colorantes, se destaca su toxicidad, derivada de los grupos azo unido a
cloro. El uso de estos colorantes en la industria textil se debe a que el cloro se une

fuertemente a las fibras proporcionando fijacion y tefiido permanente.

Los colorantes reactivos son una clase de sustancias organicas de intensa
coloracién, utilizados principalmente para textiles en estampado y tefido; se
adhieren a los sustratos por la reaccién quimica entre la molécula de colorante y la
molécula de la fibra. El colorante se convierte asi en una parte de la fibra.
Generalmente, este tipo de colorantes se aplica en tejidos a un pH de 6-7. Para un
optimo tefido, las fibras son blanqueadas en un rango de pH alto, para lo que es
necesario pretratar las telas con sosa caustica concentrada, lo que hace posible que
en los efluentes se encuentre el colorante acompafnado de blanqueadores y bases

Estos colorantes también fueron reportados por Su y Lin (2013) y Saratele et al.
(2009) cada grupo por separado. En el estudio de decoloracién de rojo reactivo a
una concentracion de 50 mg/L se utiliz6 un consorcio de Aspergillus niger y Bacillus
sp. y se obtuvieron decoloraciones del 90% en la muestra sola y hasta el 94%
cuando se adicionaron nutrientes (Su y Lin, 2013). En el caso de decoloracion de
azul reactivo a una concentracion de 50 mg/L, se obtuvo una decoloracion del 100%
y una reduccion de carbono total del 95%, en un periodo de 24 h, con una cepa de
Trichosporon beigelii, nivel de pH controlado y adicién de nutrientes (Saratele et al.,
2009).

Por otro lado, es dificil realizar un comparativo en la calidad de los efluentes
utilizados para el proposito de esta investigacion, ya que, por tratarse de efluentes
industriales, cada lote presenta diferentes caracteristicas, que van de acuerdo al
tipo de fibra, los tintes, los insumos y la carga de produccién. Sin embargo, con
respecto al valor de la DQO, esta se encuentra dentro de los parametros
relacionados con efluentes textiles (Aguilar-Martinez et al., 2010).
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Para continuar con la investigacion se consideré el uso de los efluentes con
presencia de color por lo que los resultados que se presentan en esta seccion fueron

referidos a los lotes 2y 3.

3.2 Adaptacion del P. chrysosporium a efluentes de la industria textil

Los resultados de la adaptacidén del microorganismo a los efluentes de la industria
textil son referidos al cultivo de la biomasa en medio solido para los lotes 2 y 3.

En la Figura 3.4 se muestran las fotografias de las cajas Petri del cultivo de P.
chrysosporium, después de 7 dias de incubacion, donde se observa que hubo
desarrollo de biomasa en ambos tipos de efluentes. Esto indic6é que la composicion

de éstos y su colorante no inhibi6 el crecimiento del microorganismo.

Figura 3.4. Cultivo del P. chrysosporium en medio textil: a) lote 2 y b) lote 3.

Es importante sefalar que por accion del P. chrysosporium se muestra claramente
un halo de inhibicion de color blanco al centro del disco de agar en ambos efluentes,
lo que conlleva el efecto de la decoloracion y degradacion enzimatica que realiza el
microorganismo y permite considerar que, en efluentes textiles con caracteristicas
similares a los utilizados, es posible llevar a la practica un proceso de degradaciéon

biolégico con el uso del P. chrysosporium.
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3.3 Obtencion y caracterizacion del grafeno

En la Figura 3.5 se presentan los materiales obtenidos como resultado de los
procesos realizados para obtencion de: a) grafeno por el método de exfoliacion
mecanica, b) oxido de grafeno por el método de Hummers, y c) 6xido de grafeno
dispersado en agua

Aparentemente no existen diferencias entre las imagenes a) y c), las cuales
muestran el material disperso; sin embargo, se trata de grafeno y 6xido de grafeno.
Este ultimo fue reconocido por la oxidacion del material, que ocasion6 el cambio de
color en la muestra, el cual varié desde una tonalidad negra a una marrén, como lo
indican Soto-Lopez et al. (2015).

a)

Figura 3.5. Materiales obtenidos a partir de grafito. a) grafeno disperso en agua, b)

oxido de grafeno seco y c) 6xido de grafeno disperso en agua.

A fin de hacer una distincion entre los materiales obtenidos a partir de grafito, a
continuacion se detallan otras caracteristicas que fueron determinadas para este

material, asi como para el grafeno y para el 6xido de grafeno.
1. Caracteristicas morfologicas superficiales.

En la Figura 3.6. se muestran las micrografias obtenidas por SEM del grafito, el
oxido de grafeno y el grafeno. En las dos primeras columnas de izquierda a derecha
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se presentan los materiales obtenidos en este trabajo y, en la tercera, las imagenes
de otros autores, a fin de comparar los materiales.

Las micrografias obtenidas para el grafito (Figura 3.6 a 'y b) muestran una estructura
de ldminas o escamas que tienen una forma irregular y son compactas, tipicas del
grafito, lo que es congruente con lo que muestran Jeong et al. (2008). Por su parte,
el oxido de grafeno (Figura 3.6 d y e) exhibe dichas escamas de manera dispersa
sin perder su compactacion. De acuerdo a Zinadini et al. (2015) la compactacién se
atribuye a las hojas de grafeno presentes en solucion, y lo que autores como Bayer
et al. (2014), Jia et al. (2016) y Yin et al. (2016) denominaron como topografia

arrugada.

