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Resumen
La motivacion de este proyecto partié de la implementacion de materiales

amigables con el ambiente y biodegradables, con el fin de remover metales
pesados de aguas residuales, mediante una técnica de bajo consumo energético.
Por otra parte para generar una solucién barata, efectiva y aplicable a problemas
especificos, estandarizando una nueva especie de membranas en la tecnologia
de tratamiento de aguas, en beneficio a la salud publica y el ambiente, con el fin
de prevenir problemas ambientales y de salud por contacto directo e indirecto a
metales pesados.

Para llegar a estandarizar las membranas de quitosano se trabajé con
diferentes concentraciones masa-masa (m/m) de quitosano en la produccion de
membranas y a la vez con variaciones en la concentracion del agente
entrecruzante de las membranas (Glutaraldehido) hasta encontrar el punto optimo
del mismo, el cual corresponde a la producciéon de membranas de quitosano
Optimamente entrecruzadas. Culminada esta fase, se realizaron pruebas fisico-
mecanicas, pruebas de espesor de la membrana, de resistencia a la presion,
pruebas de tension de las membranas, para asi lograr estandarizar las mismas.
Finalmente, las membranas se utilizaron en la comprobacién de la efectividad
para remover iones de metales pesados de aguas residuales, primero con
disoluciones estandar y/o modelos preparadas en los laboratorio de investigacion
(CIPA y CEQIATEC), debido a que las muestras de aguas residuales
provenientes de diferentes industrias de tenerias, eléctricas y de pinturas,
presentaban concentraciones de efluentes inferiores a los limites maximos del
canon de vertido de aguas residuales. Dicha efectividad se comprobd realizando
analisis de absorcién atomica post filtracion de las disoluciones modelos de
cadmio, cobre y cromo preparadas en los laboratorios. Se obtuvieron resultados
con una eficiencia del 23,05% para cromo, 14,10% para cadmio y 16,09% para
cobre, esto para membranas entrecruzadas. Por otra parte se tomd ademas,
membranas sin entrecruzar como control en la diferencia de retencion entre una
membrana entrecruzada y otra sin entrecruzar y se obtuvo un 20,52 % de

eficiencia de remocién para cromo, 15,37 % para cadmio y un 13,63 % para
10
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cobre. De esta forma se comprobo la efectividad de las membranas en la remocién

de metales pesados de aguas residuales, dado que la efectividad de las
membranas no supero el 50% y a la vez estas se deterioraron en un tiempo de
vida corto, cabe destacar la comprobacion de una nueva aplicacién de una

sustancia natural o biopolimeros, en el &mbito ambiental.
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Abstract

The motivation for this project began in implementing environmentally
friendly materials and biodegradable in order to remove heavy metals from
wastewater, using a low energy consumption technique of. On the other hand to
produce a inexpensive and effective solution and applicable to specific problems,
standardizing a new kind of membrane technology in water treatment, the benefit
to public health and the environment in order to prevent environmental problems
and health by direct and indirect contact with heavy metals. To get to standardize
worked Chitosan membranes with different mass-mass concentration (m/m) of
Chitosan in the production of membranes and also with variations in the
concentration of cross-linking agent of the membranes (glutaraldehyde) to find the
optimum point thereof, which responded by producing optimally cross-linked
Chitosan membranes.

With the completion of this phase, physical and mechanical tests were
performed, and also some other measurements, like the membrane thickness,
resistance to pressure and stress testing of the membranes in order to help
standardize them. Finally, the membranes were used in testing the effectiveness to
remove heavy metal ions from waste water, first with standard solutions and / or
models prepared in research laboratories (CIPA and CEQIATEC), because the
wastewater samples from different industries(tanneries, electrical and paint)
effluent had concentrations below the limits of the wastewater discharge canon,
this effect was found by atomic absorption analysis of post filtering model solutions
of cadmium, copper and chromium prepared in the laboratory. Results were
obtained with an efficiency of 23,05% for chromium, 14,10% for cadmium and

16,09% for copper, this for intersecting membranes.

On the other hand some membranes without crisscrossing were taken as a
control sample, the difference in retention between a membrane cross-linked and
one without interbreeding being as 20,52% removal efficiency for chromium,
15,37% for cadmium and 13,63% for copper. In this way it was verified the

effectiveness of the membranes in removing heavy metals from wastewater, since
12
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the effectiveness of the membranes did not exceed 50%, yet these have

deteriorated in a short lifetime, include checking a new application of a natural

substance or biopolymers in the environmental field.
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Introduccidn
El incremento de la industria de manufactura y metal-mecanica exige la

extraccion exhaustiva de metales pesados como materia prima, lo que con lleva
una elevada presencia de metales, trayendo como consecuencia que los
ambientes acuaticos presenten concentraciones de metales que exceden los
criterios de calidad de agua. Los metales pesados bajo su forma idnica son
vertidos a rios y mares provenientes de industrias como curtiembres, fotografica,
pigmentos, plasticos, de baterias y metalurgia, sin el debido control ambiental
(Abel, N et al 2008).

Los metales pesados afectan el funcionamiento de los ecosistemas debido
a su biomagnificacion, a su vez, son de gran importancia economica, debido a los
costos elevados en los tratamientos utilizados para la eliminaciéon de estos del
medio ambiente y por los dafios que ocasionan a la salud (Mallevialle J, Wierner
M, 1988) Numerosos estudios han abordado esta cuestion, existiendo unanimidad
entre la comunidad cientifica respecto al caracter toxico de los metales pesados
para los seres vivos, dado que afectan a las cadenas alimenticias, provocando un
efecto de bioacumulacion entre los organismos de la cadena tréfica (Velasquez
CL, 2006).

Las caracteristicas toxicas de los metales pesados se pueden analizar
desde diferentes puntos de vista: (1) toxicidad a largo plazo; (2) transformacion a
formas mas toxicas bajo ciertas condiciones (como es el caso del mercurio): (3)
biomagnificacion a través de la cadena alimenticia, lo que puede poner en peligro
la vida humana; (4) no se degradan por ningun método, incluyendo bio-
tratamientos y finalmente: (5) la toxicidad de metales pesados ocurre, incluso a
bajas concentraciones desde 1,0 a 10 mg/mL. Algunos metales téxicos tales como
Hg y Cd, son muy toxicos, incluso en concentraciones del orden de 0,001 a 0,1

mg/mL (Norma A. Cuizano y Abel E. Navarro, 2008).

Al implementar tecnologias de tratamiento por membranas, especificamente
con membranas de quitosano, se estaria reduciendo un foco muy amplio de

contaminacion, evitando a la vez que estas industrias o empresas descarguen
14
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cantidades significativas de aguas residuales con metales pesados, las cuales

ocasionan un desequilibrio en el ambiente y dafios a la salud de una gran

diversidad de especies, entre ellas el hombre.

Al abrir un campo a la implementacion de membranas de quitosano, se
estaria dando un gran paso en la investigacién. Esto, debido a la aplicaciéon de una
sustancia natural o biopolimero, a un gran problema ambiental en nuestros dias,

como lo es el vertido de aguas residuales con metales pesados.
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Objetivos

Objetivo General

Estandarizar las membranas de quitosano

Objetivos especificos

Optimizar el porcentaje de reactivo entrecruzante para las membranas de quitosano.
Establecer las propiedades fisicas y mecanicas de las membranas de quitosano.

Comprobar la efectividad de las membranas de quitosano en la remocion de metales
pesados de aguas residuales.

Hipoétesis
Membranas de quitosano Optimas entrecruzadas, con composicion fisico-
mecéanica definida, aptas para la eliminacion de metales pesados de aguas

residuales por sistema filtracion, con una efectividad superior al 50%.
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Marco teorico
En Costa Rica existe la necesidad de implementar medidas de mitigacion

en el vertido de aguas residuales con metales pesados, para ello se trabajé con
dos sustancias naturales conocidas desde hace mucho tiempo, la quitina y el
quitosano. Ambos biopolimeros se encuentran emparentados quimicamente: la
quitina, por su parte, es una poli (B-N-acetil-glucosamina), la cual mediante una
desacetilacion que elimine a menos un 50% de sus grupos acetilo, se convierte en
qguitosano, poli (B-N-acetil-glucosamina-co- B-glucosamina). Cuando el grado de
desacetilacion alcanza un 100%, se convierte en quitano (Trimukhe K, Varma, A,
2008). La quitina es el polisacarido mas abundante después de la celulosa, este
se encuentra presente en forma natural en el exoesqueleto (caparazon) de
muchos crustaceos, alas de insectos (escarabajos, cucarachas), paredes celulares
de hongos, algas, etc. Sin embargo, la produccion industrial del quitosano se basa
principalmente en el tratamiento de conchas de diversos tipos de crustaceos
(camarones, cangrejos, langostas), el cual desde un punto de vista ambiental
estaria aprovechando un desecho de la acuicultura, proveniente de las plantas

procesadoras de estas especies (Trimukhe K, Varma A, 2008).

El quitosano es una poli-2-amino-2-deoxi-(1,4)-D-glucopiranosa, un

derivado de la quitina, poli-2-acetamida-2-deoxi-(1,4)-D-glucopiranosa (ver figura

1).
> 50 % grupos (Ha
acetilo CHoOH (|30
e ) NH 7~ .
HO -
HO
CHg e 0
CHoOH co NHp CHoOH
“.0 0 NH ¢~ . Desacetilacién i
Ho . Quitosano
HO
0
NH CH20H
co CHoOH
CHg "0 0 "o N .
" = HO 0
Quitina 100% grupos H 0
acetilo 2 Al
Quitano

Figura 1. Desacetilaciéon de quitina, para obtencion de quitosano.
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Trimukhe, K. y Varma, A. en enero del 2008 emplearon el quitosano entrecruzado

para la formacién de complejos de metales pesados con buenos resultados en la
eliminacion de hierro, cobre y plomo (Trimukhe K, Varma, A, 2008). Song, S. et al
en 2007 emplearon celulosa con injertos de quitosano como resina de intercambio
para remover metales pesados del agua, las cuales mostraron alta selectividad a
bajas concentraciones. Mientras que Aroua, M. et al 2007 emplearon quitosano
en disolucion para complejar metales con un 50% de remocién maxima (Aroua
MK, Sulaiman NM, 2007). Sin embargo, Paulino, A. et al en 2007 empleé
quitosano con diferentes grados de acetilacion para absorber plomo y niquel,
mostrando absorciones especificas (diferentes valores en los parametros de las
isotermas de Freundlich y Langmuir).

