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Resumen

En este trabajo de investigacion se realizo e tratamiento fisicoguimico de la vinaza
de mezcal mediante tres etapas de manera secuenciada. Se comenz6 con € tratamiento
acaino utilizando 6xido de calcio (Ca0), seguido del tratamiento acido empleando écido
sulfdrico (H2SOa), y por ultimo se utilizd carbdn activado comercial de la marca Clarimex.
Los sdlidos generados en € tratamiento alcalino y acido se caracterizaron mediante
Espectroscopia de Energia Dispersada (EED), Difraccion de Rayos X (DRX) y Microscopia
Electronica de Barrido (MEB) para conocer su naturaleza.

El tratamiento alcalino serealiz6 a23°Cy 80°C, lo que resultd en la obtencion de los
solidos etiquetados como PV23 y PV80, respectivamente. Los resultados generados
revelaron que latemperaturainfluye en laformaciony precipitacion de los solidos. Mediante
el andlisis de EED se observé que los solidos recuperados después de la precipitacion eran
ricos en carbono, oxigeno y calcio. Mientras que por DRX seidentifico que lamuestraPV 23,
lafase predominante fue carbonato de calcio (CaCOz) en su fase calcitay en lamuestraPV 80
se obtuvo una mezcla de fases encontrdndose hidroxido de calcio (CaOH), y carbonato de

calcio (CaCOs) en susfases calcitay aragonita, respectivamente.

Debido a que selogré un rendimiento similar en la recuperacion de solidos en ambas
temperaturas, se realizo el tratamiento acido alavinaza acalinizadaa 23°C. Este proceso se
Ilev6 a cabo bajo dos condiciones de temperatura, 23°C y 80°C, dando como resultados los
solidos PAV 23y PAV 80, respectivamente. Con el andlisis de EED se observé quelos sdlidos
recuperados PAV23 y PAV80 eran ricos en carbono, oxigeno, calcio y azufre. Y el andisis
por DRX demostré que latemperaturano tuvo un efecto en laformacion de distintas especies

cristalinas, ya que en ambos casos se obtuvo sulfato de calcio (CaSOs) en lafase yeso.

Dado que €l rendimiento de los sdlidos de la muestras PAV23 'y PAV80 fue similar,
en la Ultima etapa del proceso en la evaluaciéon con carbon activo se utilizé la vinaza
acidificadaa 23 °C, lacua se evalud a 0.1%, 0.25% y 0.5%. Cualitativamente, se observo
gue a medida que se aumentaba la cantidad de carbén activado, se lograba una mayor
reduccion en el color, olor y turbidez de la vinaza.
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Objetivos
Objetivo general

Caracterizar los residuos generados durante la implementacion de un tratamiento

fisicoquimico por etapas en vinazas provenientes de la produccion de Mezcal.
Obj etivos especificos

e Obtener muestra de vinaza de un productor de mezcal del Estado de Puebla.

e Caracterizar lavinaza (pH y grados Brix).

e Llevar acabo laprecipitacion acalinay precipitacion acida en lavinaza.

e Utilizar carbdn activado como adsorbente en la vinaza

e Caracterizar por difraccion de rayos X y andlisis elemental los precipitados
generados.

e Determinar lainfluencia de |os tratamientos en los grados Brix de la vinaza.
Hipotesis
La caracterizacion de los residuos generados en |a precipitacion al calina/acida

permitira conocer la naturalezay morfologia de estos para generar aternativas para su uso

o disposicion.
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I ntroduccion

El mezcal es una bebida acohdlica emblemética de la tradicion y cultura mexicana,
y alolargo delos afios se ha convertido en una bebida que junto con el tequilahatrascendido
fronteras hasta convertirse en un icono global. Su produccion inicia con la cosecha de las
plantas de agave y las pifias cosechadas se cuecen usualmente en hornos de piedra, 1o cua
otorga el caracteristico sabor ahumado. A continuacion, las pifias cocidas se trituran para
extraer e jugo rico en azucares, el cual se fermenta en tinas que suelen ser de madera. El
proceso de obtencion del mezcal culminacon ladestilacion y € envasado del producto. Las
caracteristicas que reflgja este destilado como aroma, color y sabor son reflgo de la region
donde fue cultivado € maguey, € método de elaboracion utilizado y € tipo de envasado
después de la destil acion.

En laactualidad, |a elaboracion del mezcal se enfrentaadesafios significativos como
laindustrializacién ya que aincremento lademanda de este producto. En este sentido, a pesar
de que son bunas noticias para |os productores no se cuenta con procesos para e maneo 'y
gestion de los residuos generados. Los principales residuos que se generan durante la
elaboracion de mezcal son el bagazo y lavinaza. El bagazo, es € residuo solido derivado del
proceso de trituracion y fermentacion de las pifias de agave. Y lavinaza, es el liquido que se
generatrasdestilar el mosto de agave. En particular, lageneracion de vinaza planteaun riesgo
ambiental considerable si no se maneja de manera adecuada.

El problema con la vinaza radica en su capacidad para contaminar cuerpos de aguay
suelos si se vierte sin tratamiento, 1o que puede afectar negativamente la vida acuéticay la
agricultura. Por lo tanto, surge la imperante necesidad de implementar précticas sostenibles
para e mango de este residuo con € fin de reducir el impacto ambiental y promover la

sostenibilidad alargo plazo en laindustria mezcal era.

Actuamente en México, ladisposicion de lavinazade mezca carece de regulaciones
especificas para su tratamiento. Esto es un problema importante debido a que la mayoria de

los productores carecen sistemas para el tratamiento de sus residuos.

En este contexto, en este trabgo de investigacion se reaiz6 € tratamiento

fisicoquimico por etapas a la vinaza de mezcal mediante un proceso de sedimentacion
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empleando oxido de calcio (Ca0), &cido sulfurico (H2SO4) y carbon activado con €l objetivo
de recuperar los lodos generados durante las diferentes etapas del tratamiento e identificar su
naturaleza.
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Capitulo |

Antecedentes

"Nada en la vida debe ser temido, |

solamente comprendido. Ahora esel |
momento de comprender mas para

temer menos'.

-Marie Curie




1 Antecedentes
1.1 El mezcal.

El agave también conocido como maguey es una planta nativa de América, se
caracteriza por tener una pifia grande rodeada en espira por hojas largas, la cua crece en
climas &ridos y semiaridos [1]. El aprovechamiento de esta planta se ha dado desde las
culturas prehispanicas con e fin de satisfacer diversas necesidades, por gemplo: en la
construccion utilizaban sus hojas como techos; en la produccion de indumentaria fabricaban
agujas, sogas 0 ayates; y en la elaboracion de alimentos y bebidas utilizaban las hojas y la

pifia, respectivamente [2].

En la actualidad, e agave es empleado para la obtencion de fibras textiles [3],
produccion de biopolimeros [4] y en la elaboracién de alimentos [5]. Sin embargo, € uso
principal del agave es destinado a la elaboracion de bebidas acohdlicas. Este proceso
consiste en la coccion y la molienda de las pifias de agave. Los trozos de agave cocido se
dejan reposar por algunos diasy posteriormente estos se fermentan y después se destilan para

obtener € contenido alcohdlico.

En México existe unagran variedad de especies de agave que se encuentran protegidas
bajo la llamada “denominacién de origen” [6] y, dependiendo de la region y especie del
agave, se pueden elaborar destilados. De acuerdo con la Secretaria de Agricultura, Ganaderia,
Desarrollo Rural, Pescay Alimentacion (SAGARPA) los destilados de agave mas producidos
son [7], €l tequilaque proviene de los estados de Jalisco, Guangjuato, Nayarit, Tamaulipasy
Michoacén, y e mezca elaborado en los estados de Oaxaca, Zacatecas, Durango, Puebla,

Michoacan, Guerrero, San Luis Potosi, Tamaulipas y Guanagjuato.

En laactualidad, la produccién del tequilaes mayor que ladel mezcal; sin embargo, la
elaboracion de mezcal hatenido un crecimiento importante durante los Ultimos afios debido
al aumento en el niUmero de exportaciones del destilado, por o que se espera que € nivel de

produccion de esta bebida aumente en |os proximos afios [8].

El mezcal se define como una bebida al cohdlica destilada de agave de origen mexicano
y su produccion esta regulada por la Norma Oficial Mexicana 070 de la Secretaria de
Comercio y Fomento Industrial (SCFI) [9]. El aromay sabor dependeran de la especie de
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agave empleado, asi como del proceso de elaboracion; diversificando sus cualidades

organol épticas por factores como € tipo de suelo, topografiay clima.

1.2 Proceso de produccién del mezcal
LaNOM-070-SCFI-2016 [6] describe que la produccion de mezcal debe cumplir con

6 etapas: selecciony corte del agave, coccidn de las pifias de agave, molienda, fermentacion,

destilado y, por ultimo, e envasado del producto. Estas etapas seilustran en laFigura 1.1.

Molienda

U

e )

- /

—— AT

—
\ Destilacion

/ \ Fermentacion /

Figura 1.1 Proceso de produccion del mezcal

1.2.1 Selecciony corte de agave

El agave es una planta que se constituye por dos elementos. |a penca, que son hojas
largas y fibrosas de forma lanceolada de color verde azulado y la pifia o cabeza, que es la
base de las hojas [10] como se muestraen laFigura 1.2.

Lapifiaeslaparte de laplantadel agave que se utiliza parala produccién del mezcal.