\ X
Jeong et al., 2008}

Figura 3.6. Micrografias SEM de: (a, b y c¢) grafito, (d, e y f) 6xido de grafeno y (g,
h e i), grafeno.
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Las micrografias correspondientes al grafeno (Figura 3.6 g y h) son semejantes a
las del grafito, por lo que que es de esperar una estructura en forma de escamas;
sin embargo, se observa una mayor cantidad de éstas; mas finas y mas pequefias
que las del grafito, las cuales puden alcanzar tamafios hanomeétricos. Autores como
Yasmin et al. (2006) mostraron que el grafeno presenta una ligera separacion de
laminas con respecto al grafito. Mientras que Khan et al. (2016) destacaron que el

grafeno presenta una textura mas escamosa que el grafito.

2. Caracteristicas de porosidad y area superficial.

Enla Tabla 3.2 se muestran los resultados del estudio de area superficial del grafito,
de grafeno y de 6xido de grafeno, realizados mediante la adsorcién de N2 con el
método BET.

Tabla 3.2 Analisis de area superficial de los materiales obtenidos.

Material Area sug)erficial Didametro promedio de poro
(m?/g) (nm)
Grafito 1.32 10.51
Oxido de grafeno 14.35 3.59
Grafeno 18.18 7.08

De los valores obtenidos se observa que el grafito presenta un area superficial
menor y tamafio de poro mayor, en comparacion con el 6xido de grafeno y del
grafeno. Este resultado era de esperarse, debido a que éstos ultimos contienen
capas mas pequefias que el grafito, lo que permite considerar la posible presencia
de 6xido de grafeno y grafeno en los materiales obtenidos. En la literatura se reporta
que el 6xido de grafeno presenta un area superficial de 6.33 m?/g y un didmetro
promedio de poro de 3.15 nm (Ozcan et al., 2016). La diferencia entre los resultados
de esta investigacion y los valores que presentan los autores puede atribuirse al
tamafio de las escamas del grafeno. Autores como Hasan et al. (2015) han
reportado que las hojas de grafeno individuales pueden presentar diferentes

dimensiones de superficie de acuerdo al tamafio de las laminas.
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Por ultimo, Rhee et al. (2015) obtuvieron un grafeno con un area superficial
extremadamente alta de 2274 m?/g, en comparacién con los nanotubos de carbono

y las nanoldminas de grafeno que tienen areas entre 50 y 200 m?/g).

3. Identificacion de grupos funcionales.
En la Figura 3.7 se muestran los espectros de infrarrojo obtenidos del analisis de
cada uno de los materiales, en la cual se incluy6 el grafeno comercial utilizado como

referente e indicado como grafeno C.

= (5rafito — (rafeno C, — grafeno — iitlo degratenno

100

Transmitancia (u. a.)

1900 1700 1500 1300 1100 200 700 500

Mamera de onda (cm™)

Figura 3.7. Espectros FTIR de las muestras de grafito, de grafeno comercial, de

grafeno y de 6xido de grafeno.

El espectro del grafito no presentd picos significativos, esta misma observacion la

hicieron autores como Choi et al. (2010).
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En el espectro del grafeno comercial se observan bandas de baja intensidad, una
en 1570 cm™ lo cual es atribuido al grupo C=C, que de acuerdo a Lim et al. (2011)
e Igbinigun et al. (2016) es caracteristico de las laminas de grafeno. Y otra en 1100
cm* aproximadamente, lo que Castro-Beltran et al. (2011) atribuyen a la vibracion

caracteristica de los grupos éter (C-O).

Por otra parte el grafeno obtenido se manifesté con bandas de intensidad leve en
1410 cm™ y 1010 cm™ que se atribuyen a la flexion del O-H y a las vibraciones de
estiramiento de C-O. Este ultimo identifica la posible presencia de grafeno (Choi et
al; 2010).

El espectro del 6xido de grafeno presentd picos débiles en 1700 cm?, 1610 cm™, y
que se atribuyen a la vibracién de C-O y C=C, un pico fuerte en 1000 cm* atribuido
a C-OH y picos tenues entre 700 y 900 cm™ que corresponden a los grupos epoxi.
Las vibraciones indicadas muestran la presencia del 6xido de grafeno de acuerdo
con las caracterizaciones de autores como Xu et al., 2008; Castro-Beltran et al.,
2011; Chen et al., 2015; Zinadini et al., 2015; Igbinigun et al., 2016 y Jia et al., 2016.

4. Andlisis por espectroscopia Raman.

En la Figura 3.8 se presentan los espectros Raman de los materiales obtenidos
como O6xido de grafeno, grafeno, asi como, del grafito y del grafeno comercial
utilizado como referente. El espectro correspondiente al grafito presenta de manera
definida una banda caracteristica alrededor de los 1600 cm-*, denominada banda-
G, marcada por Jeong et al. (2008), mientras las bandas pequefias mostradas
aproximadamente en 1350 y 2700 cm™ corresponden a defectos de la red de

carbono y son denominadas bandas D y 2D, respectivamente (Bayer et al., 2014).

64



RESULTADOS

— GrEfeno — Grafito e GrEfENO Crzido de grafe no
&00
=00
400
=1
E 300
[
=
&
£ 200
1
100 “
wt A Y
0 -
1000 1500 2000 2500 3000
Rarman ot

Figura 3.8. Espectro RAMAN de las muestras de grafeno comercial, de grafito, de

grafeno y de 6xido de grafeno.

El grafeno obtenido muestra un espectro Raman similar al del grafito, con las
bandas definidas en 1350 cm™ (D), en 1600 cm™ (G) y en 2700 cm™ (2D), pero de
mayor intensidad, lo que autores como Ferrari et al. (2006) y Nuvoli et al. (2011),

consideran que esas bandas confirman la presencia de grafeno.