La capacidad de interaccion del quitosano con metales pesados lo
menciona Chui et al 1969, aduciendo que los amino-azlcares de la quitina y
guitosano tienen sitios efectivos de enlace con iones metalicos, formando
complejos estables de coordinacidn. Los electrones del nitrdgeno presentes en los
grupos aminos y N-acetilos pueden enlazarse con los orbitales de transicion de los
metales, algunos grupos hidroxilos en los biopolimeros pueden funcionar como
donadores. Por ende, los grupos hidroxilos desprotonados pueden interaccionar
en sistemas de coordinacion con iones metalicos (Schmuhl R. KH, Keizer K,
2001).

El quitosano y sus derivados han tenido un gran auge en sus aplicaciones
debido a su actividad como antitumoral, antiulcérico, anticoagulante, antimicrobial,
ademas de sus aplicaciones farmacoldgicas y médicas; esto gracias a sus
propiedades biodegradables, de baja toxicidad, y buena competitividad (Song S, et
al, 2007).

Ademas, el quitosano se ha utilizado en el tratamiento de aguas:

v Como coagulante primario para aguas residuales de alta turbidez y alta
alcalinidad.
v' Como floculante para la remocioén de particulas coloidales sélidas y aceites
de pescado.
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v Como en el capturado de metales pesados y pesticidas en disoluciones

acuosas.
v' Ademas, algunos copolimeros de injerto de quitosano, muestran alta
efectividad para remover metales pesados (Velasquez CL, 2006).

Por otra parte, una membrana es un material capaz de separar sustancias, en
funcion de sus propiedades fisicas y quimicas, mediante el empleo de una fuerza
directora (Aroua MK, Sulaiman NM, 2007). La tecnologia de membranas de
filtracion en el tratamiento de aguas residuales ha tenido un auge en los ultimos
afos, gracias a que no requiere de aditivos quimicos y por ser efectivas para
retener metales. No obstante, dichas membranas aun tienen costos altos de
fabricacion, por lo que es importante el desarrollo de membranas con
biomateriales que sean mas baratos y de facil elaboracion (Velasquez CL,
2006).La utilizacion de membranas de quitosano en la eliminacion de metales
pesados, parte de la capacidad del quitosano de adsorber iones de estos metales,
en disoluciones acuosas. Ademas, se ha demostrado la alta capacidad de los
copolimeros de injerto del quitosano, los cuales muestran una excelente
efectividad para remover los metales pesados, por su propiedad bioadsorbente
(Trimukhe KD, Varma, A., 2008). La aplicacion de una tecnologia de bajo impacto
energético, como lo es la filtracibn con membranas de quitosano, evitaria la
contaminacioén de mantos acuiferos, aguas de consumo humano, alimentos y la
bioacumulacion. Todo esto reduciendo el impacto en la salud y el ambiente, con
costos reducidos de inversion y mantenimiento por tecnologias limpias
(Velasquez CL, 2006).
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Metodologia de trabajo
Para la implementacién de membranas de quitosano en la eliminacién de
metales pesados de aguas residuales, se establecen tres fases metodoldgicas a

seguir, las cuales se describen a continuacién:

Fase |. Preparacion de membranas y entrecruzamiento

Inicialmente se prepararan membranas de quitosano, las cuales deben poseer
una estructura fisica homogénea, este punto se realizara bajo la metodologia de
preparacion de membranas de quitosano empleada por el sefior Ricardo Starbird,
profesor guia del proyecto de Membranas de quitosano, experto en el tema. La
preparacion de membranas empleada por Ricardo Starbird se describe a

continuacion:

v' Preparacion de disolucion de acido acético 1,5% (V/V) (Disolucion
Base): Para preparar 250 mL de disolucion se miden 3,75 mL de &cido

acético glacial y se afora a 250 mL con agua destilada.

v' Preparacion de disoluciéon de quitosano 2% (m/m) (Disolucién de Q):

Se toman 0,5 g y se disuelven en 20 mL de la solucion base.

v' Disolucién de Glutaraldehido 2.5% (V/V) (Disolucién de G): Para
preparar 250 mL de disolucion se toman 12,5 mL de reactivo de
Glutaraldehido (disolucién previamente preparada al 50 % m/v) y se

completa hasta la marca de aforo con agua destilada.

Metodologia general para preparacion de membranas de quitosano al 2
%m/m

Se agrega 0,5 g de quitosano por membrana, son disueltos en 20 mL de
acido acético al 1,5% (solucion base), se agregan 1,6 mL de glicerina al 5%, la
disolucion se mezcla hasta tener una apariencia homogénea. Luego dicha
disolucién se deja reposar para eliminar burbujas formadas. La disolucion de

guitosano sin burbujas es trasvasada a una caja Petri, la cual sera el molde de la
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membrana, antes de trasvasar se le agrega a la caja Petri, en forma de aerosol un

lubricante para que la membrana no quede adherida a la superficie de la placa
Petri.

Luego la caja Petri con la disolucién de quitosano es almacenada en un
recipiente sellado el cual se encuentra en una atmoésfera de amoniaco, la cual se
logra con 15 mL de amoniaco concentrado. Seguidamente, luego de 24 horas las
placas se retiran de la atmésfera de amoniaco y se lavan con 4 enjuagues de agua
destilada para evitar el exceso de amoniaco en la superficie semisoélida,
correspondiente a la membrana, luego del lavado son colocadas en una estufa a
45°C durante 24 horas. Después de este proceso la membrana se retira y se
somete a una etapa de hinchamiento durante 2 minutos con &cido acético y es
enjuagada inmediatamente con agua destilada, esto se realiza dos veces, en
seguida, se agregan 5 mL de glutaraldehido para un entrecruzamiento eficaz de
las membranas (la concentracion oOptima de esta disolucion fue una de las
variables a resolver en el proyecto), el entrecruzamiento se realiza con el objetivo
de brindarle mejores propiedades a las membranas, luego las membranas se
dejan reposar durante 2 minutos y son enjuagadas 3 veces con agua destilada y
se secan 24 horas en la estufa. Asi, al final del secado se obtienen las

membranas de quitosano preparadas.

El enjuague de las membranas después de agregar el glutaraldehido debe
ser la minima cantidad para evitar generar mayor cantidad de desecho liquido,
esto porque el glutaraldehido es un compuesto toxico y asi disminuir el impacto al

ambiente, reduciendo su generacion y buena disposicion.
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Preparacion de Disoluciones de quitosano para membranas, al 0,75% m/m, al

0,88 %, al 1% m/m, 1,75% m/m de quitosano

A diferencia de la metodologia anterior, se tom6 un porcentaje de reactivo
de quitosano al 0,75% m/m, al 0,88% m/m, al 1,00% m/m y al 1,75% m/m de
quitosano para la preparacion de membranas, las Ultimas tres concentraciones se
tomaron debido a situaciones presentadas en el transcurso de la investigacion, y a
su vez dadas por experiencia propia, ya que la concentracion recomendada por
Ricardo Starbird, fue la inicial, 0,75% m/m quitosano.

Estas concentraciones corresponden a 0,188 g de quitosano, 0,220 g de
quitosano, 0,250 g de quitosano y 0,440 g de quitosano, respectivamente a los
porcentajes en el parrafo anterior, estas masas se disolvieron en 20mL de la
solucion de acido acético al 1,5% v/v cada una por separado; ademas se agrego
1,6 mL de glicerina, esto para producir una membrana a Ssu respectiva

concentracion.

Debido a que los ensayos, se realizaron en mayores cantidades, implicé
agregar mayor cantidad de reactivos, para asi, producir mas membranas, esto
con el objetivo de intentar encontrar la concentracion de quitosano adecuada,
para un espesor de la membrana resistente al hinchamiento de la misma, debido a
la parte 2 de la fase | del proyecto, la cual correspondio al entrecruzamiento de las
membranas. En fin, el procedimiento es similar para producir membranas a
diferentes concentraciones, sin embargo, la variante principal estuvo dada en la
concentracion en la cual la membrana fuese elastica, resistente a la presion,
resistente al proceso de hinchamiento, para realizar el entrecruzamiento de la

membrana, esto bajo criterio y experiencia en el trabajo con las membranas.

Se considerd para algunas de las membranas preparadas, seleccionar
algunas primeramente para ser entrecruzadas a una concentracion de
gutaraldehido diluida 16 veces y otra diluida 32 veces para otras membranas,
estas diluciones fueron preparadas de la disolucién (G). Este paso basicamente
consistié en tomar 1mL de la solucién (G) y diluirlo en 16 mL de agua destilada o
en 32 mL de agua destilada.
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Por criterio basado en la coloracion de las mismas al realizar el entrecruzado de

las membranas, se decidio trabajar a disoluciones de 42 y 48 veces para algunas
membranas, igualmente tomadas de la disolucién (G), esto con el fin de encontrar
la concentracion a la cual el glutaraldehido presento una mayor eficiencia en
cuanto a formacién y propiedades de las membranas, elasticidad, flexibilidad y

resistencia a presion, esto post entrecruzamiento.

El tercer paso para establecer la concentracion de agente entrecruzante
fue realizar espectroscopia infrarroja a las membranas ya preparadas, esta
actividad se realizé en el laboratorio del CEQIATEC. Una vez listos los resultados
de espectroscopia infrarroja y a su vez con la experiencia adquirida en el proyecto
y basada en pruebas de espesor, en el cual se sometieron membranas a un flujo
en el sistema de filtracion, a una presion constante, se concluyé si las

membranas son aptas para realizar las pruebas fisicas de filtracion o no.

