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RESUMEN. Los experimentos de electrocoagulacidn se desarrollaron para la separacion de los componentes sélidos
de la vinaza que se utilizan como inhibidores de la corrosion. La vinaza se obtiene como residuo del proceso de
destilacion del alcohol a partir de las mieles finales de la cafia de azlcar que procede del Complejo Agroindustrial
Urbano Noris de la provincia de Holguin. El objetivo principal de la investigacion fue evaluar la factibilidad del
proceso de electrocoagulacion para la separacion de sdlidos a partir de la vinaza. Los efectos de la intensidad de
corriente, pH, el tiempo de electrdlisis y sus interacciones, se investigaron mediante un disefio de experimento
factorial 3°. Como variables de respuesta se analizaron: la cantidad de sélidos obtenidos y el consumo de energfa del
proceso. Se comprob6 que las tres variables son significativas sobre las variables de respuesta. La intensidad de
corriente es la de mayor relevancia en cuanto a los sélidos obtenidos y el tiempo de electrélisis en cuanto al consumo
de energia. En la determinacion de las condiciones Optimas de operacidn, se consideré el procedimiento de
optimizacion de respuesta multiple. La mejor conveniencia y el 6ptimo se alcanzaron para el pH 8,7, la intensidad de
corriente de 11 A y el tiempo de electrolisis de 5 min, con los que se obtuvo la mayor cantidad de sélidos y el menor
consumo de energia. Para dichas condiciones, se realizd el calculo econémico preeliminar, teniendo en cuenta: el
consumo de energia, el gasto del material de los electrodos y el consumo de reactivos quimicos; con lo que se obtuvo
el correspondiente costo de operacion el cual ascendi6é a $ 488,74 - 10°/kg.

Abstract. The electrocoagulation experiments were conducted process for the removal of the solid components of the
spent wash which are used as corrosion inhibitors. The spent wash is obtained as a residue from the alcohol distillery
process from sugar cane molasses coming from Urbano Noris Agro-industrial Complex in Holguin. The main
objective of this research was to assess the feasibility of the electrocoagulation process vinasse. The effects of:
current intensity, pH, electrolysis time, and their interactions, were studied by using a factorial 3° experimental
design. As response variables were analyzed: amount of solids obtained and energy consumption of the
electrocoagulation process; confirming that the three influence variables studied have a tremendous on the response
variables, the current intensity is of major relevance to the solids obtained and the electrolysis time in relation to
energy use. For determining the optimum operating conditions was considered the procedure of multiple response
optimizations. The best advisability and the optimum were reached for pH 8.7, current intensity of 11 A, and
electrolysis time of 5 min, with those who received the highest amount of solids with the lowest energy consumption.
For these conditions, the economic calculus was carried out, taking into account: energy consumption, cost of the
electrode and chemical, obtaining an operational cost of $ 488, 74 -10"%/kg.

INTRODUCCION

Uno de los métodos que se utilizan en la prevencion de la corrosion es el uso de
inhibidores, los cuales son sustancias que afiadidas en pequefias cantidades al medio
corrosivo disminuyen apreciablemente la velocidad de corrosién. Algunos tipos de
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residuos contienen componentes cuyas propiedades inhibidoras de la corrosion
contribuyen a la solucion de este problema que afecta a nivel mundial. Un ejemplo lo
constituyen los efluentes (vinaza) de la industria alcoholera, la cual sin embargo, los
vierte al medio ambiente, hecho que trae consigo una elevada contaminacion de los
ecosistemas donde se vierten.

La vinaza es un residuo agresivo, entre sus caracteristicas mas relevantes se destacan:
pH bajo, elevada carga organica DQO ([50 000 — 100 000 mg/L], DBO [45 000 — 65
000 mg/L]), alta temperatura y presencia de compuestos nitrogenados entre los que se
encuentran: aminoacidos, aminas y vitaminas.’”

La valoracion de los residuos industriales resulta una alternativa atractiva, que permite,
al mismo tiempo, su tratamiento adecuado, asi como su apropiado aprovechamiento
mediante un valor agregado.