Por su parte, el espectro del grafeno comercial muestra las bandas en 1350 cm
(D), en 1600 cm™ (G), pero de menor intensidad. Lo que autores como Bautista et
al. (2013), reportaron como la cantidad de capas de grafeno, indicando que a mayor
intensidad en la muestra mayor cantidad de capas de grafeno. En este sentido, se
considera que el espectro del grafeno comercial es de menor nimero de capas,
mientras que la banda 2D se manifiesta en 2500 cm, lo que indica que no hay un

corrimiento por la cantidad de capas.
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En el espectro del 6xido de grafeno se observo de manera clara la banda G en 1585
cm?yla banda D en 1338 cm™! que se asignan, de acuerdo con Chen et al. (2015),
a la estructura y defectos del grafito situados en los bordes del grafeno. Otros
autores, que utilizaron el método de oxidacion de Hummers, ubicaron estas dos
bandas para el 6xido del grafeno aunque la intensidad de la banda y la posicion
variaron ligeramente su ubicacién en la banda D en 1347 cm y la banda G en 1594
cm™ (Jeong et al., 2008; Bayer et al., 2014; Igbinigun et al., 2016; Yin et al., 2016;
Khan et al., 2016). Con base en el andlisis de las bandas presentes y lo reportado
en la literatura, se considerd que el material que se obtuvo de la sintesis fue 6xido
de grafeno.

6. Analisis por difraccion de rayos-X.
En la Figura 3.9. se presentan los difractogramas obtenidos por difraccion de rayos-

X de los materiales grafito, 6xido de grafeno y grafeno.
— e —Cyido de grafenn  sGrafito
3000
2500

. 2000

!

1500

Intensidad (u.a

1000

00

Anzulo 287

Figura 3.9. Difractogramas de grafeno, de 6xido de grafeno y de grafito.
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El grafito muestra un difractograma que coincide y se alinea con los puntos del
estandar de la libreria propia del equipo, que identifican la estructura del grafito

original, asi como lo reportado en la literatura (Chen et al., 2015).

El grafeno obtenido presenté un difractograma similar al del grafito. Bayer et al.
(2014) argumentan que el pico ubicado en 26.5° corresponde, en ambos casos, a
grafito/grafeno. Sin embargo, autores como Chen et al. (2015) solo lo atribuyen al
grafito. Debido a esta diferencia de criterio para identificar el grafeno, en este trabajo
se considera que este analisis no es suficiente para indicar que el material

corresponda en su totalidad al grafeno.

El difractograma del 6xido de grafeno presenta similitud con el del grafito, lo que
indica que existe gran parte del material como grafito y se nota una banda adicional
en un angulo de 12° aproximadamente, lo que coincide con la oxidacion de grafeno;
esto basado en lo reportado por Lim et al. (2011), Kumar et al. (2012), Shahriary y
Athawale, (2014), y Bayer et al. (2014), donde la difraccion de rayos X del 6xido de
grafeno tiene este comportamiento y se presenta en los 9.1, 11,11.6 y12 grados,

por lo que la muestra refleja la presencia de 6xido de grafeno y grafito.

Al finalizar la etapa de caracterizacion se consideré que los materiales buscados
fueron obtenidos y pueden identificarse como 6xido de grafeno y grafeno. Y que es

posible que exista una parte residual de grafito u 6xido de grafito.
3.4 Obtencion de matrices hibridas de encapsulamiento
En la Tabla 3.3 se muestra la apariencia de las matrices esféricas obtenidas con los
materiales dispersantes, representados en columnas, y los materiales dispersos,
representados en renglones. Los materiales desarrollados fueron: agar-silica gel (A-

SG), agar-carbén activado (A-CA), agar-almidén (A-AL), agar-grafito (A-g), agar-
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silica (A-S), alginato-silica gel (AA-SG), alginato-carbon activado (AA-CA), alginato-
almidon (AA-AL), alginato-grafito (AA-g), alginato-silica (AA-S), quitosano-silica gel
(Q-SG), quitosano-carbon activado (Q-CA) y quitosano-grafito (Q-g).

Tabla 3.3 Apariencia de las matrices poliméricas obtenidas.

Materiales Quitosano (Q
Silica Gel
(SG)
Carbon
activado
(CA)
Almidoén Material no
(AL) desarrollado
Grafito (g)
Silica Material no
coloidal (S) desarrollado

De estos resultados se destaca que el agar present6é una baja tolerancia al pHy a
la permanencia en el agua, asi como dificultad para formar las esferas o
encapsulados durante el goteo (en agua y aceite-emulsion) y presenté

desprendimiento de material.

Las matrices de quitosano generaron problemas desde el goteo en NaOH, donde al
final del tiempo de contacto en la solucion hubo desprendimiento de material, lo que
indicd que el proceso de reticulacion no fue eficiente. Esto difiere con los reportes
gue presentan al quitosano como un material resistente y de posible reuso
(Cifuentes y Rojas, 2005; Li et al., 2012; Dincer et al., 2012; Xu et al., 2013; Wang

et al.,, 2014). Sin embargo, los autores indicaron que la reticulacion con
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glutaraldehido mejora la resistencia del quitosano, pero en el caso de su aplicacion
para el encapsulamiento de microorganismos, este material puede afectar debido a

su toxicidad.

Por lo anterior se consideré en este trabajo usar como matriz 0 material dispersante
el alginato (AA), al cual se adicionaron diferentes materiales dispersos para obtener
compositos o hibridos de AA. En la Tabla 3.5 se presentan los materiales que fueron
desarrollados. Con dos materiales: AA-caolin, AA-arcilla, AA-alumina, AA-
wallastonita, AA-bérax, AA-dolomita, AA-6xido de grafeno, AA-talco industrial, AA-
PVA, AA-bentonita, AA-lignina y AA-grafeno. Para los compuestos de tres
materiales se desarrollaron: alginato-silica-carbén activado (AA-S-CA), alginato-
almidon-grafeno  (AA-A-G), alginato-PVA-arcilla  (AA-PVA-AC), alginato-
carboximetilcelulosa-grafeno (AA-CC-G), alginato-silica-grafeno (AA-S-G), alginato-
PVA-grafeno (AA-PVA-G) y alginato-PVA-wallastonita (AA-PVA-W).