De no ser aptas las membranas bajo las concentraciones de agente
entrecruzante recomendadas, se procede a realizar otras pruebas bajo la
metodologia empleada en la produccion de membranas, hasta encontrar la
concentracion de agente entrecruzante, en la cual las membranas tuvieran

mejores propiedades.
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FASE Il. Definicion propiedades fisico- mecéanicas de las

membranas

Para definir las propiedades fisico-mecénicas de las membranas de
guitosano, estas se sometieron a una serie de pruebas de la misma indole. La
importancia de definir las propiedades fisico-mecanicas de las membranas de
quitosano parte de que hoy en dia el quitosano, se ha usado en diversos campos

en relacion a la remocién de metales pesados, pero no en forma de membranas

Estas consideraciones ya establecidas fomentan una base para la creaciéon
de membranas de quitosano y se busca definir las propiedades fisico-mecéanicas
de las mismas, esperando membranas de quitosano con propiedades fisico-

mecanicas definidas en un 100% y aptas para la retencion de iones metalicos.

Se seleccionaron las membranas con mejor grado de entrecruzamiento, por
observacion fisica en la coloracion de la membrana y textura, corroborando con el
analisis de espectroscopia infrarroja y la relacion del tamafio de poro de las
mismas, asi como el criterio de los profesores tutores del proyecto, expertos en el
tema, una vez que se establecié este punto se procedio a realizar analisis de la
propiedad mecanica de tension de las membranas, por medio de un Tension de
Shimadzu AG 1 de la unidad de materiales del Instituto Nacional de Aprendizaje,
luego de definir esta propiedad se pasO a emplear microscopia electronica de
barrido para determinar el tamafio de los poros de la membrana y asi estimar la
relacion existente del tipo de filtracion empleada, el equipo que se utilizé fue un
Microscopio Electronico Jeol modelo JSM-6400F, de la escuela de materiales del

Tecnoldgico de Costa Rica .

Seguidamente se preparo el equipo de filtracién, para realizar las pruebas
de flujo a las que se someteran las membranas, esto se llevd a cabo en el
laboratorio experimental de aguas potables del CIPA. Se contd con todo el equipo
necesario para llevar a cabo la investigacion, este fue sencillo, con el objetivo de

minimizar costo (Figura 2).
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Figura 2 . Equipo de filtracion para pruebas de membranas.

Descripcion de equipo: Equipo de laboratorio con membrana de quitosano: (1) tanque
de alimentacion, (2) termémetro (3) bomba para membranas, (4) manémetro, (5) médulo
de la membrana, (6) recolector del filtrado, (7) flujometro, (8) valvula de salida, (9) valvula
para regular la presion.

Las pruebas de filtracibn con membranas se llevaron a cabo con agua
desionizada para evitar la saturacion de las membranas y asi poderlas utilizar en

el punto correspondiente a la eliminacion de metales pesados.

Por otra parte se tomé en cuenta los factores temperatura y pH, como
parametros fijos los cuales se controlaron cuando las membranas fueron utilizadas
en las pruebas de eliminacion de metales pesados de las aguas residuales en la

fase Ill.

Ademas por observacion se determiné si las membranas resisten o no la

filtracion, esto trabajando con la presion de la bomba en su maximo.

Se trabajaron como variables constantes, el flujo, presion, tensién, espesor
de la membrana, entrecruzamiento y grado de polimerizacion (cantidad de
guitosano) entre otras condiciones que implican el uso de membranas de filtracién
con el fin de enfatizar en las variables de mayor importancia a controlar, al igual,

en coordinacion con los profesores tutores.
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FASE lll. Efectividad de las membranas en laremociéon de metales

pesados de aguas residuales.

Para analizar la efectividad en la remocidén de metales pesados con el uso
de membranas de quitosano, se prepararon disoluciones patron de iones cadmio
(Cd?"), cobre (Cu®"), y cromo (Cr®") para controlar el factor de absorcion de las
membranas, realizando analisis por absorciébn atémica una vez filtradas las
disoluciones y asi conocer la cantidad de iones de metales pesados que la

membrana logro retener.

Una vez establecido y determinado este punto se procedié al muestreo de
aguas residuales de distintas industrias de tenerias, eléctricas y pinturas, ya que
es muy probable que dichas aguas contengan metales pesados. El muestreo se
llevé a cabo a en aguas antes del influente, para trabajar con casos reales, se
conto con equipo para la recoleccion de muestras y el transporte para visitar las

empresas que colaboraron con la investigacion.

El tercer paso fue la determinacion de las cantidades de metales pesados
de las aguas residuales de las diferentes industrias, se analizaron en solucion
previa y post filtracion por medio de un equipo de Absorcion atomica Perkin Elmer
3300 en el laboratorio de Servicios Quimicos y Microbiologicos (CEQIATEC),
siguiendo la metodologia establecida en el “Standard Methods for the Examination
of Waters and Wastewaters”, 20th edicién, 1999, Section 3111B and Section
3111C.

Los resultados obtenidos del analisis de absorcion atomica son
provenientes de un equipo certificado y ademas en el proceso de preparacion de
disoluciones estandar con metales pesados fueron supervisados por los
profesores tutores del proyecto. Se esperaba que las membranas de quitosano
fueran capaces de retener mas de un 50% de metales pesados de aguas
residuales. Las pruebas de filtracion se realizaron en el Laboratorio de Aguas
Potables del CIPA. Después se procedié a realizar analisis de los resultados vy

determinar  los porcentajes de remocion de las membranas.
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Descripcion de actividades a realizar

Cuadro 1.Indicadores para diversas actividades y productos esperados.

Actividades Indicadores Productos esperados

Se prepararon membranas con | Las Proporciones en las membranas deben | Membranas de quitosano
concentraciones diferentes de quitosano al | ser homogéneas. optimas entrecruzadas,
0,75 %, 0,88%, 1,00% vy 1,75%. capacidades adecuadas para

Coloracion de la membrana al entrecruzarse. _ _
) ) _ la retencibn de iones
Se prepararon disoluciones con diferente . .
B Igual al punto anterior, la coloracion debe de | metdlicos en un tiempo
concentracion de agente entrecruzante. . ]
ir acorde a un tono mas oscura, a mayor | adecuado de utilizacion

Para cada grado de polimerizacion se | concentracion de agente entrecruzante. segun la concentracion de los
agregé una concentracion de agente . , iones metalicos.

_ Presencia de glutaraldehido en los espectros
entrecruzante (glutaraldehido).
de las membranas.
Se realizO espectroscopia infrarroja para
determinar las membranas con mejor

porcentaje de entrecruzamiento.

Se Midi6 la resistencia de las membranas a | Elongacion maxima de membrana. Membranas de quitosano con

la presion. y . propiedades fisico-mecanicas
Tension maxima de membrana. . -
o » bien definidas en un 100% vy
Se analizé la tension de soporte de las
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membranas de quitosano. Tamafio de poro de membrana. aptas para la retencion de

. - . _ y iones metalicos.
Se prob6 condiciones de flujo para las | Las membranas soportan la filtracion y no se

membranas de quitosano. rompen.

Se analiz6 la resistencia al proceso de | Retencibn en funcion del espesor de la

filtracion. membrana.

Andlisis de la respuesta de la membrana

ante a la presion.

Preparacion de disoluciones modelos de | Bitacora de recoleccion de muestras y | Membranas de quitosano
metales pesados. preparacion de disoluciones modelo. capaces de retener mas de

L, - ., .. , e y o un 50% de metales pesados
Se realiz6 analisis de absorcion atomica | Registro de analisis de absorcion atomica, .
. , , . . , . de aguas residuales.
después de la filtracion con las membranas | digital e impreso antes de la filtracion.

de quitosano. . o . o
Registro de analisis de absorcion atémica,

Se determind la efectividad de las | digital e impreso después de la filtracion.
membranas de quitosano en la remocion

Registro de remocion de metales pesados.
de metales Pesados.
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Resultados Y Discusion

Parte A. Preparacién de membranas

Preparacién de tres disoluciones de quitosano al 0,75 % m/m, equivalente a 1,88
gramos de quitosano disuelto en 200 mL de acido acético 1,5%V/V y 16 mL de
glicerina al 5% m/m. Periodo de agitacién de 4 horas para las disoluciones y 24
horas de reposo post agitacion.

Disolucién 1. Beaker A;
Disolucién 2. Beaker B;
Disolucién 3. Beaker C.

Tabla 1. Codigos y masas de disolucion 1. Beaker A, de quitosano en placas
petri.

Cdodigo Placa Masa (+ 0,01) g Codigo Placa Masa (+ 0,01) g

MQ: 20,02 MQe 20,09
MQ:> 20,04 MQ~ 20,00
MQs 20,00 MQs 20,01
MQa4 20,00 MQo 20,01
MQs 20,00 MQ10 20,02

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Tabla 2. Codigos y masas de disolucion 2. Beaker B de quitosano en placas petri.

Cddigo Placa Masa (+ 0,01) g Caodigo Placa Masa (x 0,01) g

MQ11 20,02 MQ16 20,09
MQ12 20,04 MQ17 20,00
MQ13 20,00 MQ1s 20,01
MQ14 20,00 MQ19 20,01
MQ1s 20,00 MQ20 20,02

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.
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Observaciones: Disolucion de quitosano y distribucion homogénea en placas petri.

Las placas petri luego del reposo en la atmdésfera de amoniaco, no presentaron
una composicion rigida, se dio una formacion de hidrogel para un 80% de las
membranas, las dos membranas restantes al agregar agua destilada para
enjuague de lavado se deterioran, en ambas disoluciones, Beaker A y Beaker B.

Se descartaron las membranas por su deficiencia en dureza y firmeza de textura;
se descartan como desecho liquido ordinario, por su composicion formada por un
bio-polimero (quitosano), acido acético 1,5 % V/V y glicerina 5% m/m, pues no
representan un problema ambiental al poder ser tratado en la planta de
tratamiento del Instituto Tecnoldgico de Costa Rica, considerando ademas que la
cantidad vertida no es significativa, ni de riesgo para la alteracion y

funcionamiento del tratamiento biolégico de la misma.