El tipo de terreno donde se siembra es fundamental para el crecimiento de la planta, por
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giemplo, e pH del suelo debe ser mayor a5 ya que si las plantas crecen en suelos acidos
pueden sufrir desbalances nutritivos [2], afectando las caracteristicas organolépticas del
producto final. El climaes otro factor importante para el desarrollo de la planta, por gemplo,
paradisminuir la pérdida de aguay evitar la deshidratacion de la planta, durante la noche es

preferible que & clima se encuentre entre los 11y 21°C.

El tiempo de maduracion de la planta pude variar dependiendo de la especie de agave
y de laregion en donde se sembro, en promedio la maduracién de la planta oscila entre los
siete y diez afos [10]. Una vez gque la planta de agave se encuentra madura, la pifia se debe

de jimar, es decir, las hojas del agave se deben cortar para dgjar la pifia limpia para obtener

el mezcal.
Cogollo
Espina «~——
apical
Hoja
o
Penca
Tallo
(Pifia o cabeza)
Rizoma

Figura 1.2 Elementos que constituyen la planta de agave.

De acuerdo con la NOM-070-SCFI-2016 [9] y con & Consgjo Mexicano Regulador
delaCaidad del Mezcal (COMERCAM) [11], existen més de 80 variedades de agave para
producir e mezcal. Sin embargo, en la Tabla 1.1 se muestran las principales variedades de

agave Uutilizadas parala produccion de mezcal.
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Tabla 1.1 Principales plantas de agave utilizadas en la produccion de mezcal.

Nombre Comun Especie % de Produccion
Maguey espadin  Agave Angustifolia Haw 88.11
Maguey cenizo Agave Duranguensis 2.26
Maguey verde Agave Salmiana 1.90
Maguey papal ote Agave Cupreata 1.29
Maguey tobala Agave Potatorum 1.20
Maguey azul Agave Tequilana 0.86
Maguey cuishe Agave Karwinskii 0.39
M agSLaJ% ;gnso Agave Salmiana Otto 0.34
O nge

1.2.2 Coccion de las cabezas de agave.

La cocciodn de las cabezas de agave se redliza con la finaidad de llevar a cabo una
hidrélisis. Lahidrdlisis es el método por €l cual, moléculas de gran tamafio son reducidas, en
sustancias mas simples por accién del agua [12]. En € caso de la produccion de mezeal la
hidrdlisis se encarga de transformar |os carbohidratos en azlicares reductores[13]. El proceso
delahidrdlisis requiere en promedio 72 horas y depende de factores como latemperatura, €

pH y € tipo de horno, que puede ser de piedra, mamposteria 0 acero inoxidable [10].

En e agave la principal fuente energética se conoce como fructanos, estos son
polimeros formados y apilados por “n” unidades de fructosa y una base de glucosa [14].
Ejemplo de fructanos en € agave son las moléculas de agavina e inulina[10]. En la Figura
1.3 se muestra la hidrdlisis de la Inulina para formar moléculas de fructuosa y glucosa
[15,16].
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Durante la etapa de la hidrdlisis se generan compuestos organicos importantes que
dan las notas caracteristicas de ahumado al mezcal; por giemplo, € furfural, 2-acetilfurfural
y 5 metil furfural, entre otros [10].

CH O

CHOM O " o

N \ R

T.pH K H 'r/ . N

4+ H,0 H\1 F‘cn;un + \GH
" O

(M ] K !

n " "

Fructuosa Glucosa

OH H
Inulina

Figura 1.3 Reaccion de hidrolisis de lainulina parala obtencion de azucares reductores

1.2.3 Molienda

La etapa de la molienda consiste en disminuir e tamafio del agave cocido para
facilitar la recuperacion de mieles o jugos ricos en azucares producidas en el proceso de la
hidrdlisis, estos jugos se conocen como mosto Yy junto con €l agave molido son trasladados a

tinas pararedizar lafermentacion [17].

1.2.4 Fermentacion

La fermentacién es la etapa clave en la produccion de mezca. El agave cocido y
molido se introduce en tinas de fermentacion, en donde se adiciona agua y levaduras para
transformar los azlicares en alcohol. Latemperatura, larelacion materia prima: levaduray €
tiempo de fermentacién son las variables de proceso que se deben considerar paralograr una
adecuada fermentacion. De acuerdo con laliteratura este proceso se puede prolongar hasta 9
dias parafinalizar la transformacion de los azlcares en etanol [18].
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Al inicio del proceso, |os mostos suelen contener alrededor de 15 grados Brix (°Bx),
los grados Brix son una medida que indicala cantidad de azlcares presentes en el mosto. Sin
embargo, a finalizar la fermentacion, los mostos suelen presentar valores menores o iguales
a6°Bx lo cua evidencialatransformacion de los azlcares en etanol [10]. En lafermentacion
se encuentran reportado € uso de diversas tipos de cepa; sin embargo, cepas como la
Torulaspora delbrueckii, Zygosaccharomyces bisporus, Candida ethanolica,andtwo
Kluyveromyces marxianu [18] y Saccharomyces cerevisiae [19] son agunas de las mas
reportadas.

Ademés de etanol, también se pueden generar otro tipo de compuestos como €l
acetaldehido, acetato de etilo, 1-propanol, isobutanol y alcohol amilico por mencionar
algunos [18]. Y compuestos caracteristicos que dan aromas particulares a los destilados de
agave como lo son: los acidos octanoico, decanoico, dodecanoico, tetradecanoico; alcohol
iso-amilico, 2-fenetilico, tetradecanol; decanoato de étilo, éster del &cido carbamico, lactato
de etilo, acetato de fenetilo, dietil acetal, a-terpi-eol, monoacetato de 1,3 bencenodiol [20].

1.2.5 Dedtilacion

La destilacion es la operacion que se emplea para separar y concentrar € etanol
generado durante lafermentacion de |os componentes indeseables al aprovechar los distintos
puntos de ebullicién. En la Figura 1.4 se muestra e esquema genera de la destilacion
artesanal, en donde & mosto muerto producido durante la fermentacion entra a alambiques
de cobre generando dos productos: € mezcal gque sale por la parte ata del aambique y

posteriormente se condensay la vinaza que se recuperaen el fondo del alambique [21].

e
-

Vinazay
Bagazo

' i_E—’s:—&ﬁ_:}
-

Figura 1.4 Etapa de la destilacion artesana del mosto muerto
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1.2.6 Envasado del producto

El envasado esla Ultima etapaen el proceso de produccion de mezcal, agui se redliza
el gjuste del grado de alcohol en conformidad con laNOM-070-SCFI-2016 [9], e cual debe
deestar entre el 36y 55 % de volumen dealcohol. En estaetapael mezcal puede ser abocado,
es decir, se le pueden adicionar otros ingredientes que aporten sabor ala bebida o puede ser

madurado en barricas [9].

1.2.7 Variedades de mezcal

De acuerdo con la NOM-070-SCFI-2016 [9] e mezca se puede clasificar tomando
en cuenta distintos criterios. Por gemplo, se puede categorizar a partir de los equipos
utilizados durante la hidrdlisis, molienda, fermentacién y destilacion o de acuerdo con €l
proceso posterior a la destilacion (envasado), como mezcal blanco o joven, madurado,
reposado, afigjo y abocado, entre otras. En la Tabla 1.2 se presenta un gemplo de la
clasificaci6n mediante equipos cuyos destilados se catal ogan por |as denominaciones: mezcal

ancestral, mezcal artesana y mezcal.

Tabla 1.2 Categorias del mezcal a partir de los equipos utilizados.

Mezcal ancestral Mezcal artesanal Mezcal
. Hornos de pozo o elevados Hornos de POz,
Coccion Hornos de pozo. . mamposteriao
de mamposteria.
autoclave
Tahona, molino
. Mazo, tahona, molino chileno o egipcio,
Molienda | M0 10N MO0 1 chieng o egipcio, trapiche trapiche,
€gipaio. 0 desgarradora. desgarradora, tren de
molinos o difusor.
Oquedades en piedra, Oquedades en piedra, suelo
suelo o tronco, piletas de o tronco, piletas de Recipientes de
mamposteria, recipientes | mamposteria, recipientes | madera, piletas de
Fermentacion | de maderao barro, pieles | de maderao barro, pieles mamposteriao
deanimal, cuyo proceso | deanimal, cuyo proceso tanques de acero
puedeincluir lafibra del puedeincluir lafibradel inoxidable.
agave agave
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Fuego directo en

Fuego directoenollade | alambiquesde calderade Alambiques,
barro y montera de barro o cobreu ollade barroy destiladores
Destilacion madera; cuyo proceso montera de barro, madera, | continuos o columnas
puede incluir lafibra del cobre 0 acero inoxidable; de cobre o0 acero
agave cuyo proceso puede incluir inoxidable.

lafibradel agave

1.3 Generacion deresiduos
En laactualidad todos |os procesos ya sean de bienes o servicios, generan desechos de
tipo solido, liquido y gaseoso [22]. En este sentido, la industria mezcalera genera tonel adas

de residuos anualmente, donde & bagazo y la vinaza son los principales.

1.3.1 Bagazo de agave

El bagazo es € subproducto solido generado en la produccion de mezcal. Este se
obtiene después de que las pifias de agave son troceadas, cocidas, enjuagadas y exprimidas
para extraer los azlicares fermentables para la elaboracion de los mostos de agave [23]. En
promedio, por cadalitro de mezcal producido se generan alrededor de 1.5 kg de bagazo base
humeda [24] y de acuerdo con e Consgo Mexicano Regulador de la Calidad de Mezcal
(COMERCAM) en d afio 2022 se generaron arededor de 12,149,386 kg de bagazo
proveniente de estaindustria[11].