En general, el AA formo esferas uniformes en la mayoria de los casos por el goteo
en cloruro de calcio. Después del periodo de contacto con éste, la mayoria de las
esferas presentaron estabilidad, excepto la mezcla AA-CC-G que mostrd
ablandamiento, con desprendimiento del grafeno, a pesar de que la
carboximetilcelulosa fue reportada como un elemento que brinda estabilidad, por
Trujillo-Reyes et al. (2014) y Nakawaga et al. (2013).

En el desarrollo de esta etapa se presentaron dificultades en el goteo con los
materiales arcillosos principalmente, por lo que se fueron descartando los materiales
de: alginato-silica-carbon activado (AA-S-CA), alginato-almidon-grafeno (AA-A-G),
alginato-PVA-arcilla (AA-PVA-AC), alginato-carboximetilcelulosa-grafeno (AA-CC-
G), y alginato-PVA-wallastonita (AA-PVA-W).
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Tabla 3.5. Esferas de encapsulamiento desarrolladas con AA y uno, o dos

materiales dispersos.

Ab-caolin

Al-arcilla

Ab-dolomita

AA-hentonita

AA-alumina

-Oxido de
grafreno

Al-talco industrial

AA-lignina

AA-grafeno

-

AA-PYVA-AC

3.4.1 Caracterizacion de las matrices hibridas de encapsulamiento

1. Resistencia mecanica

En la Tabla 3.6 se presentan los resultados obtenidos de la resistencia mecanica de

los encapsulados, en relacién al pH y permanencia en el agua por 7 dias. Es

importante considerar que el material de referencia es el alginato. La prueba se

considera aceptada (v) cuando la matriz polimérica toler6 su permanencia en el
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aguay avalores de 4y 8 de pH, y no aceptada (X) cuando la matriz polimérica sufrié
desprendimiento de material durante la aplicacion de la prueba mencionada. Los
encapsulados hibridos con los mejores resultados de este andlisis fueron las
compuestas de los siguientes materiales: AA, AA-S, AA-wallastonita, AA-G, AA-S-
Gy AA-PVA-G.

Tabla 3.6. Resistencia mecanica de los encapsulados por agitacion.

Materiales del Tolerancia | Tolerancia Permanencia
encapsulado pH 4 pH 8 en el agua
AA v N4 v
AA-g X v v
AA-S v v v
AA-AC X v v

AA-alimina X v X

AA-caolin X v X
AA-dolomita X v X
AA-talco v v X
AA-bbrax X v v
AA-wallastonita v v v
AA-bentonita v v X
AA-lignina v v X
AA-G v v v
AA-PVA v v X
AA-S-G v v v
AA-OG v v X
AA-PVA-G v v v

2. Caracteristicas morfoldgicas

Al considerar los resultados del punto anterior, las matrices poliméricas mas
estables al flujo por agitacion en su permanencia en el agua y mas tolerantes al pH
fueron consideradas para determinar su morfologia, a través de la técnica de MEB.

La Figura 3.10 (a-f) muestra las micrografias de AA, AA-S y AA-wallastonita.
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Figura 3.10. Micrografias (MEB) de las matrices de: (ay b) AA, (cyd) AA-Sy (ey

f) AA-wallastonita.

En este primer grupo de micrografias se puede apreciar la morfologia rugosa
caracteristica del alginato, como material base (Figura 3.10 a y b). También se
observé que la adicion de silica al parecer incrementd la rugosidad del encapsulado
(Figura 3.10 c y d). Cabe resaltar que estos encapsulados muestran que la silica
tiene una integracion homogénea con el alginato al ser muy similares las imagenes.
Por su parte, la adicion de wallastonita (Figura 3.10 e y f) mostr6 un exceso de
material al exterior de la esfera, lo que puede observarse como cuerpos blancos en
la superficie; esto indicé que la integracion del material no es completa y éste podria
desprenderse u obstruir la porosidad del encapsulado, razén por la cual fue

descartada para su uso como encapsulado del microorganismo.
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En la Figura 3.11 (a-h) se presentan las micrografias correspondientes a los
materiales de AA, AA-PVA, AA-G y AA-PVA-G.

100 pm [N

Figura 3.11. Micrografias (MEB) de los encapsulados de: (ay b) AA, (cy d) AA-
PVA, (eyf) AA-Gy (gy h) AA-PVA-G.

En este segundo grupo de micrografias se observé que la morfologia del alginato

(Figura 3.11 a 'y b) predomina en todos los encapsulados. Las matrices hibridas de
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AA-PVA (Figura 3.11 c y d) presentaron una apariencia de menor rugosidad lo que
se interpretd como la union con el material dispersante. En la adicion de grafeno al
AA (Figura 3.11 e y f) se observo en la micrografia un incremento de la rugosidad y
algunas aglomeraciones que fueron atribuidas al grafeno, en general al observar el
encapsulado en la Tabla 3.5, su resistencia a la agitacion y su tolerancia al pH se
consider6 una integracion de materiales aceptable en el encapsulado.

Para el encapsulado AA-PVA-G (Figura 3.11 g y h) se observé que el PVA
proporcion6 aparentemente una mejor integracion de los materiales en comparacion

con el encapsulado de AA-G.

2. Caracteristicas de porosidad.

Los resultados del estudio de tamafio de poro de las matrices hibridas con base en
alginato asociado a materiales de silica, PVA y grafeno se presentan en la Tabla
3.7. Se considerd el encapsulado de alginato como punto de partida para este

analisis.