Debido a estos resultados, en los cuales la membrana no se formo, se prepararon
Unicamente 5 membranas soluciéon 3. Beaker C, bajo una atmdsfera de amoniaco
creada con 15 mL de hidroxido de amonio como patron y otras 5 membranas
creadas con 6 mL de hidroxido de amonio, para comprobar si el error en la
creacion de las membranas se da por exceso de amoniaco o por falta en la
cantidad de amoniaco agregada para formar la atmosfera, esto en relacion a la
concentracion de quitosano, debido a razones en las cuales a concentraciones 2%
m/m de quitosano o mayores, los 15 mL utilizados para crear la atmosfera de
amoniaco, las membranas se formaban con propiedades rigidas. Por otra parte se
creo otra hipotesis que se enfoco en la preparacion de la solucién de quitosano, se
preparé una solucion al 0,75 %m/m de quitosano sin los 16 mL de glicerina,
debido a su funcidén de solubilizar el quitosano mas rapido mientras se agita y asi

comprobar su influencia en la preparacion de las membranas.
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Tabla 3. Codigos y masas de Solucién 3. Beaker C, de quitosano en placas petri.

Codigo Masa (+ 0,01) g
MQ20-1 20,07
MQ20-2 20,00
MQ20-3 20,07
MQ20-4 20,07
MQ20-5 20,00

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Para estas placas codificadas no existié diferencia alguna, las membranas no se
formaron y el hidrogel permanecia, estas son descartadas con 15 mL de hidroxido

de amonio.

Tabla 4. Codigos y masas de Solucion quitosano 0,75% m/m, sin glicerina en
placas petri.

Caddigo Masa (+ 0,01) g Caodigo Masa (+ 0,01) g
MQs-g1) 20,02 MQ s-g6) 20,00
MQ sg2) 20,06 MQ s-g(7) 20,03
MQ s-g@3) 20,09 MQ s.g8) 20,10
MQ sg(a) 20,08 MQ s-g9) 20,01
MQ s.g5) 20,07 MQ s-g(10) 20,02

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Las placas petri se sometieron a 15 mL de hidroxido de amonio para comprobar
asi si el error se encuentra en la atmésfera o en la preparacion de la solucion de
guitosano. Segun los resultados las membranas no se formaron, de lo cual cabe
rescatar bajo esas condiciones que estas se ven afectadas por la atmésfera de
amoniaco, al tener una mayor densidad y la concentracién disminuye en la
solucion de quitosano, estas no se forman, de tal manera que se prepararon las
otras cinco membranas del Beaker C bajo una atmdsfera de 6 mL, brindando
resultados en los cuales las membranas se formaban rigidas y homogéneas, a la

vez a la solucion sin glicerina se le agrego el doble de hidroxido de amonio bajo
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un periodo de 48 horas, obteniendo resultados negativos, membranas sin formar

y un hidrogel de por medio.

Las membranas obtenidas del Beaker C, con la atmésfera de 6 ml, se enjuagaron
y se colocaron en el horno a 45°C durante 24 horas, una vez secas estas
membranas se procede a la segunda etapa de produccion de membranas, la cual

corresponde al hinchamiento-entrecruzamiento.

Las membranas preparadas, se les realiz6 una prueba de espesor, la cual
consistia en agregar agua destilada para el hinchamiento de la membrana, estas
membranas por observacion se llego a la conclusion que no resistirian el momento
del entrecruzamiento, una vez agregada el agua destilada estas se deformaron
por completo, por consiguiente, las mismas no se pueden entrecruzar.

Al ver los resultados obtenidos, se aumentd la concentracién de quitosano en la
preparacion de las disoluciones, de tal forma que se eligié preparar membranas al
0,88% m/m y 1% m/m de quitosano, esto para aumentar el espesor de la
membrana, ambas sin glicerina y en 200ml de acido acético 1,5%v/v. Ademas
considerando las pruebas realizadas por el Ingeniero Ricardo Starbird, el cual
trabajo con concentraciones de 1,5% m/m de quitosano y 2%m/m de quitosano se
decide preparar una disolucion intermedia la cual corresponde a 1,75% de

guitosano.

Figura 3. Membrana sin entrecruzar después del secado, 0,88% de quitosano.
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Tabla 5. Codigos y masas de Solucién 1% m/m de quitosano en placas petri.

Cdédigo Masa (£ 0,01) g Cdédigo Masa (£ 0,01) g
Xi1 20,02 Xi.6 20,00
Xi-2 20,06 Xi.7 20,03
Xi-3 20,09 Xi.g 20,10
Xi-a 20,08 Xi.g 20,01
Xis 20,07 Xi.10 20,02

Fuente: Laboratorio experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Al realizar varios ensayos con diferentes cantidades de hidréxido de amonio en la
preparacién de la atmésfera de amoniaco se llegé a la conclusion de 12 mL para
membranas de 1% de quitosano, de 10 mL para membranas de 0,88% de
guitosano, de 9 mL para membranas de 0,75% de quitosano y de 15 mL para
producir membranas de 1,75% m/m, esto siempre se da considerando el
recipiente para producir las mismas el cual no varia en el proyecto, este recipiente
es un desecador utilizado en el CEQIATEC.

Figura 4. Desecador para produccion de membranas, formador de atmésfera de
amoniaco.
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A ciencia cierta la produccion de la membrana es simple, involucra preparar las

disoluciones, verter en las placas petri, dejar en reposo en la atmésfera de
amoniaco y luego secar, esta parte resultd problematica debido a que la atmosfera
de amoniaco fue dificil de controlar para las diferentes concentraciones de
guitosano, sin embargo, la segunda etapa correspondiente al entrecruzamiento, es
la fundamental para determinar una membrana Optima entrecruzada con

propiedades fisico mecéanicas apropiadas.

Al haber controlado la atmésfera en relaciéon a las concentraciones de quitosano
se logré cumplir el primer objetivo del proyecto el cual consistié en estandarizar la
produccion de una membrana, esto bajo la mismas condiciones de preparacion
de las disoluciones de quitosano, pero variando la atmdésfera de amoniaco segun

la concentracion de quitosano.

Al preparar las membranas de quitosano al 1,75% surge una mejora en el
proyecto, la cual esta dada en el momento del secado de las membranas,
obteniendo el mismo resultado de 24 horas a 45°C, estas se pueden obtener en
12 minutos a 100°C y luego dejandolas en reposo durante 20 minutos, esto para
antes de entrecruzar y luego de entrecruzar, lo cual correspondié a una mejora
ambiental del proyecto ahorrando aproximadamente 47 horas con 36 minutos de
energia eléctrica, reduciendo el uso del horno y a su vez disminuyendo el efecto
invernadero. Por ende al establecer esta medida la produccion de 10 membranas

seria reducida de 4 dias a tan solo un dia y medio.
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Parte B. Entrecruzamiento de membranas de quitosano 0,75%

m/m, 0,88% m/m, 1% m/my 1,75% m/m

En la preparacion de las membranas algunas de ellas se lograron rescatar hasta

llegar a esta fase, la cual corresponde al entrecruzamiento de las mismas.

Entrecruzamiento de las membranas de quitosano al 0,75% m/m, 0,88% m/m,
1%m/m

Al inicio de esta prueba existi6 un gran problema con las membranas que se
lograron preparar, el espesor de las mismas no fue el necesario para que la
membrana resistiera los 2 minutos de hinchamiento y luego agregar el
glutaraldehido. Las membranas sufren un proceso reversible, es decir, una vez
agregada el agua deshionizada estas se deterioran por completo y la membrana
se destruye formando un hidrogel, para todos los casos, es decir, el material se
vuelve aparentemente soluble al entrar en contacto con el agua.

Figura 5. Membrana 0,88% m/m quitosano, después 2 minutos de hinchamiento.

No existe una definicién precisa del término hidrogel, la descripcién mas usual se
refiere a ellos como materiales poliméricos entrecruzados en forma de red
tridimensional de origen natural o sintético, que se hinchan en contacto con el
agua formando materiales blandos y elasticos, y que retienen una fraccidon

significativa de la misma en su estructura sin disolverse (Varav, A. (s. f.)).

Por otro lado se disminuy6 el tiempo de hinchamiento a 1 minuto, lo cual result

igual para todas las concentraciones, en un 90 % de las membranas que se
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lograron producir a estas concentraciones, se deterioraban, el otro 10% se

entrecruzé al 1/16 y 1/32 de glutaraldehido, 0,0156 v/v y 0,0078 v/v de
glutaraldehido respectivamente, lo cual dio como resultado membranas de
quitosano con exceso de tension, donde la cristalizacion y el rompimiento de las
mismas fue inevitable después del secado.

Figura 6. Membrana quitosano 0,88% m/m, entrecruzada 1/32, 0,0078v/v
glutaraldehido.

Figura 7. Membrana quitosano 0,88% m/m, entrecruzada 1/16, 0,0156 v/v
glutaraldehido.

En los polimeros no entrecruzados existe un entramado de origen fisico (no
permanente), puesto que las cadenas se enredan unas con otras en una marafa

tridimensional que puede albergar y retener moléculas de liquido (Vara v, A. (s.

£)).

Por lo que respecta al hinchamiento, la diferencia fundamental entre polimeros
entrecruzados y no entrecruzados reside en que, en los primeros, la entrada de

liquido no puede separar las cadenas por estar covalentemente unidas mientras
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gue en los segundos, la entrada de liquido puede desenmarafar las cadenas,

separandolas, debido a que las fuerzas que las mantienen unidas son de origen
fisico (Vara v, A. (s. f)).

Se intenté con 2 membranas entrecruzarlas 1/48 6 0,0052 v/v de glutaraldehido
pero el resultado fue el mismo, las membranas se cristalizan después del secado y
no son suficientemente fuertes, ademas con una prueba en el sistema de filtracion
las mismas no resisten la presion y se destruyen por completo, por observacion en
el cambio de color entre una membrana entrecruzada y una sin entrecruzar, se
notd que las membranas entrecruzadas en 1/48 presentaban mayor flexibilidad y
no se cristalizan después del secado, mas que las membranas entrecruzadas 1/32
y 1/16, por lo cual al aumentar la concentracion de quitosano seria ideal esta
concentracion de glutaraldehido segun lo observado.

Figura 8. Membrana quitosano 0,88% m/m, entrecruzada 1/48.