Los métodos electroquimicos se reportan como procesos adecuados para el tratamiento
de tales residuos.®* La electrocoagulacién es una opcién atractiva, econémica y
ambiental que reune, los patrones de descarga del tratamiento de las aguas residuales,
asi como los requerimientos de conformidad. Entre los beneficios clave de la
electrocoagulacion se destacan: los bajos costos de operacién, que son menores
comparativamente que los de los procesos convencionales usando polimeros, equipos
simples y de fécil operacion, eliminacion de requerimientos de almacenamiento y uso
de productos quimicos, generacién de lodos mas compactos y en menor cantidad.™

La aplicacion de tales procesos se realiza por diferentes técnicas: electroxidacion,
electrocoagulacion y electrofloculacion. En la presente investigacion se desarrollé la
electrocoagulacion de la vinaza. En ella, el sélido que se separa queda suspendido o
disuelto y constituye el contaminante fundamental de este residuo, el cual se estudiara
como posible inhibidor de la corrosion. La operacidn se ejecuta usando una variedad de
electrodos geométricos de aluminio, por los cuales fluye la corriente necesaria para que
comiencen a reaccionar con el medio.***® El coagulante se genera in situ, por oxidacion
electrolitica del anodo al pH apropiado, el hidroxido insoluble que se forma facilita la
aglomeracion o coagulacion de los sélidos presentes, ya que remueve una variedad de
contaminantes de la fase acuosa. Entre las variables que influyen en el proceso se
encuentran: la intensidad de corriente, el pH y el tiempo de electrdlisis.

El propoésito de la presente investigacion consistio en determinar las condiciones de
factibilidad para realizar el proceso de electrocoagulacion de la vinaza con vistas a la
obtencién de sélidos mediante el disefio de experimento factorial 3°, que a su vez
permita analizar el efecto de las variables intensidad de corriente, pH y tiempo de
electrolisis y sus interacciones sobre la cantidad de solidos obtenidos y el consumo de
energia como variables de respuesta. Otro aspecto de la investigacion fue aplicar el
procedimiento de optimizacion de respuesta maltiple para alcanzar un maximo de
solidos removidos con un consumo minimo de energia.

MATERIALES Y METODOS

Materiales

El residuo que fue procesado en la investigacion es la vinaza, el cual se obtiene en la
destilacién alcohdlica de las mieles finales de la cafia de azlcar, que se lleva a cabo en
el complejo azucarero Urbano Noris de la provincia de Holguin. Durante el proceso
fabril, el residuo se vierte directamente en un conducto que lo descarga en una laguna de
oxidacion, una vez determinadas sus caracteristicas fisico-quimicas fundamentales
(Tabla 1).



En su electrocoagulacion a escala de laboratorio se utilizd una celda electrolitica,
constituida por un reactor intermitente de vidrio de 350 mL a temperatura ambiente,
equipada con dos electrodos planos de aluminio dispuestos verticalmente y separados
15 mm uno del otro, cuyas dimensiones totales fueron: 68 mm de largo, 40 mm de
ancho y 1 mm de espesor para un érea total efectiva de 56,56 cm?. Para el suministro de
energia al sistema, se utilizé una fuente de corriente directa provista para regular la
corriente y el voltaje aplicado. Provista de un amperimetro y un voltimetro regular
conectados en serie y paralelo respectivamente. Los electrodos fueron conectados en
paralelo (Fig. 1).

Los reactivos quimicos que se emplearon en la realizacion de los ensayos
experimentales para el ajuste del pH inicial de la vinaza fueron los siguientes: acido
sulfarico, 98 % e hidroxido de sodio 97 %.

Métodos

Procedimiento para la electrocoagulacion de la vinaza

La vinaza a temperatura ambiente y pH ajustado previamente con un volumen de 400
mL, (volumen de tratamiento), se evacua en el electrocoagulador experimental (Fig.1).
El sistema se energiza mediante la fuente de corriente directa a una intensidad de
corriente dada. A medida que trascurre el proceso, el volumen de espuma se incrementa.
Al transcurrir el tiempo prefijado, se abre el circuito, se separa la espuma y se evacua la
suspension remanente a un recipiente. A continuacion, se pone a secar la espuma en la
estufa a 40 °C durante 72 h. La suspension por su parte se centrifuga y los sélido
suspendidos se separan en forma de lodo, el cual se pone a secar en la estufa a la misma
temperatura y durante el mismo tiempo que la espuma. Posteriormente, los solidos
Secos se pesan y envasan.