Tabla 3.7 Analisis del tamafio de poro de los sistemas de encapsulamiento.

. Tamafo de poro (seco) Tamafo de poro (humedo)
Sistema
[nm] calculado [nm]
AA (Sierra, 2014) 6.03 154
AA-S 7.08 16.8
AA-PVA 5.7 14.3
AA-PVA-G 3.56 9.2

Como puede observarse, los tamafios de poro fueron muy similares en los 3
primeros materiales, mientras que el encapsulado de AA-PVA-G mostré una
reduccion del 40% del valor con respecto al alginato, esto debido en un 7% por su
asociacion al PVA y un 32 % debido a la inclusion de grafeno. Todos los valores de
tamafio de poro indicaron que es posible preservar el microorganismo en los

encapsulados |
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3.5 Encapsulamiento de biomasa de P. chrysosporium en matrices

hibridas seleccionadas

El P. chrysosporium se encapsul6 en las matrices de AA, AA-S, AA-S-G y AA-PVA-
G. El encapsulado del microorganismo no presentd cambios fisicos en las matrices,
en las cuales solo se aprecia el tipo de material utilizado, la forma esférica y la
uniformidad en el tamafio. En las fotografias de la Figura 3.12 (ay b) se aprecian
las matrices que presentaron las mejores caracteristicas AA-S y AA-PVA-G,

respectivamente.

Figura 3.12 Encapsulados con P. chrysosporium en: a) AA-S y b) AA-PVA-G.

Es importante sefialar en este apartado que se verificé la permanencia del
microorganismo dentro del encapsulado después de 30 dias de almacenado en
agua estéril, a 4 °C y al finalizar los 7 dias de tratamiento en el efluente. El
encapsulado se sembrd en medio so6lido PDA y se verificd su crecimiento. La Figura

3.13 muestra estos resultados.
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Figura 3.13. Sembrado de encapsulados: a) almacenado por 30 dias y b) después
de finalizar el tratamiento.
En la fotografia puede observarse que el crecimiento del hongo no se vio limitado
por el almacenamiento o por su actividad en el tratamiento del efluente. Lo anterior
indica que el microorganismo preservl sus capacidades bioldgicas y metabdlicas
en ambas condiciones. Esto indica que es posible utilizar un microrganismo
confinado en un encapsulado hasta 30 dias después de haberse integrado a éste.
Y, que en ese tiempo, el microrganismo encapsulado mantiene sus capacidades
enzimaticas activas, por lo que puede ser reutilizado con el mismo propésito en el

efluente textil.

3.6 Primera etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso biolégico

aerobio con biomasa encapsulada de P. chrysosporium

En este apartado se muestran los resultados obtenidos del tratamiento bioldgico del
efluente textil, de acuerdo a lo establecido en la metodologia. Los resultados
presentados corresponden al uso de biomasa en estado libre y la biomasa contenida
en los encapsulados de AA-PVA-G.
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3.6.1 Tratamiento biolégico con suministro de aire indirecto por

agitacion orbital

Al realizar el tratamiento biolégico del efluente textil con encapsulados de AA-S,
éstos permanecieron en el fondo del reactor, debido a su peso, promoviendo la
aglomeracion de esferas con resultados poco satisfactorios en el proceso biolégico,
por lo que la aplicacion de estos encapsulados fue descartada para el tratamiento

hibrido propuesto.

Las muestras del efluente textil y las obtenidas después del tratamiento biolégico
aerobio con suministro de aire indirecto para microorganismo en estado libre y
encapsulados de AA-PVA-G se muestran en la Figura 3.14 (a-f), donde se observo
gue la coloracién disminuy6 de manera considerable al finalizar el tratamiento con

agitacion.

a)

Figura 3.14. Efluente textil rojo: a) sin tratar, b) tratado con micelio libre y c) tratado
con el encapsulado de P. chrysosporium. Efluente textil azul: a) sin tratar, b)

tratado con micelio libre y c) tratado con el encapsulado de P. chrysosporium.
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3.6.1.1 Evaluacion de la calidad del efluente tratado

De manera cuantitativa, la Tabla 3.8 muestra los valores de la turbiedad, los sélidos
y los porcentajes de reduccion de DQO y de color, al finalizar el periodo de
tratamiento, lo que corrobord la eficiencia del tratamiento. Como referentes se
presentan los valores iniciales del efluente y los resultados obtenidos utilizando
biomasa libre.

Tabla 3.8 Evaluacion del tratamiento en su primera etapa en reactor, con

suministro de aire indirecto.

Efluente textil rojo reactivo Efluente textil azul reactivo
120 171
Parametro Inicial BL BE Inicial BL BE

pH 4.2+0.1 6.5+0.1 6.5+0.1 5+0.1 6.5+0.1 6.5+0.1
Turbiedad (NTU) 91+2 3.8+0.1 2.9+0.2 7312 3.6+0.1 3.8+0.2
(Srgg?os totales 52243 | 233+14 | 26511 | 746+3 | 412422 | 501425
DQO (mg/L) / % 930+15/ | 1085+18 1140+17 | 133020
de reduccion 3100250 1 7200y 6506 | S000+50 | " on0, 65%
Absorbancia / % 0.09 0.17 0.03 0.23
reduccion de 0.85+0.2 +0.01/ +0.01/ 0.77+0.1 +0.01/ +0.01/
color 89% 80% 95% 70%

BL: biomasa libre. BE: biomasa encapsulada

En general, los resultados de remociéon de todos los parametros analizados,

mediante el proceso biolégico en mencion, mostraron que el uso del
microorganismo encapsulado en matrices AA-PVA-G fueron adecuados para llevar
a cabo el tratamiento de un efluente textil, evidencidndose por un comportamiento
similar a las biodegradaciones realizadas por la biomasa libre en ambos efluentes.
La actividad metabolica del P. chrysosporium también se reflej6 en el incremento
del pH, la reduccion de la turbiedad superior al 95% y la reduccién de solidos en
ambos efluentes.