De este apartado se establece que la concentracion de entrecruzamiento
adecuada corresponde a 1/48, ya que por observaciones fisicas en la coloracion
de las membranas entrecruzadas, fue de menor intensidad y a su vez las
membranas resultaban mas elasticas y resistentes a la presion, la cual es una
propiedades de buenos materiales, en especial necesaria para el proceso de

filtracion.

En el caso de los polimeros entrecruzados, los geles mantienen su aspecto de
sélidos elasticos. Pero en el caso de polimeros no entrecruzados, a medida que
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aumenta la proporcion de liquido se va pasando desde dicho aspecto de sélido

elastico al de liquido viscoso (Vara v, A. (s. f.)).

De aqui se llega a la conclusién que las membranas de 0,75, 0,88 y 1,00% m/m
de quitosano no son eficientes debido a su espesor, por lo tanto, esto se facilitaria
con membranas de 1,75% de quitosano, las cuales presentan un espesor
intermedio y a su vez han sido probadas en otros ensayos, realizados por Ricardo
Starbird, donde las mismas resisten el hinchamiento, pero la concentracion de
glutaraldehido en ese entonces no habia sido probada en 1/48, la cual serd la

implementada en membranas de quitosano 1,75% m/m.

Figura 9. Membranas quitosano 1% m/m, entrecruzadas 1/16.

Segun los cdédigos, estas membranas corresponden a membranas de quitosano
preparadas al 1% de quitosano, las membranas con los codigos X7, Xis , Xis, Xis
son membranas recuperadas después del secado de las mismas, de ahi se puede
observar la cristalizacion de estas por exceso de tension molecular. Por otra parte
las membranas con los cadigos Xi.i, X2 X4, corresponde a la formacion de un

hidrogel, el cual se presenta luego del hinchamiento y al agregar el glutaraldehido.
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Figura 10. Membranas al 1% de quitosano.

En esta imagen se nota la diferencia en la coloracién entre una membrana
entrecruzada al 1/48 (Xi.10), una membrana entrecruzada 1/32 (Xig) Yy una

membrana sin entrecruzar.

Estos resultados se tienen almacenados en bolsas plasticas para resguardar la
informacion, aquellas membranas que no se pudieron almacenar de esta forma
son descartadas en recipientes especiales para ser tratados adecuadamente, a
pesar de ser toxico el agente entrecruzante o glutaraldehido, este por estar muy
diluido no representa un gran peligro pero la prevencién es lo mas importante en el
ambito ambiental y tomar algun riesgo, podria terminar en un impacto ambiental

significativo.

Entrecruzamiento de las membranas de quitosano al 1,75 %m/m
Una vez conocidas las pruebas de concentracion de agente entrecruzante a

diferentes concentraciones de quitosano, se logré establecer la concentracion de
glutaraldehido en 1/48 para entrecruzar las membranas, esto debido a que las
membranas respondian con mayor elasticidad y no se rompian después del
proceso de hinchamiento y entrecruzamiento con el glutaraldehido, en

comparacion con las membranas preparadas a concentraciones menores.
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Las membranas de quitosano al 1,75% m/m, resistieron el proceso de

hinchamiento de 2 minutos y a su vez resistieron el entrecruzamiento, brindando
propiedades elésticas y de fortaleza fisico mecéanica de las mismas, esto se logro
probar con tres filtraciones, donde se utiliz6 membranas entrecruzadas 1/48 a
1,75% m/m de quitosano, estas membranas resistian la presion en el sistema de
filtracion y a su vez resistian mayormente el proceso de filtracion que las otras
membranas entrecruzadas, a esta concentracion de glutaraldehido pero a
concentraciones menores de quitosano. Lo cual con este proceso se logré cumplir
el objetivo de lograr encontrar una concentracién en la cual las membranas

presenten una mejor propiedad para filtrar después de ser entrecruzadas.

El proceso de entrecruzamiento buscaba mejorar las propiedades mecanicas de
las membranas, ademas de variar la relacion superficie-area para maximizar la
capacidad de adsorcion y modificar ademas las limitaciones hidrodinamicas como

son la obstruccion de la columna y pérdida de friccion. (Liam N. Robinson, 2008).

Figura 11. Membrana de quitosano 1,75% m/m, entrecruzada 1/48 de
gutaraldehido.
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Parte C. Pruebas Fisico-Mecanicas membranas al 1,75
%m/m de quitosano Entrecruzadas 1/48, 0,0052 v/v y sin
entrecruzar, modelos para filtracién.

Andlisis de espectroscopiainfrarroja
En las siguientes figuras se muestran los espectros correspondientes a una
membrana 1,75 %m/m de quitosano entrecruzada y sin entrecruzar

respectivamente.
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Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Figura 12. Membrana de quitosano al 1,75% m/m, entrecruzada con
glutaraldehido al 1/48 6 0,0052 v/v.
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Figura 13. Membrana de quitosano al 1,75% m/m, sin entrecruzar.

Al trabajar con sustancias organicas (glutaraldehido, &cido acético,
glicerina) y poliméricas como lo es el quitosano, estas permiten la utilizacion de
bandas de absorcion conocidas, a su vez la interpretaciéon de la composicion
guimica de la membrana, la cual no se encuentra definido un espectro infrarrojo
en relacion a la preparacion de las mismas, mas se conoce la estructura quimica

del quitosano y las sustancias utilizadas.

Por otra parte, como se han estudiado aproximadamente 125 000 espectros
de productos conocidos, se han deducido muchas correlaciones empiricas,
aplicables a espectros infrarrojos de compuestos de estructura desconocida
(Allinger, N. 1984.) en este caso las membranas de quitosano. Tomando como
base la frecuencias caracteristicas de adsorcion infrarroja de grupos funcionales,
es posible determinar la relacién existente entre una membrana entrecruzada con
glutaraldehido al 1/48 y una membrana de quitosano sin entrecruzar, ambas

preparadas al 1,75 % m/m de quitosano.
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Figura 14.
funcionales.

Frecuencias caracteristicas de espectros infrarrojos de grupos

43



Eliminacion de Metales Pesados de Aguas Residuales con Membranas de quitosano,
Escuela de Quimica, ingenieria Ambiental, Instituto Tecnoldgico de Costa Rica, Cartago,
Costa Rica, 2011.

Los espectros de infrarrojo obtenidos para las membranas de quitosano,

entrecruzadas y sin entrecruzar, permitieron una caracterizacién cualitativa de la
estructura quimica presente en las membranas. Las bandas presentes en la zona
de 3400 cm-1 aproximadamente corresponden a las vibraciones de los mdltiples
grupos hidroxilo de la estructura, asi como los grupos amino (-NH2) presentes. A
1600 cm-1 aproximadamente, se observan bandas para grupos carbonilo, cerca
de 1000 cm-1 se pueden observar las bandas para los enlaces C-O que funcionan
como puente de unidn de los mondmeros que forman al quitosano (figura 16). En
dichos espectros, se puede observar que el entrecruzamiento con glutaraldehido
no provocd cambios drasticos en la configuracion de las bandas en los espectros

realizados.

Esto se debe a que el glutaraldehido se utiliz6 en concentraciones bajas
con el principal objetivo de mejorar propiedades de elasticidad y resistencia de las
membranas. Dichas modificaciones no alteran en gran medida las bandas que se
muestran en el espectro, salvo la intensidad de la banda a 1600 cm-1, la cual es
mayor en las membranas entrecruzadas, debido a la formacién de un doble enlace
C=N.De este andlisis cabe rescatar que la espectroscopia infrarroja no resulta un
método eficiente para determinar realmente si existe una diferencia entre las
membranas, debido a que ambos espectros son muy similares, por lo tanto, no se
determina a ciencia cierta la diferencia entre la membrana entrecruzada y la sin
entrecruzar bajo IR, de tal forma que lo anteriormente comentado corresponde a
una hipotesis de lo que pudo ocurrir, lo cual se puede comprobar con el analisis de

tensidn y elasticidad de las membranas.
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Analisis de tamafio de poro membranas o microscopia SEM

La clasificacion de las membranas basadas en mecanismos de separacion
las cuales corresponden a las operaciones fundamentales de MF (micro filtracion),
UF (Ultrafiltracion) y DIA (Didlisis), donde las grandes diferencias de tamafos
dependen de las propiedades especificas de los componentes que seran
removidos, en este caso los metales pesados en aguas residuales o disoluciones

modelos.

Utilizando la definicion de tamafios de poros adoptada por la IUPAC (1985) las

membranas se clasifican en:

v" Macroporos, mayores de 50 nm.
v' Mesoporos, en el rango de 2 a 50 nm.

v" Microporos, menores de 2 nm.

Esto significa que las membranas de MF (micro filtracion), UF (Ultrafiltracion),
NF (Nano filtracién), y DIA (Dialisis) corresponden a membranas porosas. Estas
definiciones pueden causar problemas ya que las membranas de MF contienen

macroporos, mientras que las de NF contienen microporos.

En cuanto a los andlisis de microscopia SEM, se observdO que no hubo
diferencias importantes entre las membranas entrecruzadas y sin entrecruzar. En
ambos casos, se pudo observar membranas con tamafio de poro pequefio,
mediano y mayor. En este analisis no se encontro relacion alguna entre el tamafio

de poro y el entrecruzamiento.

De tal forma, las membranas de quitosano no se pueden clasificar en alguno
de estos procesos, por la relacion existente entre el tamafio de poro y la oscilaciéon

entre Macroporos y microporos de las mismas.

Para este apartado se puede observar el anexo 3, en el cual se presentan los
analisis de microscopia SEM, para el tamafio de poro de las membranas de

guitosano, entrecruzada y sin entrecruzar.
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Analisis de propiedades elasticas

Tabla 6. Resultados obtenidos en la determinacion de las propiedades elasticas
de las membranas de quitosano.

Identificacion Medicién Resultado

obtenido

Membrana entrecruzada  Resistencia a la tension maxima 41,6

(%)

Elongacion (%) 10,7
Membrana sin Resistencia a la tensibn maxima 12,9
entrecruzar (%)

Elongacion (%) 20,7

Fuente: Instituto Nacional de Aprendizaje. (INA)

La resistencia a la tension es la tension maxima alcanzada en la curva de
tension- deformacion. Si la muestra desarrolla un decrecimiento localizado en su
seccion (un estrangulamiento de su seccidn antes de la rotura), la tension
decrecera al aumentar la deformacion hasta que ocurra la fractura puesto que la
tension se determina usando la seccién inicial de la muestra. Mientras mas ductil

sea el material, mayor sera el decrecimiento de la tensibn maxima (Garcia, C. (s.