El bagazo representa alrededor del 40% del peso total del agave utilizado en €
proceso y esta formado por celulosa (38-80%), hemicelulosa (23-32%) y lignina (15-25%)
[25]. También puede contener otras sustancias generadas durante la hidrélisis como las
pectinasy azUcares residuales. El bagazo del agave suele presentar un valor de pH arededor
de5.4[24].

La lignina tiene la funcién de proveer rigidez a la planta haciendo que los tejidos
vegetales se mantengan unidos y protegiendo a la celulosa y hemicelulosa durante la
hidrélisis. Debido a esta caracteristica, la degradacién natural del bagazo no es un proceso
sencillo por lo que se considera como un compuesto recalcitrante [22], es decir, que son

compuestos que persisten en lanaturaleza por mucho tiempo y esresistente ala degradacion.
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El bagazo puede tener consecuencias negativas en el medio ambiente yaque se genera
en forma desmedida acumulandose y ocasionando la generacion de hongos, levaduras,
bacterias y plagas animal es indeseables como las cucarachas, larvas de mosca u otro tipo de

insectos [26].

En la actualidad, se estan investigando alternativas para €l aprovechamiento del
bagazo, y entre las posibles alternativas se encuentra su uso en la produccion de enzimas
[25], biocombustibles [27], 0 como composta [28].

1.3.2 Vinazas

L as vinazas provienen de los fondos de |os alambiques o de |las columnas utilizadas en
ladestilacion. Por cadalitro de mezcal se generan de 8 a 15 litros de vinaza [29], de acuerdo
con laSAGRAPA para€l afio 2021 se generaron alrededor de 96 millones de litros de vinaza
[8]. Lasvinazas se caracterizan por ser acidas ya gque presentan valores de pH entre 3y 5.
L as vinazas son de color marron oscuro 'y contienen solidos suspendidosy disueltos, azlcares
[30], cenizas y melanoidinas, entre otros [31].

Debido alaalta cantidad de materia organi ca presente en lavinaza, estareflgjavalores
elevados de DQO (demanda quimica de oxigeno) y DBO (demanda bioguimica de oxigeno)
que puede ir de entre 100,000-150,000 mgO./L y 35,000-50,000 mgO2/L [29],
respectivamente. Las vinazas contienen en promedio entre 85-90% de agua, 13-15% de
materia organicay 1-2% de sales [32], generando una alta conductividad eléctrica (2.6-4.2
mS cm?) [33].

En la actualidad existe un grave problema de este residuo, ya que no existe
normatividad que regule especificamente la descarga de los efluentes provenientes de la
industria del agave. Aunque es posible aplicar la NMX-001-SEMARNAT-2021 que
establece los limites permisibles de contaminantes en las descargas de aguas residuales en
cuerpos receptores propiedad de la nacion [34], los contaminantes presentes en las vinazas
superan los limites establ ecidos de lanorma por |o que es necesario dar un tratamiento previo
aeste efluente antes de ser descargado en |os cuerpos de agua tiene reportado que un litro de
vinazatiene la capacidad de contaminar hasta 700 litros de agua [35].
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Otro de los problemas que generan las vinazas sobre los cuerpos de agua esta
relacionado con la temperatura ya que las vinazas son descargadas entre 80 y 90°C [36], o
cual implicaladisminucién del oxigeno disuelto en los cuerpos de agua [37], aceleracion de

laeutrofizacion [38] y la muerte de la floray fauna acuética.

Por dltimo, en el suelo, las vinazas tienen la capacidad de inhibir la germinacion de
semillas por poseer un pH é&cido [39]. Y sustancias como €l acido acético, acido |actico,
fenoles y nitrdgeno amoniacal presentes en la vinaza pueden provocar problemas de

fitotoxicidad o la disminucién de lafertilidad y muerte del suelo [40-42].

1.4 Tratamiento delasvinazas

Como se menciond previamente, en la actualidad no existe normatividad para €l
tratamiento de este residuo. Sin embargo, surge la necesidad de implementar sistemas de
tratamiento que, pueden ser de tipo fisico, quimico o bioldgico o tratamientos combinados
para poder tratar correctamente estos efluentes. A continuacion, se presentan algunos de los

tratamientos encontrados en la literatura.

1.4.1 Tratamientos biol6gicos
El tratamiento bioldgico se encarga de descomponer la materia organica y algunos
compuestos inorganicos por la accién de los microorganismos. Dichos microrganismos

actUan por la presencia (aerobios) o ausencia de oxigeno (anaerobios).

Para e caso de las vinazas, los tratamientos biolégicos son los mayormente
reportados en laliteratura. En €l tratamiento aerobio, se requiere de un flujo adecuado de aire
y mantener un pH neutro parapreservar laactividad microbiana[43]. Estetipo detratamiento
alogrado disminuir hasta en un 84% la cantidad de materia organica presente en la vinaza
[44] generando lodos ricos en nutrientes y dioxido de carbono como productos finales
[29,45,46]. Algunas de las desventajas que se pueden mencionar de este tratamiento, residen
en un ato costo energético, transferencia limitada de oxigeno, generacion de grandes
cantidades de lodos y mantenimiento constante de los sistemas [29].

En contraste con e tratamiento aerobio, € tratamiento anaerobio posee mayores
ventgjas. Se pueden mencionar un menor reguerimiento energeético y una menor generacion
de lodos [47]. Los productos generados durante este tratamiento son biogas [48] y materia
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organica gque se puede utilizar como fertilizante [29]. En el caso de las vinazas, se encuentra
reportado el uso de cepas como la Trametes hirsuta y Phaner ochaete chrysosporium [49,50].
La desventgja de este tipo de tratamiento recae en e inconveniente de tiempos largos de
adaptacion, los microrganismos son sensibles a cambio de pH y temperatura [51] vy
compuestos clorados o metales pesados pueden matar la colonia de microorganismos;

ademés se generan olores que pueden llegar a ser desagradables [47].

1.4.2 Tratamientos quimicos

En laactualidad, los tratamientos quimicos paralas vinazas no se encuentran del todo
estudiados ya que lainformacion en laliteratura es escasa. Como su nombre lo dice, este tipo
de tratamientos involucra el uso de sustancias quimicas como |os coagulantes, floculantes y
oxidantes que permiten disminuir la carga organica presente. En esta seccion se describen
algunos de | os tratamientos quimicos existentes para el tratamiento de vinazas que provienen

de la produccion de etanol de cafia (PEC).

1.4.2.1 Ozonacion

La ozonacién es un proceso de oxidacion de lamateria orgénica por accién del ozono
(O3). El 0zono se caracteriza por ser un oxidantes fuerte capaz de oxidar contaminantes
recalcitrantes como colorantes, productos farmacéuticos, productos de cuidado personal o
pesticidas [52]. El tratamiento consiste en hacer pasar una corriente continua de ozono a

través del efluente atratar durante cierto tiempo [53].

Se encuentra reportado que € uso de ozono en vinazas de la PEC para oxidar
compuestos fendlicos y remover compuestos que generan color [53]. Aunque € 0zono es un
oxidante fuerte, presenta diversas desventgjas para su implementacion. Por gemplo: costo
elevado para la generacion de Oz [54], las reacciones de oxidacidén son selectivas y se

reguieren de tiempo largos de contacto entre €l ozono y el efluente [52].

1.4.2.2 Precipitacion quimica

La precipitacion quimica en el tratamiento de aguas residuales se define como la
adicion de un agente quimico o agente precipitante € cual se encuentraen estado solido o en
solucion encargado de cambiar € estado fisico de los solidos disueltos o suspendidos para su

remocion por medio de técnicas fisicas como la sedimentacion y lafiltracion [58]. Ademés,
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es una técnica que depende del pH por 1o que su monitoreo es necesario para lograr su

cometido.

La precipitacion con hidroxidos es la més utilizada en € tratamiento de aguas
residuales, aplicando 6xido de calcio, hidréxido de calcio o hidréxido de sodio como
precipitante debido a su bajo costo [55,56].

En & caso de vinazas delaPEC, se encuentra reportado el uso de hidréxido de calcio,
en este proceso se redizo € gjuste del valor de pH a 11 logrando disminuir la DQO en 51%,
magnesio en 91%, nitrogeno en 74%, potasio en 37%, fosforo en 95% y sodio en 20% [57].

En la precipitacion con sulfuros se suele utilizar acido sulfirico como agente
precipitante, tiene una alta eficiencia en la remocion de especies metdlicas y genera una
menor cantidad de lodos que la precipitacion con hidroxidos [55].

La precipitacion con sulfuros se haimplementado en vinaza de la PEC usando acido
sulfrico como precipitante, se encuentra reportado la reduccién de la DQO en 15%,
eliminacion de color y ladisminucion de distintos metal es (cal cio, magnesio, fosforo, potasio
y sodio) en mas del 36% [46].

Algunas de las desventgjas de la precipitacion quimica son €l ato uso de reactivos
guimicosy lageneracion de unagran cantidad de lodos que representan un problema debido

asumangoy tratamiento [52].

1.4.3 Tratamientosfisicos

En e tratamiento de aguas residuales, los tratamientos fisicos son aquellas
operaciones en las cuales no se llevan a cabo cambios quimicos o biol égicos para separar y
remover aquellos componentes indeseables presentes en el agua contaminada. Por jemplo,
se puede mencionar a la sedimentacion, la filtracion o la adsorcién fisica [45]. En esta
seccion se describen agunos de |os tratamientos fisicos encontrados en la literatura para el
tratamiento de vinazas de la PEC.