Para ilustrar el comportamiento de reduccion de color y de DQO se presentan en la

Figura 3.15 las cinéticas de remocion respectivas.
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Figura 3.15. a) Cinética de reduccion de DQO y b) cinética de reduccion de color

para el tratamiento biolégico con aireacion indirecta.
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Particularmente, a través de este método, se destaca el resultado de remocion de
DQO en el efluente textil, con una tendencia similar en ambos efluentes y teniendo
resultados de 70% con el uso de biomasa libre y de un 65% con los encapsulados,
lo cual es congruente y similar a los obtenidos por Mullai y Vishali (2007), Gomathi
et al., (2012), Gonzalez, (2012) y Sierra, (2014), en los cuales se utilizé6 biomasa

encapsulada para el tratamiento de efluentes.

La remocion de color fue superior en el tratamiento con biomasa libre alcanzando
89% para el efluente rojo y 95% para el efluente azul, mientras que el tratamiento
con encapsulados logré una remocion de 80% en el efluente rojo y 70% en el
efluente azul, esto se traduce en menor eficiencia del tratamiento con encapsulados.
Resultados similares en la decoloracion de tintes azo con P. chrysosporium

inmovilizado, fueron reportados por Enayatizamir et al., (2010).

3.6.2 Tratamiento biolégico con suministro de aire directo en un reactor

tipo airlift

El suministro de aire directo se realizdé con un reactor airlift, con un flujo de aire de
1.5 L/min; la Figura 3.16 muestra el tratamiento biolégico utilizado en los efluentes
textiles rojo y azul. Cabe sefialar que la coloracion disminuyé significativamente al

finalizar el tratamiento.
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Figura 3.16. Reactor airlift. Efluente textil rojo: a) con biomasa libre, b) con
biomasa encapsulada y c) efluente tratado. Efluente textil azul: d) con biomasa
libre, e) con biomasa encapsulada y f) efluente tratado.

3.6.2.1 Evaluacién de la calidad del efluente tratado

De manera cuantitativa, la Tabla 3.9 muestra los valores de la turbiedad, los solidos
totales, los porcentajes de reduccion de DQO y de color, al finalizar el periodo de
tratamiento con un suministro de aire directo. El tratamiento con biomasa libre y los

valores iniciales del efluente son considerados para el analisis de resultados.

La turbiedad y los soélidos presentaron valores mas eficientes para el efluente con
rojo reactivo, en comparacién con el efluente con azul reactivo. Esto indica un
comportamiento similar al tratamiento por aireacion indirecta. Sin embargo, los

valores de remocién de DQO vy color si presentaron diferencias.
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Tabla 3.9. Evaluacion del tratamiento en su primera etapa en reactor, con

suministro de aire directo (biorreactor airlift).

Efluente textil rojo reactivo Efluente textil azul reactivo
120 171
Parametro Inicial BL BE Inicial BL BE

pH 4.2+0.1 6+0.1 6+0.1 5+0.1 6+0.1 5.6+0.1
Turbiedad (NTU) 91+2 2+0.1 2.1+0.2 7312 5.4+0.1 5+0.2
(Srﬁg‘)jos totales 52243 | 278+14 | 392+11 | 746+#3 | 465+22 | 550+25
DQO (mg/L) / 1700+22 | 1900+20 1900420 | 2200425
reduccion (%) 3100+50 [ 45% 38.7% 3800450 50% 42%
Absorbancia / 0.25 0.42 0.08 0.46
reducciéon de 0.85+0.2 | +0.01/ +0.02/ | 0.77+0.1 | +0.01/ +0.02 /
color (%) 70% 50% 90% 40%

BL: biomasa libre. BE: biomasa encapsulada

En la Figura 3.17 se presentan las cinéticas del comportamiento de reduccion de

DQO y de color para este tratamiento.

La reduccion de la DQO en el reactor airlift para ambos efluentes, tanto para micelio
libre como encapsulado, estuvo por debajo del 50%. Esto puede deberse a que el
microorganismo disminuy0 su capacidad de degradacién por el tipo de suministro

de aireacion y/o el exceso de movimiento a que fue sometido (Xiong et al., 2008).

Por otra parte, la decoloracion disminuyé en el efluente azul un 90% y en el efluente
rojo un 70% con el uso de micelio libre, mientras que el microorganismo
encapsulado solo redujo el color entre un 40 y un 50%, hasta un 90%. Esta gran
diferencia en los porcentajes podria estar asociada a la mayor produccion de
enzimas fungicas como lacasa y su alta afinidad por la coloracion azul (Gonzalez et
al., 2014).
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Figura 3.17 a) Cinética de reduccién de DQO y b) cinética de reduccion de color

para el tratamiento biolégico con aireacion directa.
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Los resultados de ambos procesos de tratamiento sugieren que los experimentos
de degradacion se vieron afectados considerablemente por el tipo de reactor,
seguido de la estructura del colorante y la afinidad del microorganismo. El
tratamiento de ambas muestras textiles logré la reduccion de DQO vy la eliminacion
de color; en particular, el biorreactor con suministro de aire indirecto presentdé una

mayor eficiencia.