£)).

La resistencia a la tension de un material se determina dibujando una linea
horizontal desde el punto maximo de la curva tension- deformacion hasta el eje de
las tensiones (punto Ts en la figural7). La tension a la que la linea intercepta al
eje de tension se denomina resistencia maxima a la tension, o a veces

simplemente resistencia a la tension o tension de fractura (Garcia, C. (s. f.))
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Fuente: Propiedades mecanicas de los materiales.

Figura 15.Grafica tipica de tension deformacion.

La cantidad de elongacion o porcentaje de elongacion proporciona un valor
de la ductilidad de un material. En general, a mayor ductilidad (mas deformable es
el metal), mayor sera el porcentaje de la elongacion. Esto es muy utilizado en
ingenieria debido a que nos brinda informacion acerca de la calidad del material
(Garcia, C. (s. f.)).

El proceso de produccion de membranas, especificamente en el
entrecruzamiento entre el quitosano y glutaraldehido, tiende a disminuir las
propiedades elasticas de las membranas de quitosano (20,7 %) en comparacion
con las membranas entrecruzadas (10,7%). Sin embargo se incrementa el médulo
en las membranas entrecruzadas (41,6 Newton) en mas de tres veces respecto a
las membrana sin entrecruzar (12,9 Newton). Esto coincide con lo reportado para
procesos de entrecruzamiento donde se busca incrementar la resistencia
(incremento del médulo elastico), rigidez y tenacidad (disminucion del porcentaje
de elongacion).
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Parte D. Prueba Filtracion para membranas 1,75 %m/m de

guitosano Entrecruzadas 1/48 de glutaraldehido y sin
entrecruzar, para aguas residuales.

En primera instancia se recolectaron muestras de agua residuales
provenientes de industrias de tenerias; una vez tomadas estas, se procedié a
determinar los niveles de cromo, cobre y cadmio, debido al enfoque en la
eliminacion de metales pesados de aguas residuales, los niveles de deteccién se
encontraban por debajo de la curva de calibracion del equipo de adsorcion
atomica del CEQIATEC, basandose en la legislacion de canon de vertido de aguas
residuales especiales ( con metales pesados), los niveles presentes en las
muestras se encontraban por debajo de la norma, la cual establece que el limite
del efluente debe ser de maximo de 2,5 ppm para cromo, 0,1 ppm para cadmio y
2 ppm para cobre, si este es en un alcantarillado sanitario, por otra parte, si es en
un cuerpo receptor debe ser de 1,5 ppm para cromo, 0,5 ppm para cobre y 0,1
ppm para cadmio (MINAE,DIGECA).

En consideracion con la muestra del influente (entrada de agua residual al
tratamiento en la industria) recolectada se encontraba en niveles de concentracion
por debajo del efluente en legislacion, por consiguiente el agua recolectada en el
sitio no serviria significativamente en la prueba de filtracion, debido a que el
objetivo es cumplir con la normativa ambiental y a su vez comprobar la eficiencia
de las membranas en la remocion de metales pesados de aguas residuales,
donde estas se encuentren por encima de lo tolerado por el medio ambiente,

basado en la legislacion.

Al considerar este evento, se prepararon disoluciones estandar bajo
concentraciones superiores, al limite de vertido de aguas residuales con metales
pesados, con el fin de trabajar con niveles posibles en las industrias y enfocado a
comprobar la eficiencia de las membranas de quitosano en la eliminacion de

metales pesados de aguas residuales.
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Las concentraciones utilizadas en la prueba de filtracion se establecieron de la

siguiente forma:

Tabla 7. Concentraciones en partes por millon (ppm) para tres metales pesados
en disolucion.

Disolucién C1 (ppm) C, (ppm) Cs (ppm) C4 (ppm)
Cromo 25,75 50,54 75,81 101,8
Cadmio 1,00 4,50 8,50 11,5
Cobre 1,00 4,50 8,50 11,5

Fuente: Preparacion laboratorio CEQIATEC.

Figura 16. Preparacion solucion de cromo, a partir de dicromato de potasio.
Sistema de filtracion

Este equipo se muestra en la figura 19. Consta de una bomba eléctrica de
alimentacion, la cual transfiere el agua desde un contenedor principal hacia una
llave de paso acoplada a un mandmetro, en el cual se mide la presion, esta
presion es de 80 psi donde es equivalente a 5,44 atm de presién, esta a su vez
es una constante en el proceso de filtracion. Posteriormente, el agua pasa a través
del médulo de la membrana, en el cual se encuentra la membrana en posicién
horizontal para realizar la filtracion. Luego de la filtracién, el agua atraviesa un
medidor eléctrico de flujo, acoplado a un medidor de voltaje. Este sistema permitio

trabajar con un flujo de 1,21 litros por minuto aproximadamente y finalmente el
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agua después de la filtracion es recolectada para realizar el analisis de adsorcién

atomica. A continuacion se presenta un diagrama del equipo utilizado en las

pruebas de filtracion.

W

S8}

Figura 17. Equipo de laboratorio con membrana de quitosano

Descripcion de equipo: (1) manguera de alimentacion del agua residual; (2)
bomba para membranas; (3) mandmetro; (4) modulo de la membrana; (5) medidor
de flujo; (6) manguera salida del filtrado; (7) transformador de corriente; (8)
medidor de voltaje.

Una vez preparadas las disoluciones de metales pesados, se procedio a
corroborar el flujo del sistema de filtracion realizando pruebas de mediciones de

volumen recolectado en la salida del sistema, en tiempos promediados.

Tabla 8. Volumenes y tiempos en salida del sistema de filtracion.

Tiempos (segundos) s Volumen colectado mL
24,83 500

24,99 500

24,76 500

Promedio: 24,86 Promedio: 500 mL

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, ITCR.
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Al obtener estos datos se calculé el caudal dividiendo el volumen promedio

entre el tiempo.

500ml 60s 11 l

2486 s * 1min * 1000ml 121 min

Por otra parte la temperatura fue constante a 24 °C, mientras se realizo la
filtracion. Al estar el equipo listo para filtrar y controlados estos aspecto, se
procedié a realizar las filtraciones de las tres disoluciones modelos. Luego de
filtrar, las muestras se recolectaron en frascos con cdodigos respectivos a la

concentracion y el tipo de membrana utilizada, esto para realizar andlisis de

absorcion atémica en el laboratorio del CEQIATEC.

Figura 18. Recoleccion de muestras después de filtrar.
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Tabla 9. Filtracion de disolucién modelo de cromo con membranas de quitosano
1,75 %m/m, sin glicerina, Entrecruzadas 1/48 de glutaraldehido y sin entrecruzar.

Cbdigo Muestra Concentracion de Tipo membrana Concentracion de

Recolectada. disolucién antes de disolucién después
filtrar (ppm) de filtrar (ppm)

Cr; 4 .47 Entrecruzada 3,49

Cr», 4 .47 Sin entrecruzar 3,76

Crj 8,93 Entrecruzada 6,32

Crg, 8,93 Sin entrecruzar 6,50

Crs 13,40 Entrecruzada 10,89

Crg 13,40 Sin entrecruzar 11,34

Cr- 17,87 Entrecruzada 13,88

Crg 17,87 Sin entrecruzar 13,65

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Observaciones: Para las membranas sin entrecruzar estas se deterioran y se
forma un hidrogel, este proceso sucede inmediatamente después de la filtracion,
por otro lado, las membranas entrecruzadas se cristalizan y se quiebran después

de la filtracion.
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Tabla 10. Filtracion de disolucién modelo de cadmio con membranas de quitosano
1,75 %m/m, sin glicerina, Entrecruzadas 1/48 de glutaraldehido y sin entrecruzar.

Cddigo Muestra Concentracion de Tipo membrana Concentracion de

Recolectada. disolucién antes de disolucién
filtrar (ppm) después de filtrar

(ppm)

Cd; 1,0 Sin Entrecruzar 0,68

Cd, 1,0 Entrecruzada 0,85

Cds 45 Entrecruzada 3,85

Cd, 45 Sin entrecruzar 4,10

Cds 8,5 Entrecruzada 7,08

Cdg 8,5 Sin entrecruzar 7,39

Cd; 11,5 Entrecruzada 10,32

Cdsg 11,5 Sin entrecruzar 10,63

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Observaciones: Para las membranas sin entrecruzar estas se deterioran y se
forma un hidrogel, este proceso sucede inmediatamente después de la filtracion,
por otro lado, las membranas entrecruzadas se cristalizan y se quiebran después

de la filtracion.
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Tabla 11. Filtracién de disolucién modelo de Cobre con membranas de

guitosano 1,75 %m/m, sin glicerina, Entrecruzadas 1/48 de glutaraldehido y

sin entrecruzar.

Codigo Muestra Concentracion de Tipo membrana

Concentracion de

Recolectada. disolucién (ppm) disolucién
después de filtrar
(ppm)

Cuy 1,0 Entrecruzada 0,85

Cu» 1,0 Sin entrecruzar 0,88

Cus 45 Entrecruzada 3,73

Cuy 45 Sin entrecruzar 3,80

Cus 8,5 Entrecruzada 6,77

Cug 8,5 Sin entrecruzar 7,03

Cuy 11,5 Entrecruzada 10,13

Cug 11,5 Sin entrecruzar 10,39

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Observaciones: Para las membranas sin entrecruzar estas se deterioran y se

forma un hidrogel, este proceso sucede inmediatamente después de la filtracion,

por otro lado, las membranas entrecruzadas se cristalizan y se quiebran después

de la filtracion.
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Figura 19. Membranas después de filtracion.

Para las membranas F;, F3 Fs F7 corresponden a membranas entrecruzadas, las
cuales se quiebran o cristalizan después de la filtracion, por otra parte las
membranas F, F4 Fs Fg corresponden a membranas sin entrecruzar, las cuales
forman un hidrogel después de filtrar. En la siguiente figura se observa mejor
como la membrana se quiebra o se cristaliza después de la filtracion.