Pagina| 25



1431 Sedimentacion.

L a sedimentacion es un método efectivo para separar particul as sdlidas aprovechando
la gravedad. Este proceso se puede llevar a cabo en tanques de sedimentacion que
normalmente cuentan con trampas de lodo para las particulas mas pesadas que € agua. La
sedimentacion a ser una operacion que no requi ere de equi po sofisticado se haimplementado
en sistemas de tratamiento de vinazas provenientes de laindustriatequilera para separar parte
de los sdlidos suspendidos [22].

1.4.3.2 Filtracion

La filtracion tiene la finalidad de separar compuestos solidos de diversos tamafios
empleando medios filtrantes. Los medios filtrantes estan fabricados de distintos materialesy
tamanios entre los cuales se pueden encontrar € papd filtro, las mallas de metal y las mallas

detextiles, entre otros [58].

Existen distintos métodos de filtracion que se pueden llevar a cabo dependiendo del
tipo de compuestos que se pretendan eliminar, las cuales son la filtracion con membrana,
microfiltracion, ultrafiltracion y nanofiltracion. Estos métodos de filtracion no se encuentran
del todo estudiados en € tratamiento de vinazas ya que lainformacién en laliteratura es ain

escasa.

Lamicrofiltracion es el método que se ha utilizado en € tratamiento de vinazas para
concentrar los sdlidos de la vinaza de cafia[59]; sin embargo, unade las mayores desventgjas
de esta técnica radica en la disminucion del flujo, requiere de limpieza y mantenimiento

constante y remplazar las membranas tiene un ato costo [60].

1.4.3.3 Adsorcion

La adsorcion es la adhesion de aomos, iones o moléculas presentes en un fluido
(adsorbato) a una superficie solida de un material que contiene sitios activos y es conocido
como adsorbente. [61]. La adsorcion se puede dividir en adsorcion fisica (fisisorcion) y
adsorcién quimica (quimisorcion) [52]. En la fisisorcién para que se lleve a cabo la unién
entre adsorbato y adsorbente se requiere de una energia del orden de las fuerzas de Van der

Waals; mientras que, en la quimisorcion, la cantidad de energia que se requiere se encuentra
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en el orden de los enlaces quimicos. En € caso de vinaza de la PEC, se encuentra reportado

el uso de carbon activado para reducir la concentracion de polifenoles en un 70.2% [62].

1.4.4 Tratamientos combinados

Los tratamientos combinados surgen a observar que los tratamientos fisicos,
quimicos o bioldgicos no son capaces de eliminar la carga de contaminante de las vinazas
por si solos [52]. Por lo que se suele emplear una combinacion de tratamientos de forma
secuenciada para disminuir la concentracion de los contaminantes presentes en el efluente y

estos se gjusten alos pardmetros establ ecidos en |a normatividad.

La implementacién de sistemas combinados o trenes de tratamiento se ha estudiado
para e tratamiento de vinazas provenientes de la industria tequilera, a incorporar
tratamientos, fisicos quimicosy biolégicos. Con lo cua se hademostrado que e tratamiento
fisicoquimico por etapas da como resultado efluentes con una reduccion de més del 85% de
DBO y DQO y reduccién del 85% al 90% de sdlidos suspendidos y sdlidos sedimentables
[22].
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Capitulo I
M etodologia

*Equipado con sus cinco sentidos, €
hombre explora el universo a su
alrededor y aesto lollama la

aventuradelaciencia.”

-Edwin Hubble .




2 Metodologia

En este capitul o se describe |a metodol ogia seguida durante este trabagjo. Se comienza
con la descripcion de los reactivos, materiales y equipos que se utilizaron, seguido de las
técnicas de caracterizacion empleadas. La metodologia consta de cuatro etapas. 1) la
recoleccion de vinaza de un productor de mezcal artesanal, 2) la determinacion de grados
Brix (°Bx) y e valor de pH de lavinaza, 3) la evaluacion de tratamientos fisicoquimicos ala
vinaza y 4) la caracterizaciéon de los sélidos generados en e tratamiento fisicoquimico
empleando las técnicas de Difraccion de Rayos X (DRX), Espectroscopia de Energia de
Dispersion (EED) y Microscopia electrénica de Barrido (MEB).

2.1 Reactivos, materialesy equipos

Los reactivos utilizados en este trabgjo fueron vinaza de un productor de mezcal
artesanal localizado en € municipio de Atlixco en el estado de Puebla. Oxido de calcio (CaO)
comercia marca Calidra con unapurezadel 95%. Acido sulfarico (H,SO4) marcaMeyer con

unapurezadel 95% y carbédn activado comercial en polvo de laempresa Clarimex.

L os equipos utilizados fueron: parrillade calentamiento y agitacién magnética marca
Cimarec, potenciometro portétil marca Conductronic modelo pH10, Densimetro de vidrio
Robsan y Estufa de secado marca Binder modelo FD 23.

2.2 Recoleccién devinaza, medicion de parametrosy determinacion del contenido de
solidos.

La vinaza fue recolectada de un productor de mezca artesana del municipio de
Atlixco y se transportd en bidones de 20 litros a laboratorio de Biocombustibles de la
Facultad de Ingenieria Quimica de |la Benemérita Universidad Auténoma de Puebla (BUAP)
para su tratamiento. Antes deiniciar el tratamiento fisicoquimico de la vinaza se determind

el valor de pH y los grados Brix (°Bx) de la muestra.

Deacuerdo con ladefinicion delos °Bx dadaen laEc. 2.1, serelaciond este pardmetro

con la cantidad de solidos disueltos presentes en la muestra.
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1
1°Bx = — 22 Ec. 2.1
100 gsion

Donde:

gp—gramos de solidos disueltos

g, ~gramos de solucion

La determinacion del contenido de solidos totales (ST) de la vinaza se redizé
calentando lavinaza a85°C hastaevaporar todalaporcién liquida. Los solidos resultantes se
secaron durante 12 horas manteniendo una temperatura de 105°C [1] y posteriormente se

determiné lamasadelos ST.

La cantidad de solidos disueltos y de solidos suspendidos se relacionaron para
determinar la cantidad de sdlidos suspendidos (SS) [1] de acuerdo con laEc. 2.2.

ST =55+ SD Ec. 2.2

2.3 Tratamiento fisicoquimico por etapas

El tratamiento fisicoquimico de la vinaza se reaiz0 en tres etapas de manera
secuenciada: primero se realizo la precipitacion alcalina utilizando 6xido de calcio (Ca0).
Posteriormente, se llevd a cabo la precipitacion acida con écido sulfurico (H2SOa) v,

finalmente, se realizd una evaluacién con carbén activado.

2.3.1 Precipitacion alcalina

La precipitacion acalina se reaizo adicionando 6xido de calcio (CaO) a la vinaza
hasta alcanzar un valor de pH = 11 [2]. Laprecipitacion serealizo alas temperaturas de 23°C
y 80°C, respectivamente; manteniendo |a agitaci 6n constante durante cuatro horas, se dgjaron
sedimentar durante 24 horas (Figura 2.1) y sefiltraron. Los solidos generados a23°C (PV 23)
y 80°C (PV80) se secaron durante 24 horas a 80°C y, posteriormente, se caracterizaron
mediante DRX, EED y MEB. El esguema general de este procedimiento se muestra en la
Figura2.2.
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Figura 2.1 Precipitacion alcalina de la vinaza con 6xido de calcio aa) 23°Cy b) 80°C.

Vinazaoriginal

|

[ Adicionar CaO hasta ]
alcanzar pH=11

|
| |

[ Temperatura ambiente } [ Calentar a80°C 1

(23°C)
!

( N\ 'd N\

Agitar durante 4 horas Agitar durante 4 horas

N\ J - J

) )

Sedimentar por 24 | [ Sedimentar por 24 |

L horas ) L horas )
! |
Filtrar vinaza | [ Filtrar vinaza
L acalinizada ) L acalinizada )
4 L) l N 4 L. l N
Secar solidos (PV23) Secar solidos (PV80)
durante 24 horas a durante 24 horas a
L 80°C ) L 80°C )

Figura 2.2 Esguema de precipitacion alcalinaen vinaza.
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2.3.2 Precipitacion acida

La precipitacion écida se realizo adicionando &cido sulfurico (H2SOs) a la vinaza
resultante de la precipitacién alcalina realizada a la temperatura de 23°C, hasta alcanzar un
pH de 2 [2]. El &cido sulfurico (H2SO4)se adiciond bajo dos condiciones de temperatura: a
23°Cy a80°C. Las muestras se mantuvieron en agitacion por cuatro horas (Figura2.3) y se
dejaron sedimentar durante 2 horas. Posteriormente, las muestras se filtraron y los sdlidos
resultantes a 23°C (PAV23) y 80°C (PAV80) se secaron en una estufa durante 24 horas. El

esguema general parallevar acabo la precipitacion &cida se muestraen la Figura 2.4.