Tabla 1. Caracteristicas fisico-gquimicas de la vinaza

FParametros Magnitud
Demanda quimica de oxigeno {mg/L) 82 400 + 5000
Demanda bioquimica de oxigeno (mg/L) 653 571 2 5000
Solidos totales {mg/L) 32 289 + 2000
Sdlidos disueltos totales (mg/L) 31 235+ 1500
Sdlidos suspendidos totales {(mg/L) 1054 £20
Proteinas solubles {mag/L) 3150+ 70
Aminoacidos (mg/L) 227 000 £ 5000
Conductividad eléctrica (mS/cm) 139
Viscosidad relativa (Pa - s) 1,167 £ 0,06
Densidad (g - mL™") 1,027 £ 0,02

pH 45+07
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Fig. 1. Esquema del circuito eléctrico de la instalacion experimental de
electrocoagulacion.

Disefio de experimentos

Para la realizacion de los ensayos experimentales se empled el disefio de experimento
factorial 3%, de manera que los datos que se obtuvieran se procesaran
adecuadamente y con un anélisis objetivo se conocieran los valores de los
factores que presentan la mejor respuesta. Ademas, se estimé la superficie de
respuesta en la vecindad del maximo (o minimo) local, para que se comprendan
los efectos de los factores estudiados en la cantidad de sélidos obtenidos a
partir de la electrocoagulacién de la vinaza.***’

El andlisis estadistico se realizdé por medio del programa Statgraphics Plus 5.1.
Las variables seleccionadas para el proceso (Tabla 2) fueron: densidad de
corriente, pH y tiempo de electrocoagulacion en tres niveles.

Tabla 2. Niveles de las variables utilizadas en el experimento.

\ariable independiente Inferior Mivel Superior
central

X:(Intensidad de la corriente [A]) 3 7 Tl

Xz (pH) 3 B

Xz (Tiempo de exposician [min]) 3 3] Fi

Metodologia para el calculo economico preeliminar

El analisis de los costos se realizd en las condiciones de operacién factibles
técnicamente, teniendo en cuenta: consumo de energia, consumo de reactivos para
ajustar pH, material y desgaste de los electrodos. Las ecuaciones se muestran a
continuacion.!
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donde

n Numero de electrones.

F Constante de Faraday (96487 ¢ - mol™).

I Intensidad de corriente (A).

t Tiempo de electrocoagulacion (s).

M Peso molecular del aluminio (g - mol™) =26,9815

AM; Cantidad tedrica de aluminio que se disuelve de acuerdo con la Ley de Faraday

(9).
U Voltaje (V).
) Eficiencia de la corriente (%).

AMgy, Pérdida de peso experimental de los electrodos durante el proceso de
electrocoagulacion (g).

See Consumo de energia eléctrica especifica (kW.h/g de electrodo consumido).

a Costo de la energia eléctrica ($/kW).

b Costo del electrodo($/kg).

c Costo del reactivo para regular pH ($/kg).

Cenergia Consumo de energia (KW).

Celectrodo Consumo del electrodo (kg).

Creactivo COnsumo de reactivo regulador de pH (kg).

Co Costo de operacion ($/kg).

RESULTADOS Y DISCUSION

Disefio de experimentos

Se realizo el disefio de experimento mediante el software Statgraphics Plus 5.1, el
analisis incluyd los diagramas de pareto, analisis de las variables independientes y sus
interacciones y grafica de superficie respuesta (Tabla 3). Se determind la cantidad
Optima de los sélidos obtenidos y el consumo de energia como variables de respuesta.