Figura 20. Membranas después de filtracion.
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Parte E. Valoracion de la Eficiencia de Membranas en la

eliminacion de metales pesados de Disoluciones modelos.

Para obtener la eficiencia de las membranas de quitosano, es necesario
saber cuanto porcentaje removié cada membrana, es decir, cuanto de los metales
pesados logro atrapar la membrana después de filtrar. Este porcentaje se obtiene
de una forma sencilla, es la resta de la concentracion inicial menos la final, ambas
divididas entre la concentracion inicial, luego multiplicamos por cien para obtener
la eficiencia o porcentaje de remocién.

Concen.antes de filtrar — Concen.despues de filtrar

% Remocion = - * 100
° Concen. antes de filtrar

Eficiencia en laremocién de cromo

Tabla 12. Eficiencia en la remocion de cromo con membranas de quitosano
1,75% m/m sin entrecruzar y entrecruzadas 1/48.

Caddigo % Eficiencia Caodigo % Eficiencia
membrana membrana

Cry 21,92 Cr; 15,88

Crs 29,13 Cry 27,21

Crs 18,73 Cre 15,37

Cry 22,32 Crg 23,61
Promedio 23,05 Promedio 20,52

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Segun los resultados obtenidos las membranas entrecruzadas resultaron
ser mas efectivas, sus porcentajes promedios de remocion son mayores que las
membranas sin entrecruzar, sin embargo, se obtiene un resultado el cual no
cumple con el objetivo de obtener una membrana con un porcentaje de remocion
superior al 50%, por lo tanto, la rentabilidad en cuanto a produccion de la misma

no es suficiente.
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Eficiencia en laremocién de cadmio

Tabla 13. Eficiencia en la remocion de Cadmio con membranas de quitosano
1,75% m/m sin entrecruzar y entrecruzadas 1/48.

Cadigo % Eficiencia, Codigo % Eficiencia
membrana entrecruzadas membrana sin
entrecruzar
Cd; 15,00 Cd; 32,00
Cd; 14,44 Cda4 8,88
Cds 16,71 Cds 13,06
Cd~ 10,26 Cds 7,56
Promedio 14,10 Promedio 15,37

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

* Nota: Este promedio no es significativo debido a que los resultados varian

dentro de un rango mayor a 15 unidades, contrario a las membranas

entrecruzadas, las cuales oscilan en unidades cercanas.

Si se comparan los resultados obtenidos uno a uno es decir, las
concentraciones de las membranas entrecruzadas y sin entrecruzar, se observa
gue las membranas entrecruzadas responden con mayor eficiencia, esto

descartando las membranas Cd,y Cd;, las cuales no presentan esta relacion.

Por otra parte si se promedian los resultados de las membranas sin
entrecruzar, descartando la Cd;, el promedio seria de 9,83, el cual se encontraria
por debajo del promedio de las membranas entrecruzadas demostrando asi, las

membranas entrecruzadas son mas eficientes en la remocién de cadmio.
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Eficiencia en laremocién de Cobre

Tabla 14. Eficiencia en la remociéon de Cobre con membranas de quitosano
1,75% m/m sin entrecruzar y entrecruzadas 1/48.

Cadigo % Eficiencia, Codigo % Eficiencia
membrana entrecruzadas membrana sin
entrecruzar
Cu; 15,00 Cu; 12,00
Cus 17,11 Cuy 15,57
Cus 20,35 Cus 17,29
Cuy 11,91 Cug 9,65
Promedio 16,09 Promedio 13,63

Fuente: Laboratorio Experimental de aguas potables, CEQIATEC e ITCR.

Al igual que los resultados anteriores las membranas de quitosano
entrecruzadas removieron un mayor porcentaje que las membranas sin
entrecruzar, siendo a la vez este menor al 50% que se esperaba en las

membranas.

Comparando los resultados obtenidos entre los tres metales, no se puede
establecer la efectividad de la membrana en concentraciones menores o mayores,
es decir, se esperaba que a concentraciones menores la membrana fuese mas
eficiente, lo cual no ocurrid, por otra parte, ningun resultado sigue este patron, por
eso, se realizo el andlisis meramente en porcentajes promedios, ya que en
relacion uno a uno, entre una membrana entrecruzada y otra sin entrecruzar, la
entrecruzada removié mayores porcentajes para casi todos los casos a excepcion
de Cdz Cdly Cr7, Crg.

Segun los resultados obtenidos las membranas removieron con mayor
eficiencia el cromo, que el cobre y la menor eficiencia se encontré para el caso
del cadmio, esto para casos donde la membrana se encontraba entrecruzada y sin

entrecruzar.

Se logré comprobar el tercer objetivo el cual establece determinar la

eficiencia en la remocion de metales pesados con las membranas de quitosano,
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dicha eficiencia no superd las expectativas de un 50% ,debido a factores que

deben de controlarse, como el tamafio de poro en funcidn del metal pesado, y a su
vez el tiempo de vida de la membrana, la cual va en funcibn de su maxima
capacidad de saturacion, la cual debe de probarse a concentraciones menores por
unidad de contacto de la membrana lo cual no se establecio.

Lo relevante de esta parte se enfoca en la aplicacion del quitosano en
tecnologia de tratamiento de membranas, la cual busca ser mas amigable con el
ambiente y desarrollar un ambito nuevo en la aplicacion de sustancias naturales,
una eficiencia de 23,05% para cromo, 14,10% cadmio , 16,09% cobre en
membranas entrecruzadas indica un gran logro, el cual es la aplicacion de
membranas de quitosano con busqueda a una opcion donde las mismas superen

el 50% de eficiencia, controlando los factores anteriormente mencionados.
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Conclusiones
> Se logré producir membranas de quitosano, controlando la preparacion de

soluciébn de quitosano y la atmosfera de amoniaco, asi como la
concentracion de quitosano en la cual las membranas responden con
mejores propiedades fisico-mecénicas.

» La concentracion de glutaraldehido o agente entrecruzante donde las
membranas responden con mejores propiedades, corresponde a 1/48, las
membranas logran remover metales pesados de las disoluciones modelos.

» Las membranas presentan un déficit en eficiencia y tiempo de vida, a
pesar de estas condiciones lo importante surge al lograr obtener una
membrana capaz de retener metales pesados.

» Para las membranas de quitosano no se pueden definir el tipo de filtracion a
la que corresponden, segun la IUPAC, debido a que las membranas
presentan un tamafio promedio de poro con distribucion muy amplia. Al
entrecruzar las membranas se logré6 obtener mejores propiedades en
cuanto a resistencia de las mismas en el proceso de filtracion.

» La espectroscopia infrarroja no es un meétodo adecuado para definir la
estructura o composicién de estas membranas debido a que no brinda una
informacion especifica respecto a su composicion, debido a la baja
concentracion de glutaraldehido utilizado.

» Se logré aplicar la tecnologia de membranas en la eliminacion de metales
pesados de aguas residuales, con una sustancia amigable con el ambiente.

» Se logro retener con una eficiencia de 23,05% para cromo, 14,10% cadmio
y 16,09% cobre, en membranas entrecruzadas, lo cual indica la efectividad
del entrecruzamiento de las mismas, ya que la eficiencia es mayor a la
obtenida en las membranas sin entrecruzar, las cuales presentan una
retencibn de  13,63% para cobre, 9,83% para cadmio y 20,52% para

cromo.
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Recomendaciones

v' Al trabajar las membranas de quitosano estas presentan eficiencias no
superiores al 25%, por ende, es necesario encontrar la forma de elevar
esta eficiencia en mas de un 50%, esto se podria lograr buscando el punto
maximo de entrecruzamiento versus el tiempo de vida de la membrana.

v" Modificar la metodologia de preparacion de las membranas en cuanto a los
reactivos o procedimiento, existen opciones de agentes entrecruzante aun
no probados, como por ejemplo la Acrilamida y bis-acrilamida, los cuales
han sido utilizados en geles de andlisis molecular, donde uno forma fibras
y el otro se encarga de entrecruzar, en este caso el quitosano.

v' Realizar otros ensayos con diferente concentracion, estas superiores a un
5 % de quitosano para asi aumentar el espesor de la membrana y darle
mayor resistencia a la misma.

v' Entre otras opciones se encuentra utilizar el quitosano en forma de
columna de retencion, haciendo pasar el fluido atreves de esta y asi

retener los metales pesados.
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Anexo 1. Arbol de Beneficiarios del Proyecto

Beneficiarios
X
Empresas . rlnstirtucinnes publicas (INS, CCSS, colud Pablica
privadas TEC, Ministerio salud, SETENA, MINAET)
Personas expuestas a metales pesados, por consumao de
Perjudiciales alimentos, bebidas y contacto directo al medic ambiente
en deterioro

Figura 21. Arbol de beneficiarios del proyecto
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Anexo 2. Cuadros de resultados
Cuadro 2. Codigos de membranas para pruebas fisicoquimicas.

Cddigo de Identificacion Lugar de envio para andlisis
membrana

xx-1 1,75%, Sin entrecruzar, Sin glicerina INA

XX-2 1,75%, Sin entrecruzar, Sin glicerina INA

XX-3 1,75%, Sin entrecruzar, Sin glicerina INA

XX-4 1,75%, Sin entrecruzar, Sin glicerina Materiales
XX-5 1,75%, Sin entrecruzar, Sin glicerina Materiales
XX-6 1,75%, Entrecruzada; 1-64 INA

XX-7 1,75%, Entrecruzada;1-64 INA

XX-8 1,75%, Entrecruzada;1-64 INA

XX-9 4-2-10; Entrecruzada Materiales
xX-10 4-2-10; Entrecruzada INA

xX-11 4-2-10; Entrecruzada INA

XX-12 4-2-10; Entrecruzada Materiales
XX-13 4-2-10; Entrecruzada Materiales
XX-14 8-2-10; Entrecruzada INA
xx-15 1,75%, sin glicerina, Sin entrecruzar Materiales
XXx-16 1,75%, sin glicerina, Sin entrecruzar Materiales
xx-17 1,75%, sin glicerina, Sin entrecruzar Materiales
xx-18 1,75%, sin glicerina, Sin entrecruzar Materiales
xx-19 1,75%, sin glicerina, Sin entrecruzar INA

xX-20 XK-4 1% Materiales
xx-21 XJ-40.88% INA

XX-22 11-5-10 INA

XX-23 12-3-10 membrana entrecruzada Materiales
XX-24 22-2-10 entrecruzada 1 gramo INA

XX-25 1,75% ; Sin entrecruzar, sin glicerina Materiales
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Anexo 3. Anexo de Figuras.