NS

Figura 2.3 Precipitacion &cida con &cido sulfarico a23°C
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[ Vinazaacalinizadaa 23°C }
[ Adicionar H,SO4 hasta ]
alcanzar pH=2

|
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!

e N\ ( N\

Agitar durante 4 horas Agitar durante 4 horas

N J - J

| I

Sedimentarpor2 | [ Sedimentar por 2
horas ) L horas )

I I

Filtrar vinaza | [ Filtrar vinaza
L acidi11icada ) L acidi1iicada )

s N
Secado de solidos ) ( Secado de solidos
(PAV 23) durante 24 (PAV80) durante 24
horas a80°C ) L horas a80°C

Figura 2.4 Esguema de precipitacion &cida en vinaza

2.3.3 Evaluacion con carbon activado

Como partefinal del tratamiento fisicoquimico propuesto paralavinazade mezcal se
adiciono carbdn activado en polvo comercial que pasa malla 400 (abertura de 0.037 mm) a
la vinaza resultante de la precipitacion écida tratada a 23°C. Se redlizaron 3 evaluaciones
variando la cantidad de carbon en 0.1%, 0.25% y 0.5% masa en relacion con la masa de la
vinaza. Las muestras se agitaron durante 30 minutos [3] y posteriormente se filtraron para

eliminar el carbon empleado. El procedimiento se muestraen la Figura 2.5.
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l l l

[ Filtrar vinaza J [ Filtrar vinaza ] [ Filtrar vinaza ]

Figura 2.5 Esquema parala adsorcidn con carb6n activado

2.4 Técnicasde caracterizacion.

2.4.1 Determinacion de grados Brix (°Bx) y valor de pH

Ladeterminacion de grados Brix (°Bx) realizo adicionando vinaza en una probetade
500 ml y se coloco € densimetro de vidrio (Figura 2.6) dentro de la probeta'y se tomo €l
valor marcado en la escala. El valor fue corroborado por triplicado.

Para la vinaza obtenida de la precipitacion alcalina, aciday la adsorcion con carbén
activado el valor de °Bx se encontrd por encima de la escala del densimetro (10°Bx) por lo
que se diluyd la muestra a 50% para disminuir la concentracion de solidos disueltos
colocando 250 gramos de vinaza 'y 250 gramos de agua desionizada para posteriormente
colocarlaen laprobeta, tomar lamedicién y hacer el gjuste considerando laEc. 2.3, en donde
seexpresalarelacion de los °Bx delavinaza diluida a 50% con € valor real delos °Bx [4]:

°BXyi ilui
1on — vmaoz: diluida EC. 23

El valor de pH delavinaza se determiné con un pH-metro (Figur a 2.6) introduciendo

el electrodo del instrumento en lamuestra. El valor reportado en el display fue validado por
triplicado.
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a) " D

Figura 2.6 @) densimetro, b) potenciémetro.

2.4.2 Difraccion de Rayos X

Latécnica de Difraccion de Rayos X (DRX) se empled para identificar la pureza de
lamateriaprimay las especies formadas o eliminadas durante | os tratami entos fisicoquimicos
realizados a la vinaza. Las muestras se analizaron en un Difractdmetro de Rayos X marca
Panalytical modelo Empyrean (Figura 2.7), €l cua cuenta con un haz de electrones
provenientes de un filamento de cobre con unalongitud de onda de 1.5406 A. El intervalo de
medicion fue de 5 a 90° de 2-Theta, con un tamafio de paso de 0.0167° y un tiempo de
incidenciade 0.45 segundos. Laidentificacion de las fases cristalinas se realizd mediante un
proceso de indexaciéon por € método Hanawalt, con ayuda de las fichas JCPDS (Joint

Commitee on Powder Diffraction Standards) [5].

Figura 2.7 Difractdmetro de Rayos X.
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2.4.3 Microscopia electronica de Barrido (MEB) y Espectroscopia de Energia de

Dispersion (EED)

LaMEB se utiliz6 para observar la influencia que tuvo la temperatura en € tamafio
de las particulas formadas durante € tratamiento fisicoquimico. Las muestras fueron
analizadas en un microscopio JEOL JSM-6610 LV (Figura2.8 a), equipado con un filamento
de tungsteno con un voltgje de aceleracion de 20 KeV, e cua permite obtener imagenes a
partir de las sefiales de |os electrones secundarios [6].

Adicionamente, se empled latécnicade Espectroscopiade EnergiaDispersiva (EED)
a los precipitados generados durante el tratamiento fisicoquimico para determinar la
composicion quimica de estos. Para ello se utilizd un detector INCA x-act Penta F6T
precision (Figura 2.8 b) de Oxford instruments acoplado al microscopio eectronico de
barrido. El andlisis serealizd a menos en tres zonas distintas para obtener un promedio en la

composicion.

Las muestras se montaron en un porta muestras con ayuda de cinta de carbono de
doble caray fueron recubiertas con una capa de oro para obtener una mejor calidad de las
micrografias [7].

Figura 2.8 @) Microscopio Electrénico de Barrido JEOL JSM-6610 LV, b) Detector INCA x-act
Penta F6T precision
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3 Resultadosy Discusion

En este capitulo se presentan los resultados obtenidos del tratamiento fisicoquimico

realizado alavinaza del mezcal. En la Figura 3.1 se muestra € esquema que se siguié para

la obtencién de los resultados. En primer lugar, se realizé la caracterizacion de la vinaza por
medio de la determinacion del valor de pH, grados Brix (°Bx), cantidad de solidos y DRX.

La segunda etapa del proceso consistio en alcalinizar la vinaza con 6xido de calcio (Ca0) a

23y 80 °C y de acuerdo con el andlisis de los resultados obtenidos, en la tercera etapa, se

selecciond la vinaza acalinizada a 23°C para readizar € tratamiento con acido sulfurico

(H2S04) 223y 80 °C. En la Ultima etapa del proceso se evaluaron diferentes porcentajes de

carbon activado empleando la vinaza acidificada a 23°C. Los sdlidos recuperados en €l

tratamiento alcalino y écido fueron caracterizados por lastécnicas de EED, DRX y MEB, las

cuales mostraron informacion relevante acerca de su composicion cuando la vinaza fue

evaluada en distintas condiciones. En e esgquema, la linea de color amarillo representa el

camino seguido durante esta tesis de licenciatura.

Vinaza
acidificada a

23°C

Polvo de vinaza ac (PAV23)
Vinaza DRX

alcalinizada a EED
23°C

Polvo de vinaza alc (PV23)

DRX
Vinaza original EED
(vo) SEM

Vinaza
alcalinizada a
80°C

:

Vinaza
acidificada a
80°C

Polvo de vinaza ac (PAV80)
DRX

Polvo de vinaza alc (PV80)
DRX
EED
SEM

Y
Carbon activado
0.1%
-~ @
Y
Carbdn activado
0.25%
-~ @
Y
Carbon activado
0.5%
-~ @

Figura 3.1 Ruta propuesta para el tratamiento fisicoquimico de la vinaza de mezcal.
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3.1 Caracterizacion dela materia prima

La caracterizacién de la vinaza de mezca (VO) consistio en la determinacién de pH,
°Bx y la cuantificacion de solidos disueltos (SD), sdlidos totales (ST) y solidos suspendidos
(SS). Los resultados obtenidos se presentan en la Tabla 3.1 Caracteristicas de vinazas de
mezcal provenientes de diversas fuentes y se compararon con los datos reportados de la
vinaza de cafia (VC), la vinaza de dos fabricas de mezca (MF1y MF2) y lavinaza de una

mezca era artesana (MA).

El valor de pH obtenido fue de 4.4, lo cual coincidi6 con los valores reportados en la
literatura [1, 2] que sitdan e pH en € intervalo de 3.4-4.5. Este pH fue menos écido en
comparacién con la vinaza de cafa (pH=4.29), de mezca (pH=3.6) y de mezca artesanal
(pH=3.8). Esta diferencia se debe a factores, como € tipo de especie de agave y las
condiciones de elaboracion del producto las cuales pueden favorecen la formacion de

especies &cidas como polifenoles, compuestos sulfurados y acidos [3].

El valor de los °Bx encontrado en la vinaza fue de 8.6, este valor fue mayor que €l
valor reportado de 5°Bx [3] para el mosto muerto. Esta diferencia en la cantidad de °Bx se
debe a las condiciones establecidas durante el proceso de la destilacion, ya que durante este
proceso etanol y agua son evaporados ocasionando una mayor concentracion de solidos en

lavinaza.

La cantidad de solidos disueltos (SD) se estim6 con los °Bx de la vinaza empleando
la Ec. 2.1, obteniendo un valor de 86 g SD/L. Esta cantidad de solidos fue mayor en
comparacion con las vinazas de etanol de cafiay mezcal industrializado [1]. Esto se debe a
laeficienciaen losprocesos de hidrdlisisy fermentaci on en donde se pueden generar especies
que se mantienen disueltas en € mosto y no se separan durante la destilacion [3].

Por otro lado, la cantidad de sdlidostotales (ST) se determind al evaporar los liquidos
(principalmente agua) presentes en una muestra de 115 ml vinaza de mezcal recuperando 11
g de solidos, o que fue equivalente a 95.6 gramos de sdlidos por litro de vinaza. Este valor
concuerda con lo reportado en la bibliografia [4], que indica que la cantidad de ST en la

vinaza de mezcal artesanal supera generalmente los 90 gramos de solidos por litro de vinaza.
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Conociendo la cantidad de ST y SD, se calcul6 la cantidad solidos suspendidos (SS)
mediante la Ec. 2.2, obteniendo un valor de 10.7 g SS/L. Al comparar esta cantidad de SS
con lasvinazas de fébricas de mezcal y de etanol de cafia, se observo quelamuestraanalizada
present6 una cantidad de SS mayor, y esto se puede deber ala retencion del bagazo durante
ladestilacion en €l mezcal artesanal [5] y ala presencia de biomasa que podria corresponder
afibras remanentes del agave.

Los resultados mostrados en la Tabla 3.1 Caracteristicas de vinazas de mezca
provenientes de diversas fuentes evidencian que las técnicas y tipo de equipos en los que se
llevaa cabo la coccién, molienda, fermentacion y destilacion parala obtencion de etanol, asi
como lamateria primaempleadainfluye en el pH, los SSy los SD de la vinaza.