Por tanto, la diferencia entre los valores de DQO al finalizar el tratamiento en los
reactores se asocio al tipo de aireacion. En la primera etapa, la agitacibn mecanica
posiblemente acelerd las tasas de reduccion de DQO, al permitir un mejor suministro
de oxigeno; lo que no sucedid con el suministro de aire en el biorreactor airlift, en
donde las condiciones hidrodinamicas no permitieron velocidades de aire 6ptimas
hacia la biomasa encapsulada. El efecto de cizallamiento, probablemente, también
fue critico en este reactor, lo que limité la accion metabdlica del microorganismo.
Otros fenbmenos, como las particulas depositadas en la superficie de la esfera y el
blogueo de los poros del encapsulado por los sélidos presentes, también podrian
haber reducido la transferencia de masa y causar la muerte celular dentro del
encapsulado. Por ultimo, otro posible factor que podria limitar la degradacion de

DQO es la presencia de sustancias téxicas en las aguas residuales textiles.

En lo que respecta a la eliminacion de color, ambos procesos presentaron
comportamientos similares. Sin embargo, el reactor airlift exhibié menor reduccion
de color, lo que indica que, efectivamente, el flujo de aire en el reactor no fue el ideal
para permitir la biodegradacion. Otros factores que pudieron afectar este proceso
son la estructura del colorante y la composicion del agua residual textil.

3.6.3 Evaluacion de la biomasa

Los datos obtenidos del peso de biomasa se presentan en la Tabla 3.10.
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Tabla 3.10. Peso de biomasa obtenida al final del tratamiento bioldgico con

suministro de aire indirecto y directo.

Suministro de Biomasa en el efluente Biomasa en el efluente
aire textil con rojo reactivo 120 | textil con azul reactivo 171
(mg) (mg)
Libre Encapsulada Libre Encapsulada
Agitacion
I 1750+35 910420 (52%) 1160+17 912+18 (78%)
(indirecto)
Airlift (directo) 1890+21 376+12 (20%) 510+13 256110 (50%)

Se consideré como antecedente que la biomasa utilizada de manera libre es
proporcional a la biomasa que contiene la cantidad de encapsulado utilizada en el
tratamiento, se observo que en los valores mostrados en la Tabla 3.10, se presento
un comportamiento de control en el crecimiento de la biomasa para los
encapsulados, al compararlo con el estado libre, en ambos efluentes y para los
tratamientos con diferente suministro de aire.

Especificamente se observo que con suministro de aire indirecto, el microorganismo
encapsulado tuvo un crecimiento con porcentajes mayores que al utilizar un
suministro de aire indirecto, indicativo de que la aireacion pudo influir en el desarrollo

del microorganismo (Xiong et al., 2008).

En general, el crecimiento fungico durante el tratamiento con biomasa libre y con
los encapsulados indic6 que este tipo de efluentes tienen las condiciones suficientes
de cultivo para el desarrollo de células fungicas. Particularmente, el efluente con
rojo reactivo mostré una biomasa libre maxima de 1890 mg con aireacién directa y
una biomasa encapsulada maxima de 910 mg con aireacion indirecta. En el caso
del efluente con azul reactivo, se encontr6 que mediante aireacién indirecta fue
posible alcanzar el maximo peso de biomasa. Este comportamiento se puede
asociar a dos causas: a la toxicidad del efluente y a la velocidad de flujo en el reactor

airlift, por la forma en que se suministro el aire, como se explicé anteriormente.
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3.7 Segunda etapa de tratamiento del efluente textil. Proceso de

membrana de ultrafiltracion

En esta ultima etapa se obtuvo un flujo de permeado para los efluentes tratados en
reactor por agitacion y reactor airlift. La ultrafiltracion de efluentes con aireacion
indirecta tuvo un flujo alto de permeado de 2 L/m?h durante 2 h, lo que indica una
cantidad minima de incrustaciones o bajo nivel de ensuciamiento. En el caso de la
filtracion de efluentes en reactor airlift, éstos mostraron un flujo de permeado similar;
sin embargo, el tiempo de filtracibn constante fue de 1 h, lo cual revel6 el

ensuciamiento de la membrana en un tiempo menor.

Como parte final del tratamiento a los efluentes textiles, en la Figura 3.18 se
presentan las imagenes de los efluentes depurados por el proceso biolégico
utilizando biomasa libre, encapsulada y el permeado que se obtuvo del tratamiento
con la membrana para el efluente con rojo reactivo 120 y en la Figura 3.19 las

correspondientes al azul reactivo 171.

En las imégenes (Figura 3.18 y Figura 3.19) destaca la obtencion de efluentes
permeados con una calidad aparentemente libre de turbiedad, coloracion vy,

posiblemente, sin elevadas cargas de contaminantes.

Figura 3.18. Efluente rojo reactivo 120: a) proceso biolégico BL, b) permeado BL,

C) proceso biolégico BE y d) permeado BE.
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Figura 3.19. Efluente azul reactivo 171: a) proceso bioldgico BL, b) permeado BL,

c) proceso biologico BE y d) permeado BE.

3.7.1 Evaluacion de la calidad del efluente tratado

Como parte final del tratamiento se presenta la evaluacién de pardmetros de calidad
en la Tabla 3.11, donde se observan el pH, la turbiedad, los sélidos totales, los
porcentajes de reduccion de DQO y reduccion de color, con valores minimos que

permiten considerar que el efluente puede ser reutilizado por la industria textil.

Los resultados mostraron que la filtracién por membrana redujo los parametros de
concentracion de DQO y de color significativamente, con porcentajes del 95 al
100%, respectivamente, incrementando la calidad del efluente desde un 25% para
reduccion de DQO y desde un 5% en remocién de color, al comparar los resultados

con el tratamiento biolégico.