Diagrama de Pareto y grafica de superficie de respuesta estimada

Analisis de la variable de respuesta sélidos totales

Segun Pareto (Fig. 2), se aprecié que la intensidad de corriente, el tiempo, el pH, y la
interaccion intensidad-tiempo resultan directamente proporcionales a los sélidos totales
obtenidos; y constituyen variables de alta significacion. EI aumento en esas variables
produce un incremento significativo en la cantidad de solidos totales, la intensidad de
corriente es la variable de mayor significacion.

Analizando la interaccion intensidad de corriente-tiempo (Fig. 3), se observé que a
mayor intensidad de corriente se obtienen las mayores cantidades de solidos operando al
mayor tiempo, mientras que para bajas intensidades de corriente los solidos obtenidos
son aproximadamente iguales e independientes del nivel en que se trabaje el tiempo.
Este resultado lo confirmo la informacion suministrada por el Diagrama de Pareto (Fig.
2) y la gréfica de superficie de respuesta estimada (Fig. 4).



Tabla 3. Disefio de experimento con las Variables de respuestas.

Experimento Intensidad de pH Tiempo Solidos Consumo
la corriente (min) totales energetico
aplicada (9) (kW/kg)
(A)
1 7 6 5 7,05 12,81
2 11 3 3 5,70 18,03
3 11 9 5 15,56 6,75
4 6 3 6,97 4,79
5 6 7 7,85 5,04
6 3 3 3,89 3,37
7 11 3 7 5,75 21,17
8 3 9 7 6,93 6,63
9 11 6 3 10,66 5,39
10 11 9 3 10,33 5,46
11 11 6 5 16,34 6,61
12 7 3 5 5,58 20,76
13 7 3 3 6,79 5,05
14 3 6 5 6,46 3,64
15 7 6 7 8,71 17,21
16 7 3 7 6,79 28,52
17 11 3 5 9,65 18,37
18 3 9 3 5,86 1,49
19 11 9 7 16,23 13,19
20 3 9 5 6,53 3,52
21 3 3 5 4,55 6,74
22 7 9 3 6,83 5,21
23 3 6 3 5,28 2,02
24 3 3 7 5,38 9,31
25 11 6 7 16,21 12,93
26 7 9 5 8,52 9,17
27 9 7 9,63 14,28




Aolntensidad :
C:tiempao | [ ] -
B:pH 5 ]
Af > o |
AL
BB
AB
CC
BC

=

N

EDD

2 sl =] & 10 12

Fig. 2. Diagrama de Pareto para los sélidos totales obtenidos.
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Fig. 3. Efecto de la interaccion intensidad de corriente-tiempo para los solidos totales.
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Fig. 4. Superficie de respuesta estimada para los solidos totales obtenidos.

Analisis del consumo de energia

Para el consumo de energia segun Pareto (Fig. 5), se aprecio que el tiempo, la
intensidad de corriente y la interaccién pH-pH son directamente proporcionales a la
variable de respuesta, el aumento de estas variables provoca un incremento significativo
en el consumo de energia, siendo el tiempo la de mayor relevancia. Sin embargo, el pH
y la interaccion intensidad de corriente-pH provocan una disminucién del consumo de
energia, aunque también presentan una gran significacion en la variable de respuesta.
Segun el grafico de Pareto (Fig. 5), el Unico efecto significativo entre las variables
estudiadas corresponde a la interaccion intensidad de corriente-pH. A menor intensidad
de corriente, se obtienen los menores consumos de energia sin una gran significacion
del nivel en que se trabaje el pH (Fig. 6); mientras que para la mayor intensidad de
corriente a pH 3, el consumo resulta elevado, se alcanza un valor menor a pH 9. De



manera general, a mayor pH el consumo de energia es menor, aunque se observé que
existe un valor maximo del consumo de energia a partir del cual se produce un punto de
inflexion. Esto fue corroborado mediante la superficie de respuesta estimada (Fig. 7).
Las condiciones que minimizan el consumo de energia son: corriente de 3 Ay pH 8,
para un tiempo de 7 min.
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Fig. 5. Diagrama de Pareto pera el consumo de energia.
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Analisis de los resultados de las variables independientes
Efecto de la intensidad de corriente.