Tabla 3.1 Caracteristicas de vinazas de mezcal provenientes de diversas fuentes

Par ametro vVO?a VCP MF1°® MF2¢ MA®
pH 4.4 4.3 3.7 3.6 3.8
Sélidos disueltos (g/L) 86.0 139 237 395 863
Solidos totales (g/L) 95.6 220 268 434 947
S6lidos suspendidos (g/L) 10.7 8.1 31 39 8.4

2 Resultados obtenidos

b Vinaza de cafia[2]

¢ Vinaza de mezcal del Estado de Oaxaca 1 [4]
4 Vinaza de mezcal del Estado de Oaxaca 2 [4]
€ Vinaza de mezca artesana de Oaxaca[4]

Una parte importante de este trabajo de investigacion fue la identificacion de la
natural eza de | os sdlidos total es recuperados de |a evaporacion de lavinaza (VO), por lo que
estos fueron caracterizados mediante DRX. En la Figura 3.2 se muestra € patrén de
difraccion de lamuestra, en el cual no se apreciaron sefides definidasy solo se observé una
banda ancha entre 12 y 24 grados de 2-Theta lo cual es caracteristico de muestras amorfas.
Esta caracteristica puede estar relacionada con la presencia de sustancias contenidas en €l
bagazo del agave, |as cuales fueron recuperadas tras |a evaporacion del agua, como lo pueden
ser lalignina o la hemicelulosa [6] cuyo patron caracteristico de DRX [7] se observaen la
Figura 3.3Figura 3.3 Patrén de DRX delalignina, lacelulosay la hemicelulosa.
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3.2 Tratamiento alcalino

En esta seccidn se discuten los resultados obtenidos en el tratamiento alcalino a la
vinaza de mezcal realizado bajo dos condiciones. 23°C y 80°C. En ambos casos se adiciond
lacantidad necesariade 6xido de calcio (Ca0), paraalcanzar unvalor depH de 11; los solidos
sedimentados que se muestran en la Figura 3.4 se etiquetaron como PV23 y PV80,
respectivamente. Estos solidos se caracterizaron por medio de Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EED) para conocer su composicion elemental, difraccién de Rayos X (DRX)
para determinar las fases cristalinas presentes, y, por ultimo, se evalué el cambio en los

parametros de pH y °Bx de la vinaza resultante del tratamiento.

Figura 3.4 Precipitado acalino @) PV23y b) PV80

En la Tabla 3.2 se muestran los resultados generados por EED de los elementos
identificados en las muestras PV 23 y PV 80, junto con sus respectivos porcentajes en peso.
Se observo que, en ambas muestras, |0s elementos predominantes fueron € carbono, oxigeno
y calcio, lo cua concuerdacon labibliografia[8, 9], pues cuando se adicionadxido de calcio
(Ca0) o hidroxido de calcio (CaOH) en aguas residuales, comunmente se recuperan lodos

ricos en materia organica, calcio, sodio, magnesio, potasio entre otros.
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Tabla 3.2 Andlisis elemental de precipitados acalinos

PV23 PV80
Elemento Por centaje en peso
C 37.43+0.05 18.82 +£7.83
@) 47.74+0.99 57.94 + 3.07
Mg 1.39+0.22 1.30 £ 0.46
Si 0 037+ 0.16
K 0.33+0.06 1.29 + 1.13
Ca 13.10+£0.77 20.28 £ 5.69

En e caso del carbono, se observd que la muestra PV 23 presentd un porcentaje
notablemente mayor de este el emento en comparacion con la muestra PV 80. Esta diferencia
se asocio con €l efecto que tuvo la temperatura, pues a mayor temperatura disminuyo la
solubilidad de ciertas sustancias, como €l carbonato de calcio [10, 11], cuya presencia se
confirmé mediante latécnicade DRX en laFigura 3.5 lacua se presenta mas adel ante.

En cuanto al oxigeno, la muestra PV 80 presentd un porcentaje ligeramente superior
en comparacion con lamuestra PV 23. Esto puede indicar que, a aumentar latemperatura, se
favorezcan ciertas reacciones de oxidacién que den productos insolubles en medios écidos
[2].

La presencia de magnesio y potasio en ambas muestras fueron similares, es decir que
la temperatura no tuvo un efecto significativo en la neutralizacién de los iones disueltos de
estos metales en la vinaza con el 6xido de calcio (CaO). El 6xido de calcio (CaO) es un
compuesto que puede interactuar con iones disueltos en una solucion, como los de magnesio
y potasio. Este compuesto tiene una fuerte afinidad por €l agua, y puede absorber humedad
para producir hidréxido de calcio (CaOH) o a solubilizarse formar iones de calcio (Ca') e
hidroxilos (OH"), y, ademas, de acuerdo con la Ec. 3.5 y 3.6 se pueden formar iones de
carbonato (CO3") cuando interactiia con e diéxido de carbono (CO,) presente en la muestra
o enlaatmosfera. En el caso especifico delavinaza, si losiones de magnesio (Mg*) y potasio
(K") estén presentes, es posible que estos puedan interactuar con los iones hidroxilos o
carbonatos para neutralizarse. Sin embargo, la eficacia de este proceso puede depender de
varios factores, incluyendo la concentracion de los iones en la solucion y las condiciones

especificas bajo las cuales se realizala neutralizacion [8].
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CaO+H,0 — Ca(OH), Ec.3.1

CaO+H,C0O; 2CaCO; [ +H,0 Ec.3.2
Ca(OH),+H,CO; 2 CaCO4|+2H,0 Ec.3.3
Ca(OH),+Ca(HCO3), 2 2CaCO; | +2H,0 Ec.3.4
Ca(OH),—Ca*"+OH" Ec. 35
COy i1y FOH' —HCO3 Ec.3.6
HCO3+OH —CO3 +H,0 Ec.3.7
CO%+Ca?*—>CaCO;| Ec.3.8
20H +Ca?*—Ca(OH),| Ec. 3.9

Por ultimo, la presencia de silicio en lamuestra PV 80 se consider6 un valor traza. La
aparicion de este elemento en el EED se puede atribuir aunaimpurezaen algunadelas zonas
elegidas para € andlisis ya que esta técnica se realiza de manera puntua y se seleccionaron
diferentes zonas para tener un panorama mas completo de la distribucién de los elementos
en lamuestra analizada [12].

Conocer los elementos que conforman las muestras permitio comprender su
composicion. Esto, a su vez, sirvié como guia para la identificacion de las fases cristalinas
de los materiales presentes en las muestras mediante la técnica de DRX.

En la Figura 3.5 Patron de DRX precipitacion alcalina se muestra € patron de
difraccion de ambas muestras y la identificacion de sus fases cristalinas, la cua se realizo
con las fichas cristalogréficas JCPDS (Joint Comitee on Powder Diffraction Standards). El
andlisis demostrd que en lamuestra PV 23 se encontraron sefial es caracteristicas de carbonato
de calcio en su fase calcita (ficha 72-0152); junto con una banda ancha en laregién de 30 a
50 grados de 2 Theta. Esta Ultima observacion podria estar relacionada con la presencia de
impurezas, como fibras de agave 0 biomasa identificadas en lamuestra original.

Por otro lado, lamuestra PV 80 se compuso de hidroxido de calcio (CaOH) en su fase
portlandita (ficha 72-0152 mostrada en la Figura 3.6) como fase principal, y carbonato de
calcio (CaCOg) en susfases calcita(fichaPDF 88-1807 mostradaen laFigura3.7) y aragonita

(ficha 05-0453 mostrada en la Figura 3.8) como fases secundarias.
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Figura 3.6 Patron de DRX correspondiente a Ca(OH), (PDF 72-0156)
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Figura 3.8 Patron de DRX correspondiente a CaCO3 (aragonita) (PDF 05-0453)

La presencia de carbonato de calcio (CaCOsz) en ambas muestras se debe a la
interaccion del Ca0, y e Ca(OH). formado con los componentes propios de la vinaza como

por ggemplo el calcio preexistente en la muestra u otrosionesy el CO- del aire (Ec. 3.1-Ec.
3.9).

Es relevante destacar que la presencia de aragonita en la muestra PV80 puede
justificarse considerando los tres polimorfos del carbonato de calcio (CaCO3): calcita,
aragonita y vaterita. Dado que la obtencion de cada polimorfo esta fuertemente vinculada
con las condiciones de temperatura en las que se forma e carbonato de calcio. Se ha
informado que la formacién de calcita por precipitacion se favorece a 20°C, y cuando la
temperatura superalos 60°C, surgen sefial es caracteristicas de la aragonita [13, 14].

Ademas, la solubilidad de estos polimorfos también se ve afectada por latemperatura,
siendo la calcita @ polimorfo menos soluble a temperatura ambiente. A medida que la
temperatura se incrementa, la solubilidad de la calcitay la aragonita disminuye a mismo
valor, arededor de los 80°C [10]. Esta informacidn proporciona una explicacién adicional a
la presencia de calcita y aragonita en la muestra PV 80, sugiriendo que las condiciones de

temperatura durante el proceso influyeron en la coexistencia de estos polimorfos.
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Caracterizados | os solidos generados durante la al calinizacién mediante EDD y DRX
acontinuacion en laTabla 3.3 se presentan €l andisis de pH y °Bx de las muestras de vinaza
alcainizada a 23°C (Vac23) y a 80°C (Valc80). Los vaores de pH proporcionaron una
perspectiva esencial sobre la evolucion de la acidez durante las etapas de este tratamiento y
el valor de °Bx de las muestras determinan la concentracion de solidos solubles. La Tabla
3.3 recoge | os resultados obtenidos en tres momentos cruciaes: el vaor del pH al inicio, €
pH alcanzado después de la adicién de Ca0, y €l pH posterior alafiltracion.