Analisis de Microscopia electrénica de Barrido.

Figura 22. Codigo XX-25, 1,75% m/m quitosano; Sin entrecruzar, sin glicerina.

D2.4 x1.5k 50 um

Figura 23. Cddigo XX-23, 12-3-10 membrana entrecruzada, 2% quitosano 1/16
glutaraldehido.

D2.2 x1.5k 50 um

66



Eliminacion de Metales Pesados de Aguas Residuales con Membranas de quitosano,
Escuela de Quimica, ingenieria Ambiental, Instituto Tecnoldgico de Costa Rica, Cartago,
Costa Rica, 2011.

Figura 24. Cdédigo XX-20, Membrana X k.4 1% m/m quitosano, con glicerina
entrecruzada.

D2.1  x1.5k 50 um

Figura 25. Cdodigo. XX-18, 1,75% quitosano, sin glicerina, Sin entrecruzar.

D2.2 x1.5k 50 um

Figura 26. Cddigo. XX-17, 1,75% quitosano, sin glicerina, Sin entrecruzar.
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D2.2 x1.5k 50 um

Figura 27. Codigo. XX-16, 1,75% quitosano, sin glicerina, Sin entrecruzar.

D2.1  x1.5k 50 um

Figura 28. Cddigo. XX-15, 1,75% quitosano, sin glicerina, Sin entrecruzar.
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Figura 29. Codigo. XX-13, 4-2-10; Entrecruzada, al 2% de quitosano, sin glicerina.

Figura 31. Cddigo. XX-9, Caddigo. XX-12, 4-2-10; Entrecruzada, al 2% de
guitosano, sin glicerina

52 Tum

D24 x1.5k 50 um
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Figura 32. Codigo. XX-5, 1,75% quitosano, Sin entrecruzar, Sin glicerina

97 8um

D2.2 x1.5k 50 um

Figura 33. CAdigo. XX-4, 1,75% quitosano, Sin entrecruzar, Sin glicerina.
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Anexo 4 Presupuesto del proyecto

Cuadro 3. Presupuesto del proyecto de Eliminacion de metales pesados de aguas
residuales con membranas de quitosano.

Reactivos Ingreso & Egreso &~

guitosano medio peso Contribuciéon del 250.000

molecular CEQIATEC y CIPA

Acido Acético Glacial 15.000

Glutaraldehido 25.000

Glicerina 12.000

Hidroxido de amonio 15.000

Materiales e instrumentos  |ngreso (Za Egreso (Z

Placas petri Para estos puntos se 25.000 (adquisicion de
presentan como ingresos nuevas placas)

Pastillas magnética
Beaker

Erlenmeyer
Agitadores

Policias

Pipetas

Espatulas

Buretas

Céamara de amoniaco
Horno

Papel aluminio
Balanza granataria
Flujometro
pH-metro

Equipo de filtracion

Mandmetros

ya que no existe compra de
los mismos, el proyecto
cuenta con la contribucion
del CEQIATEC y de CIPA
en lo que respecta a

cristaleria y materiales

50.000

20.000

Costos por uso

1.500

7.000

15.000

25.000

2.000

30.000

2.500

15.000

5.000

70.000

1.000

20.000

25.000

40.000

30.000 (modificacion del
equipo, llave de paso,
prensa Yy filtro).

15360 (30 dolares) cambio
3/4/2010
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Andlisis de laboratorio Ingreso & Egreso <&

Espectroscopia 150.000 150.000

Absorcion atbmica ... 500.000

Tension de membrana  ............... 300.000

Tamaio de poro ............... 300.000

(microscopio electronico

de barrido).

Transporte y muestreo Ingreso &~ Egreso <&

Uso automovil en visitas  ............. 300.000

Toma de muestra ... 50.000

Viaticos 20.000

Servicios profesionales 2.120.000 (investigador) 400.000 (colaboradores e
investigador)

Impresiones, 15.000 45.000

encuadernado y otros

Total < 2.355.000 2.466.360

Descripcion del presupuesto

Ante todo proyecto el costo viene a formar parte fundamental del mismo.
Para la elaboracibn meramente de las membranas de quitosano se requirié de
reactivos quimicos necesarios como los son el acido acético, quitosano medio
peso molecular, hidroxido de amonio, glicerina, espray lubricante, ademas, sin
dejar de lado una variedad de cristaleria necesaria para llevar a cabo la labor.
Considerando que el proyecto conto con la colaboracién en este ambito con el
CEQIATEC y el CIPA se determina un posible egreso considerado por el
deterioro de la cristaleria de los laboratorios, por el uso de las mismos, por otra
parte, en la utilizacion de reactivos, con el fin de contribuir con los laboratorios por

la utilizacién de los diferentes reactivos se establece un egreso significativo.

En lo anterior se enfatiza principalmente en la primera fase del proyecto la
cual constituyo la optimizacion del agente entrecruzante y la creacion de las
membranas de quitosano. Seguidamente se consideraran algunas modificaciones

al equipo de filtracion actual, por lo tanto se necesitara de un egreso de 45 360
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colones para dichas modificaciones, las cuales abarcan en la inversién de compra

de un mandémetro, adaptador para filtracién y una presa.

En la definicion de algunas de las propiedades fisico-mecénicas de las
membranas de quitosano se necesito el uso de equipo de espectroscopia
infrarroja, tension y microscopio electrénico de barrido, para estos puntos se
conté con el presupuesto para realizar dichos analisis a las membranas de
guitosano en diferentes laboratorios.

En la fase 3 del proyecto, la cual consisti6 en la comprobacion de la
efectividad de las membranas de quitosano, se necesité de presupuesto necesario
para el transporte en automoévil con el fin de tomar muestras de diferentes
industrias que vierten aguas residuales con metales pesados, asi como el
necesario para cubrir el costo de toma que realiza el asistente de laboratorio y los

viaticos del personal en la gira a las empresas.

En lo que respecta a servicios profesionales se tomé como un ingreso de
2.120.000 colones por parte de la contribucion de la persona encargada de llevar a
cabo la investigacion y un egreso de 400.000 colones los cuales cubren el tiempo
de contribucion al proyecto por parte de profesores o personas colaboradoras al

mismo.

Por ultimo en impresiones y encuadernado se establece la suma de 45.000
colones como egreso para la impresion y copias de andlisis de laboratorio asi

como las bitacoras necesarias para la comprobacion del proyecto.
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Anexo 5. Arbol de problemas y causas

Figura 34. Arbol de problemas y causas.
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Anexo 6 Diagrama de Actividades

e

Ohbjeso general

Eliminacion de metales pesados
de aguas residuales con
membranas de Quitosano

Relatian lneal

Figura 35. Diagrama de actividades del proyecto y vinculacién con los
objetivos.
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Cuadro 4. Riesgos y supuestos del proyecto de eliminacion de metales pesados de aguas residuales con membranas de

guitosano.

Anexo 7. Riesgos y Supuestos del Proyecto

Objetivos

Riesgos

Descripcion

Optimizado el
reactivo entrecruzante

membranas de quitosano

porcentaje

para

de

las

Equipo de laboratorio no disponible.

Reactivos para la preparacion no al
alcance.
Espectroscopio infrarrojo fuera de

servicio o danado.

En la produccibn de membranas de
quitosano es indispensable el equipo
de laboratorio, ya que sin él no se
llevaria a cabo la creacion de las
mismas, por ende prepararlas sin la
disponibilidad de reactivos seria como
tratar de viajar al espacio caminando
aire. Por

por el otra parte el

Espectroscopio  infrarrojo  permite
confirmar realmente si las membranas
se encuentran con un 6ptimo
entrecruzamiento, no disponer del
mismo llevaria a no alcanzar el

objetivo.
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Definido
mecanicas de

guitosano

propiedades

fisicas vy

las membranas de

Manometro no disponible.
Tensilon no disponible.
Valvula

reguladora de flujo no

disponible.

Equipo de filtracion no disponible.

Equipo para medir elongacién de la

membrana no disponible.

No se cuenta con termometro y equipo

para medir pH.

Definir  las  propiedades  fisico-

mecanicas de las membranas de
quitosano requiere de la disponibilidad
de una diversidad de equipos de
laboratorio. La tensibn de la
membrana debe de ser lo suficiente
para que la misma permita el paso del
fluido y esta a la vez no se rompa, por
lo tanto, al no disponerse de un
medidor de tension de la misma, no se
podria establecer wuna de las

propiedades fisicas de gran
importancia la cual va de la mano con
la mecanica de filtracion de las
membranas. Estos puntos presentan
un enlace comin ya que son
dependientes unos de otros. Sin
equipo de filtracion no se puede
determinar el flujo al cual la membrana
brinda su mejor rendimiento y de igual

manera, no se podria determinar la
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presion a la cual la membrana ejerce
un mejor desempeio. Es decir se
consideran riesgos estos puntos ya
que sin ellos no se lograria

estandarizar las membranas.

Comprobada la efectividad de las
membranas de quitosano en la
remocion de metales pesados de

aguas residuales.

Equipos y transporte no disponible
para el muestreo en las diferentes
industrias y preparacion de
disoluciones modelo.

No Colaboracion por parte de
empresas 0 industrias que vierten

metales pesados.

Equipo de absorcion no disponible.

No se puede determinar la efectividad

de las membranas de quitosano.

La disponibilidad de las empresas
para realizar la investigacion es
fundamente ya que lograr obtener las
muestras depende de la colaboracion
de las mismas. Por otra parte el
equipo de absorcidbn atomica nos
permitira realizar un analisis exacto de
la efectividad de las membranas de
quitosano, en la remocion de metales
pesados, ya que el analisis debe
realizarse previo y pos filtrado de la

muestra.
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