Diferentes trabajos reportan el efecto de la intensidad de la corriente en la remocion de
color DQO, entre otras variables.2**"'® Todos coinciden en que la corriente incrementa
de forma significativa la cantidad de contaminante separado. Esto se corresponde con la
ley de Faraday, que rige el proceso de electrocoagulacion, la cual describe la relacion
entre la cantidad de corriente y la cantidad de iones aportados a la disolucion (ecuacién
1), aumentando la cantidad de aluminio disuelto, lo que permite una coagulacion mas
rapida y eficaz.

La cantidad de sustancias formadas en un electrodo es proporcional a la cantidad de
cargas que pasan a través del sistema y el nimero total de moles de sustancia formada
en el electrodo se relaciona estequiométricamente con la cantidad de electricidad que
circula en el sistema, lo que da lugar al aumento de la produccién de floculos y de la
velocidad de reaccion. Otro fendomeno que contribuye al aumento de transferencia de
carga es la no deposicién de material organico en el catodo, lo que ejerceria una
resistencia al paso de la corriente entre electrodos. Esto es posible debido a que la
electrolisis del agua genera Hy, el cual, al burbujear, provoca el arrastre de particulas en
el catodo y en la celda, lo que origina su flotacion.

La obtencidn de solidos aumentd de 7,022 a 13,7578 g con el incremento de la corriente
como era de esperarse en cualquier proceso electroquimico (Fig. 8a). Igualmente, el
aumento de corriente da lugar al incremento del consumo de energia hasta el valor a
partir del cual se observa la disminucion del consumo (Fig. 8 b).
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Fig. 8. Comportamiento de la intensidad de corriente con respecto a las dos variables
de respuesta, a) solidos totales, b) consumo de energia.

Efecto del pH inicial

Para investigar la influencia del pH inicial de la vinaza sobre el proceso de
electrocoagulacion, se varid en el primero intervalo de 3 a 9. Los resultados revelaron
que a medida que aumenta el pH se obtiene una mayor cantidad de sélidos (Fig. 9). El
pH esta vinculado a la constante del producto de solubilidad (Kps), la cual disminuye
cuando este se elava, lo que significa que los sélidos son mas insolubles y por tanto, se



obtiene una mayor precipitacion. Pero a pH 8,5 los sélidos totales fueron maximos, valor
a partir del cual comienzan a disminuir, esto se atribuye a que a valores de pH mayores se
dificulta la formacion de los complejos de aluminio en su forma catidnica, en la cual son
adsorbidos en las particulas neutralizandolas. Para cada residual existe un rango de pH
optimo para el cual la coagulacion, mediante la formacién de los hidréxidos, sucede
rapidamente. En un rango de pH entre 4 y 9, se favorece la formacion del hidréxido de
aluminio. Para valores de pH menores que 4 hay menos concentracion de iones hidroxilos
(OH) y no se favorece por tanto la formacién de AI(OH) 5 2° Esto se debe a que los
protones en la disolucion se reducen a H; y por tanto, la produccion de hidroxido
disminuye, por lo que precipitan menos sélidos.

La precipitacion y la adsorcion son los dos mecanismos principales de interaccion que
se tienen en cuenta a diferentes intervalos de pH, a valores bajos de pH los iones AI**
generados en el anodo se unen a las particulas coloidales anionicas presentes en la
disolucién, por tanto neutralizan su carga y reducen su solubilidad. Este proceso es
conocido como precipitacion. EI mecanismo de adsorcion opera a mayor pH, y consiste
en la adsorcion de los compuestos organicos en los precipitados de hidréxidos amorfos.
A medida que aumenta el pH, el consumo de energia disminuye (Fig. 9), hasta alcanzar
un minimo a 6,35, valor a partir del cual el consumo comienza a ascender.
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Fig. 9. Influencia del pH sobre las variables de respuesta, a) solidos totales, b)
consumo de energia.