Tabla 3.3 Parametros de la vinaza después del tratamiento alcalino

Valc23 Valc80

pH @ 4.40 4.40
pH @ 11.00 11.00
pH @ 10.54 9.36
°Bx 11.40 11.80

@ pH inicia

@ pH alcanzado al adicionar CaO
® pH después de lafiltracion

En ambas muestras se observé incremento del valor pH a adicionar éxido de calcio
(Ca0) alavinazasin embargo, € pH disminuyé al valor de pH=10.54 paralamuestraa 23°C
y apH=9.36 parala muestra que se calent6 hasta 80°C, esta disminucién de pH se debe aque
los iones libres de calcio (Ca") tienden a reaccionar con e diéxido de carbono (CO.) de la
atmésfera que tiende a formar iones de carbonato (CO%"); o con los iones hidroxilo (OH")
remanentes de la hidratacién del éxido de calcio (CaO) para neutralizarse [2], favoreciendo
laformacion carbonato de calcio (CaCOs) o hidréxido de calcio (CaOH) como se observaen

|las Ecuaciones 3.5 -3.9.

Para cuantificar la cantidad de solidos disueltos en las muestras, se emplearon los
grados (°Bx) después del tratamiento y se gjustaron empleando laEc. 2.1. EnlaTabla3.3 se
observa que la temperatura tuvo un efecto importante en la cantidad de solidos disueltos. En
particular, se observo un incremento de 1.8 °Bx parala muestra evaluadaa 23 °Cy 2.2 °Bx

parala muestra que fue sometida a cal entamiento hasta 80°C. Estos resultados coincidieron
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con hallazgos previos en los que se ha estudiado la adicion de hidréxido de calcio (CaOH) a
aguasresiduales[17], [18], donde se encontro que el uso de este agente precipitante conlleva
a un aumento en la concentracion de SD. La elevacion en la concentracion de SD es un
indicativo relevante de los cambios experimentados por las muestras debido al proceso, |o
gue subraya la influencia de la temperatura en la solubilidad de los componentes presentes

como €l calcio.

3.3 Tratamiento &cido

En esta seccion se discuten los resultados obtenidos de la acidificacion de la vinaza
de mezcal alcalinizada previamente a 23°C. La muestra se acidifico bajo dos condiciones de
temperatura23°Cy 80°C obteniendo precipitados solidos | os cual es fueron etiquetados como
PAV23 y PAV80, respectivamente como se muestra en la Figura 3.9. La eleccion de la
muestra acalinizada a 23°C se debe a que no se observaron cambios importantes en la
muestraalcalinizaday calentadaa80°C por lo cual sedecidid no continuar con €l tratamiento

acido de esta muestra.

Figura 3.9 Precipitado &cido a)PAV23 y b)PAV80
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La precipitacion acida posterior alaalcalinizacién con CaO no ha sido estudiada por
lo que la técnica de EED permitio identificar los elementos presentes en las muestras
precipitadas con acido sulfurico. En la Tabla 3.4 se presentan |os resultados de EDD parala
muestra acidificada a 23°C, los elementos que tuvieron una presencia significativa fueron
carbono, oxigeno, azufre y calcio. Conocer la composicion elemental de la muestra sirvio

como guia paralaidentificacion de las fases cristalinas mediante DRX.

Tabla 3.4 Andlisis elemental de precipitados &cidos

PAV23
Elemento  Porcentajeen

peso
C 15.63+2.76
@] 58.15+2.57
S 12.01£1.39
K 0.26+0.06
Ca 13.69+1.39
Sn 0.26+0.12

EnlaFigura3.10 se muestrael patron de difraccion delas muestras PAV23y PAV80.
Se encontré6 que ambas muestras estdn compuestas por sulfato de calcio dihidratado
(CaS04(H20)2) mejor conocido como yeso. Su identificacidn sereaizo con laficha PDF 74-
1433 (Figura 3.11) para la muestra PAV23 y PDF 21-0816 (Figura 3.12) para la muestra
PAV80. Es importante destacar que, aunque ambas fichas corresponden a la misma especie,

estas se diferencian por la posicion de las sefid es caracteristicas de la muestra.

Laformacion de sulfato de calcio en ambas muestras se atribuy6 principalmente ala
interaccion del &cido sulfarico (H2SO4) con € calcio preexistente en la vinazay € calcio
ahadido durante la alcalinizacion de las muestras, la formacion de sulfato de calcio se
comprender con laEc. 3.10.

ca(OH), + H,S0, — CaS0, + 2H,0 Ec. 3.10
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Figura 3.11 Patron de DRX correspondiente a Ca(SO4) 2H.0O (PDF 06-0046)
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Figura 3.12 Patrén de DRX correspondiente a Ca(SO.) (H20). (PDF 72-0596)

A continuacion, se muestran los resultados de las mediciones de pH y los °Bx de las
muestras de vinaza acidificadas a 23°C (Vac23) y a 80°C (Vac80). Los vaores de pH se
registraron de manera similar que en el tratamiento acalino. Tras la filtracidn, se not6 un
ligero aumento en el valor de pH en comparacion con € pH acanzado con la adicién de
H>SOs. Este incremento se debe a la neutralizacion, principalmente de iones disueltos de
calcio con el &cido [15].

En cuanto a los °BX, se aprecié que la adicion de acido sulfarico (H2SO4) a 23°C
favorecio la remocion de los solidos que fueron incorporados en la etapa anterior del
tratamiento. Esto se debi6 a la capacidad que tiene este acido para reaccionar con metales
[16], en este caso con € calcio remanente delaalcalinizacion, formando salesinsolubles. Sin
embargo, no selogro alcanzar € valor de °Bx de lavinaza original, que era de 8.6°Bx.

Tabla 3.5 Parametros de la vinaza después del tratamiento acido

Precipitacion acida
Vac23 Vac80

pH ® 1054 1054

pH @ 2.20 2.20

pH © 2.45 2.45

°Bx 10.0 10.2
@ pH inicia

@ pH alcanzado al adicionar H.SO, seglin sea el caso
® pH después de lafiltracion
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3.4 Microscopiasdel tratamiento fisicoquimico

La microscopia electrénica de barrido permitio ver la distribucién, tamafio y forma
(morfologia) de las particulas de |os material es recuperados. En la Figura 3.13 se muestrala
micrografia del precipitado acalino formado a 23°C (PV23), mientras que en laFigura 3.14
se muestra el precipitado alcalino obtenido a80°C (PV80).

Figura 3.13 Micrografia PV23

Figura 3.14 Micrografia PV80

De acuerdo con los resultados obtenidos en la DRX, se tiene que tanto la muestra
PV23 asi como la muestra PV 80 se componen de carbonato de calcio y de acuerdo con la
bibliografia este compuesto suele presentar una morfologia romboédrica, aunque en
ocasiones se tiene reportado que estos pueden presentarse como grupos esféricos con
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superficiesy bordesirregulares cuando se utiliza hidroxido de calcio (CaOH) como precursor
del carbonato de calcio [17]. La morfologia encontrada concordd con lodos de calcita
recuperados del tratamiento de aguas residuales [18].

Se sabe que la temperatura es un factor importante en el tamafio y forma de las
particulas [19], en este caso la muestra formada a temperatura ambiente tuvo tamafios
irregulares, mientras que para la muestra formada a 80°C tuvo un tamafio de particulas mas
uniforme que en promedio es de 1.1 um. Ademas, se observé que la temperatura también
influyo en la cantidad de cristales formados pues a mayor temperatura se observaron mas

particulas de menor tamafio.

3.5 Rendimiento en € tratamiento fisicoquimico

Para determinar € rendimiento en la recuperacion de solidos en los procesos de
precipitacion alcalinay acida se realizé un balance de masa. En la Figura 3.15 Balance de
masa para a) precipitacion alcalinaa 23°C, b) Precipitacion acalinaa 80°C, c) precipitacion
&cida a 23°C y d) precipitacion &cida a 80°Cse presentan diagramas de bloques para cada
condicion evaluada (en ambos casos a 23°C y 80°C), en los cuales se incluyd la adicién de
oxido decalcio (Ca0) para€ tratamiento alcalino y acido sulfurico (H2SO4) en €l tratamiento
&cido. En cada una de estas condiciones se obtuvieron tres productos distintos: la vinaza
recuperada después de lafiltracion, los solidos filtrados y un factor de pérdidas asociado ala

humedad removida durante el secado de |os sdlidos recuperados.
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a) l 1.64% Ca0/VO
- 79.89% Valc23/VO
, T=23°C
100 g vinaza (VO) 3.76% PV23/VO
17.98% pérdidas/VO
80.01% Valc80/VO
. T=80°C
100gvinaza (VO) 4.31% PV8OIVO
17.23% pérdidas/VO
C) 3.44 % Hy SO4/Valc23
85.01% Vac23/Valc23
. T=23°C
100 g Vinaza o
ool otk 8 23°C 4.39% PAV23/Valc23
(Valc23) 14.02% pérdidas/Valc23
d) 3.28 % H,S0,4/Valc23
70.84% Vac80/Val c23
: T=80°C
100 g Vinaza o
oAl 8230 4.44% PAV 23/Val c23
(Valc23) 27.99% pérdidasVal 23

Figura 3.15 Balance de masa para @) precipitacion alcalinaa 23°C, b) Precipitacion alcalinaa
80°C, c) precipitacion &cidaa 23°C y d) precipitacion acidaa 80°C

En e caso de la precipitacion acalina se puede observar que la temperatura no tuvo
un efecto significativo en la recuperacion de sdlidos. La diferencia en la cantidad de solidos
recuperados a23°Cy a80°C fue minima, siendo inferior a 1%. Por estarazon, en estetrabajo
Se opto por realizar €l tratamiento posterior alavinaza acalinizada a 23°C. Sin embargo, es
importante destacar que la eleccion de la temperatura puede depender del uso previsto para
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los material es recuperados, dado que, como se menciond anteriormente, latemperaturaes un

factor importante en la formacion de diversos compuestos.