Los resultados de DQO muestran ser superiores a los obtenidos por Salazar et al.
(2009), quienes utilizaron dos membranas de ultrafiltracion y un sistema bioldgico
de lodos activados, y reportaron una remocion de DQO de 89%, asi como un
porcentaje de 69% en remocion de color. En comparacién con el trabajo De Jager
et al. (2014), la reduccién de DQO obtenida fue superior en un 8% y la remocién de
color fue practicamente igual. Sin embargo, su sistema de tratamiento fue basado
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en un tanque de homogenizacion, seguido de un proceso biolégico anaerobio, un

proceso biolégico aerobio y, finalmente, una membrana de ultrafiltracion.

Tabla 3.11. Evaluacioén del tratamiento propuesto para el efluente textil.

Efluente textil rojo reactivo 120
Parametro BL BE
Agitacion Airlift Agitacion Airlift
pH 6.7 6.6 6.8 6.4
Turbiedad (NTU) 0.20 0.20 0.93 0.67
Sélidos totales (mg) 15645 178+10 150+5 29248
DQO (mg/L) / Reduccion 18946/ 150+10/ 17548/ 15045/
(%) 93.9% 95.1% 94.3% 95.1%
dAbsorba”C'a/ Reduccion | ;10006 | 0/100% | 0/100% | 0/100%
e color (%)
Efluente textil azul reactivo 171
Parametro BL BE
Agitacion Airlift Agitacion Airlift
pH 6.5 6.8 6.5 6.7
Turbiedad (NTU) 3.6 0.61 0.61 1.70
Sdélidos totales (mg) 312410 2658 301+10 359412
DQO (mg/L) / Reduccion 2207/ 350+11/ 258+11/ 399+10/
(%) 94.2% 90.8% 93.2% 89.5%
Absorbancia / Reduccién | 0.10+0.01/ | 0.10+0.01/ | 0.12+0.01/ | 0.15+0.01/
de color (%) 87% 87% 84.5% 80.5%

BL: biomasa libre. BE: biomasa encapsulada

De acuerdo a los datos obtenidos, es posible sugerir un proceso de tratamiento
combinado para la depuracion de efluentes textiles con alta coloracion roja, basado
en un proceso hioldgico con encapsulados de biomasa de P. chrysosporium de AA-
PVA-G con suministro de aire indirecto por agitacion, seguido de un proceso de

ultrafiltracion.

Por otro lado, la calidad del efluente tratado mediante el proceso sugerido muestra
la posibilidad de su reuso en riego agricola o para uso publico urbano, ya que, de
acuerdo a la NOM-001-SEMARNAT-1996, se establece que para esta disposicion
es necesaria una DQO de 150-200 mg/L. También se puede disponer para nutrir

cuerpos de agua, debido a que segun el banco mundial del agua, con una DQO
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inferior a 250 mg/L se previene y se abate la contaminacion de los efluentes

receptores.

Por ultimo, es de considerar que la industria textil estudiada marca algunos
parametros de calidad del agua para poder ser reutilizada. Estos valores se

muestran en la Tabla 3.12 proporcionada por la empresa.

Tabla 3.12. Requerimientos de calidad del agua tratada mediante un proceso de

biorremediacién-UF y agua de la industria textil para fines de reciclaje y

reutilizacion.

Limites maximos requeridos| Intervalo de calidad

Parametro en la recuperacion de agua aceptable del agua
para su reutilizacion tratada
pH 6.5-8.5 6.5-6.8
DQO (mg/L) 400 150-350
Turbiedad (UNT) 5 0.2-0.93
Solidos disueltos totales 500 292-359
Solidos totales 500 292-359

Color /Absorbancia 0 0
Coliformes fecales UFC
(100 mL) 1000 250

Por lo tanto, el tratamiento global de aguas residuales con biomasa encapsulada en
reactor con suministro de aire indirecto y posteriormente con proceso de
ultrafiltracién, fue adecuado para reducir todos los pardmetros estudiados. El
sistema combinado propuesto mostré una alta eficiencia en la produccién de agua

limpia recuperada para su reutilizacion.
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El tratamiento propuesto para la depuracion de un efluente textil con coloracion roja
y azul, basado en un proceso biolégico aerobio y un proceso complementario de
ultrafiltracién, permiti6 obtener agua recuperada dentro de los parametros

aceptables para ser reusada en la industria textil.

La caracterizacion del efluente textil en sus diferentes lotes identifico la presencia
de colorantes sintéticos azo reactivos que fueron reconocidos en el lote 2 como rojo
reactivo 120 y en el lote 3 como azul reactivo 171, por la manifestacion de las
bandas maximas de absorcion de luz visible en 528 y 616 nm, respectivamente.

Se obtuvieron los materiales buscados y fueron identificados como grafeno y éxido

de grafeno, de acuerdo a los resultados de caracterizacion.

Los encapsulados que presentaron una porosidad y una resistencia mecanica
adecuadas para su aplicacion en biorreactores aireados (agitacion y airlift) para el

tratamiento de aguas residuales fueron los compuestos por AA-S y AA-PVA-G.

El proceso bioldgico tuvo una mayor eficiencia en el reactor con agitacion con una
reduccion superior en parametros del DQO y del color, en comparacion con el
reactor airlift. La reduccion de color entre 70-80% para la longitud de onda principal,
y la mayor eficiencia se encontro para el lote 2 (rojo reactivo 120). Por lo tanto, las
condiciones hidrodinamicas del airlift limitaron la accion de la biomasa encapsulada.
El efecto de cizallamiento en este reactor también fue probablemente critico,

reduciendo la accion metabdlica del microorganismo.

El uso secuencial de ultrafiltracién fue efectivo para una depuracion de las aguas

residuales textiles, lo que permitié la recuperacion de agua. La calidad del agua
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obtenida mostré caracteristicas adecuadas para su reutilizacion segun los requisitos
de la industria textil, para el efluente del lote 2 con reduccién de DQO hasta el 95%

y reduccion de color hasta un 100%.
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