Efecto del tiempo

El anélisis del tiempo de electrocoagulacion indic que a mayor tiempo, mayor es la
cantidad de solidos que se obtiene (Fig. 10), por cuanto se favorecen tanto los procesos
de electrodo como la floculacion y precipitacion de los s6lidos, se producen méas gases
que al ascender llevan las particulas de 6xido a la superficie en forma de espuma y a su
vez, promueve el crecimiento de los floculos, asi como su posterior precipitacion. Un
pequefio cambio en el tiempo representa una gran influencia en la cantidad de solidos a
obtener. EI mismo comportamiento se presenta para el consumo de energia, segun la
ecuacion 4 la energia eléctrica es directamente proporcional al tiempo, luego a medida
gue aumenta el tiempo aumenta el consumo.
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Fig. 10. Influencia del tiempo en la obtencién de los solidos totales (a) y en el consumo
de energia del proceso (b).

Condiciones 6ptimas de operacion

De acuerdo con los resultados, se observé que debe haber un compromiso entre las
condiciones técnicas de operacion y el consumo de energia para alcanzar la mayor
cantidad de solidos que se desea obtener. Por ello, se determinaron las condiciones
Optimas de operacion que permitirian maximizar la variable respuesta solidos totales y
minimizar el consumo de energia.

Optimizacion de respuesta maltiple

El procedimiento de optimizacion de respuesta multiple determina la combinacién de
variables experimentales que simultdneamente optimizan varias respuestas (Fig. 11).

El programa para la optimizacion de respuesta multiple determiné la combinacion de los
niveles de las variables que aumentan al méaximo la funcién de conveniencia por encima
de la region indicada, asi como aquellas con las que se logra la optimizacion. También
se determinaron por el programa los valores limites y de conveniencia para las variables
de respuesta. Los resultados revelaron que las condiciones Optimas se alcanzan con una
intensidad de corriente 11 A, pH igual a 8,07 y tiempo de electrocoagulacion de 5,6 min
(Tabla 4) y que la cantidad méaxima de sélidos totales que se puede obtener es de 16,34
g para un consumo minimo de energia de 1,485 kW/kg (Tabla 5).
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Fig. 11. Gréfico de superficie respuesta para los valores de conveniencia 6ptimos.

Tabla 4. Condiciones 6ptimas de operacion.

Factores Bajo Alto Optimo

Intensidad
de corriente
(A) 2 11 11
pH 3 g9 8,07
Tiempo (min) 3 7 5.6

Tabla 5. Valores limites de las variables de respuesta obtenidas por el programa.

Fespuesta Minimo Maximo
Salidos totales (g) 3,89 16.34
Consumo (KMkg) 1,485 28519

Célculo econdmico preliminar

La viabilidad de aplicacidn de un proceso depurativo a la realidad industrial depende de
la evaluacion costo-beneficios. Por esta razon, se determinaron los costos asociados al
proceso de electrocoagulacion de la vinaza en las condiciones de operacion
técnicamente factibles (Tabla 6).

Tabla 6. Costo de operacion para las condiciones técnicamente factibles.

M aterial Conergia A MM LM, P See co
e (k\\.h/g (g) (q) (%)  klhbig  ($k _gj
eleatrodo e sgido de Al 10°
removido) disuelto

Al 0,021 0,468 0,308 65797 1048623 48874




CONCLUSIONES

Los resultados de las variables de respuesta estudiadas y la optimizacion de respuesta
maltiple permitieron comprobar la factibilidad del proceso de electrocoagulacién para
la obtencion de solidos a partir de la vinaza.

Se comprob6 mediante el disefio de experimento que todas las variables estudiadas:
intensidad de corriente, pH y tiempo de electrolisis, presentan un efecto altamente
significativo sobre la cantidad de solidos obtenidos y el consumo de energia en el
intervalo definido para cada variable. Igualmente, resultan altamente significativas las
interacciones entre dos factores: densidad-tiempo y pH-densidad para los solidos
obtenidos, y pH-densidad para el consumo de energia.

Se determin6 mediante la optimizacion de respuesta multiple que las condiciones favorables
de operacion para y obtener la mayor cantidad de solidos con el menor consumo de
energia estan dadas por: 1 = 11 A, pH = 8,7 y t = 5,6 min. En estas condiciones, el costo
de operacion asciende a $ 488,74-10/kg.
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