En cuanto ala precipitacion &cida, apesar de que el tratamiento a 80°C resultaen una
recuperacion de solidos ligeramente mayor en comparacion con € tratamiento a 23°C
(diferenciandose en 1.09%) ambos tratamientos producen el mismo material. Por o tanto, se
recomienda llevar a cabo esta etapa a temperaturas cercanas a la temperatura ambiente, con
el fin dereducir el consumo de energia, ya que ambas condiciones demuestran una eficiencia
similar en la obtencion del material. Es por ello por lo que, la siguiente fase del proceso de

tratamiento se llevd a cabo utilizando la vinaza acidificada a 23°C.

Por otro lado, La cantidad de precipitados recuperados y los resultados del andlisis
elemental y laDRX revelaron unainfluencia significativa de la temperatura en laformacion
de compuestos durante € tratamiento alcalino. Si suponemos que todo € calcio presente en
lamuestraformatedricamente CaCOs, se puede calcular que paralamuestraPV 23 (Ec. 3.10)
el 32.7% de los sdlidos puede ser CaCOs, mientras que paralamuestra PV 80 (Ec. 3.11) este
valor aumentaa 50.6%. Esto indica que latemperatura puede influir de manerasignificativa
en laobtencién del CaCO:s.

(l mol CaCO3) ( 1 mol Ca ) (100.086gCaCO3) ( 13.1gCa )_32.71 g CaCO3 Ec. 35
Imol Ca / \40.078 gCa/ \ 1 mol CaCO;s 100 g PV23 100 g PV23 -

Ec. 3.6

(1 mol CaCO3) ( 1 mol Ca ) (100.086 g CaCO3) (20.28 g Ca) _50.64 g CaCO3

1 mol Ca 40.078 g Ca 1 mol CaCO3 100 g PV80 100 g PV80O

Deacuerdo con el andlisisde DRX delas muestras correspondientes ala precipitacion
&cida, se ha determinado que ambas muestras se componen de sulfato de calcio dihidratado
(CaS04(H20).). Si consideramos que todo e azufre presente en la muestra contribuye a la
formacion de sulfato de calcio, se puede calcular que € 64.49% de la muestra obtenida a
23°C esta compuesta por yeso (Ec. 3.12).

Ec. 3.7

(1 mol CaSO4(H20)2) ( 1 mol S ) (172.16836 gCaSO4(H20)2) ( 12.01gS )764.49 CaS04(H;0),
1 mol S 32.065gS 1 mol CaSO4(H,0), 100 g PAV23 100 g PAV23
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3.6 Evaluacioén con carbon activado

En laetapafinal del tratamiento, se aplicaron tres dosis diferentes de carbon activado
alamuestraacidificadaa23°C: 0.1%, 0.25%y 0.5%. Esta etapa de adsorcion se implement6
con €l propdsito de reducir € color delavinaza, yaque €l carbon activado ha demostrado ser
altamente eficiente en ladisminucion del color y la eliminacion de contaminantes cuando se
aplicaavinaza[14] y aguas residuaes[20].

LaTabla 3.6 presenta |l os resultados de |as mediciones de pH y los grados Brix (°Bx)
de lavinaza evaluada con tres dosis de carbon activado: 0.1% (VC 0.1), 0.25% (VC 0.25) y
0.5% (VC 0.5). Los valores de pH se registraron en dos etapas del proceso: €l pH inicial y €
pH posterior alafiltracion. Ademés, se incluyen los °Bx de ambas muestras para evaluar la
concentracion de solidos disueltos en las mismas.

En los tres casos se observd una disminucion en e pH después de la aplicacion del
carbon activado. Esto puede explicarse por las propiedades del carbon activado, cuyas
superficies suelen llevar carga positiva, o que conduce a una disminucion del pH del medio
[21].

Por otro lado, respecto alos °Bx e not6 una disminucion cuando se utilizé una dosis menor
de carbdn activado en comparacion con las dosis mas atas. Esta variacion podria atribuirse a la

dificultad que experiment6 € filtro paraeiminar € carbdn que se incorporé a sistema.

Tabla 3.6 Pardmetros de la vinaza en la evaluacion con carbdn activado.

Evaluacion con carbon
VC01l VCO025 VCO05

pH @ 2.45 2.45 2.45
pH @ 241 2.36 2.35
°Bx 10.0 10.2 104

@ pH inicial

@ pH después de lafiltracion

En laFigura3.16 se puede apreciar que amedida que se incrementd ladosis de carbon
activado en las muestras de vinaza, € color de estas disminuy0. Este fendmeno es resultado
delas propiedades del carbdn activado, que le permiten eliminar compuestos que contribuyen

a color en lasvinazas [22].
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Uno de los compuestos que e carbdn adsorbente tiene la capacidad de eliminar son
los polifenoles, que son sustancias organicas presentes en la vinaza que contribuyen en gran
medida a su coloracion [23, 24], para poder evaluar la disminucion de estos compuestos en
la vinaza resultante es recomendable hacer estudios para verificar, que compuestos fueron
removidos con & carbédn activado. El efecto de reduccion de color es un aspecto de gran
relevancia en la industria, ya que mejora la calidad de la vinaza tratada y la hace mas

adecuada para su posterior disposicion.

a) b) C) d)

S
“

Figura 3.16 a) vinaza acidificada con H,SO4 a 23°C, b) vinaza con 0.1% de carb6n activada, ¢)
vinaza con 0.25% de carbén activado, d) vinaza con 0.5% de carbén activado

En laFigura3.17 se observa como cambid de manera cualitativa € color de lavinaza
alolargo del tratamiento fisicoquimico. Las imagenes de las muestras estan diluidas al 50%
con agua destilada, ya que estas son las muestras utilizadas para medir los °Bx; ademés,

permiten observar de formamas claralos cambios en € color durante el tratamiento.

Lamuestraorigina se observa como un liquido de color marrén oscuro con particulas
suspendidas. Después de la acdinizacién a 23°C, se observa que ain hay particulas
sedimentadas a pesar de haber pasado por un proceso de filtracion previo. En la muestra
acidificada a 23°C, se nota la ausencia de materia sedimentada y un color méas claro en
comparacion con la etapa anterior. Como se menciond anteriormente, en la muestra con un
mayor porcentaje de carbon activado se observa una decoloracion significativa, siendo esta
la muestra que presenta el cambio mas evidente en términos de coloracion.
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Figura 3.17 Muestras de vinaza diluidas a 50% &) vinaza original, b) vinaza alcalinizadaa 23°C, ¢)
vinaza acidificada a 23°C, d) vinaza con 0.1% de carbdn activada, €) vinaza con 0.25% de carbén
activado, f) vinaza con 0.5% de carbdn activado

Si bien este trabajo se centrd en la caracterizacion de los subproductos generados en un
tratamiento fisicoquimico con e propésito de conocer su naturaleza y, a partir de ello, se
puedan proponer posibles aternativas para su aprovechamiento o disposicion adecuada, es
crucia llevar a cabo una evaluacion exhaustiva del impacto que este tratamiento ha tenido
en la vinaza. Ademas, es fundamental verificar que la vinaza obtenida cumple con los
requisitos normativos parasu disposicion o si serequiere laimplementacion de otras técnicas
complementarias, como las utilizadas en la gestion de vinazas provenientes de la industria
tequila, en donde, ademas de someter la vinaza a tratamientos fisicoquimicos, se suelen
emplear reactores biol bgicos para continuar reduciendo la carga contaminante presente en la

vinaza[1l].
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Capitulo IV

Conclusiones

Una vez finalizado este trabajo de investigacion y de acuerdo con los resultados

obtenidos se concluye o siguiente:

L

L

Se observo que la temperatura juega un papel importante en la formacion de
diferentes especies cristalinas durante la alcalinizacion.

Mediante la técnica de EED, se identificO una presencia significativa de
carbono, oxigeno y calcio en las muestras recuperadas de la precipitacion
acaina

Losresultados de DRX mostraron laformacion de carbonato de calcio en fase
calcita en lamuestra recuperada de la alcalinizacion de lavinazaa 23°C.

La técnica de DRX también revel6 la formacién de hidroxido de calcio y
carbonato de calcio en fases calcita 'y aragonita para la muestra obtenida a
80°C.

Para las muestras recuperadas de la precipitacién acida, se encontré una
presencia significativa de carbono, oxigeno, azufrey calcio.

la temperatura no tuvo un papel importante en la formacion de especies
cristalinas durante la acidificacion, pues en ambas condiciones estudiadas se
obtuvo sulfato de calcio.

La adicion de una mayor dosis de carbon activado resulté en una mejor
eliminacion del color delavinaza

Lasimagenes analizadas por MEB mostraron que latemperaturainfluyo enla
cantidad y el tamafio de particulas formadas durante la alcalinizacion. Las
muestras a calinizadas a 23°C tenian particul as de tamarfio irregular, mientras
gue las muestras a 80°C tenian particulas de tamafio mas uniforme, con un
promedio de 1.1 pm.

La adicion de éxido de calcio aumento la cantidad de sdlidos disueltos en la
vinaza

La cantidad de sdlidos disueltos disminuy6 cuando se acidifico la vinaza
debido a lainteraccion del calcio afiadido durante la etapa de alcalinizacion

con @ é&cido sulfurico.
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