
1 
 

 
 
 

Recuperación de sulfato de aluminio Al2(SO4)3 de los lodos de coagulación/floculación 

para reutilizarlo en la potabilización de agua empleando una membrana de intercambio 

catiónico impregnada con nanopartículas de plata Ag-NPs 

 

 

 

 

Peralta Guevara, Janine Brigitte 

Departamento de Ciencias de la Vida y de la Agricultura 

Carrera de Ingeniería en Biotecnología 

Trabajo de titulación, previo a la obtención del título de Ingeniera en Biotecnología 

PhD. Cumbal Flores, Luis Heriberto 

 

 

 

 

 

28 de julio de 2022 
 
 



2 
 

Resultado del análisis de Copyleaks 

 

 



3 
 

 

 



4 
 

 



5 
 

 



6 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Dedicatoria 

A mis padres, Miriam y Angel. A mis hermanas Niurka y Angelita.  A mi Cielo, a mi Sammy y a 

mi Blue. A mis abuelitos Leonardo Guevara y Celso Peralta. Motivos sobran, palabras no 

bastan. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



7 
 

Agradecimientos 

 
Al Centro de Nanociencia y Nanotecnología CENCINAT, a su distinguidísimo y único director 

Ing. Luis Cumbal Flores, PhD. 

 

A Cari Stael, Eri Llumiquinga y Erikita Murgueitio, mujeres de ciencia e investigación 

 

A Angel Peralta y Miriam Guevara, padre carismático deportista y madre líder indígena   

 

A Angelita y Niurka, hermanas recuerdos de infancia y sueños de juventud 

 

A Jordan Ortiz, cielo suma de paz y alegría 

 

A Elena Moya, prima luz en tiempos de oscuridad  

 

A mi Sammy 

 

A mi Blue 

 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



8 
 

Índice de contenidos 

Resultado del análisis de Copyleaks .............................................................................................. 2 

Dedicatoria ...................................................................................................................................... 6 

Agradecimientos ............................................................................................................................. 7 

Índice de contenidos ....................................................................................................................... 8 

Índice de tablas ............................................................................................................................. 11 

Índice de figuras ............................................................................................................................ 12 

Resumen ....................................................................................................................................... 14 

Abstract ......................................................................................................................................... 15 

Capítulo 1: Introducción ................................................................................................................ 16 

Problema ................................................................................................................................... 16 

Justificación del problema ........................................................................................................ 16 

Objetivos ................................................................................................................................... 18 

General ................................................................................................................................. 18 

Específicos ............................................................................................................................ 19 

Marco referencial ...................................................................................................................... 19 

Potabilización del agua ......................................................................................................... 19 

Coagulación, floculación y sedimentación del proceso de potabilización del agua ............ 19 

Sulfato de aluminio uno de los coagulantes más usados en el tratamiento del agua ......... 20 

Producción y composición de lodos residuales del tratamiento de agua potable (WTR) ... 21 

Gestión de lodos residuales e impacto ambiental ............................................................... 24 

Regulaciones ambientales respecto a los WTR (residuos del tratamiento del agua) ......... 24 

Membrana de intercambio iónico IEM para recuperación de coagulante. .......................... 25 

Nanopartículas de plata ........................................................................................................ 27 

Capítulo 2: Metodología ................................................................................................................ 27 

Caracterización de los lodos residuales de la planta potabilizadora de agua ......................... 27 



9 
 

Toma de muestras y determinación de parámetros in situ como conductividad eléctrica, 

oxígeno disuelto, pH y solidos disueltos totales .................................................................. 28 

Análisis de sólidos suspendidos totales (SST) secados a 103 – 105 ºC ............................ 29 

Determinación de la demanda química de oxígeno (DQO) por el método colorimétrico de 

reflujo cerrado ....................................................................................................................... 30 

Análisis de aniones inorgánicos por cromatografía de iones .............................................. 32 

Análisis de cationes metálicos con espectrometría de absorción atómica (EAA) por flama, 

método directo con flama de aire-acetileno ......................................................................... 33 

Determinación de la concentración de aluminio por el método del Eriocromo Cianina R .. 33 

Síntesis de nanopartículas de plata Ag-NPs en membrana de intercambio catiónico Nafion-

117 y caracterización ................................................................................................................ 35 

Síntesis de nanopartículas de plata AgNPs ......................................................................... 35 

Impregnación de AgNPs en la membrana de intercambio catiónico ................................... 36 

Caracterización de las AgNPs y de la membrana Nafion 117 + AgNPs ............................. 36 

Diseño y construcción del sistema de recuperación de aluminio con Nafión-117 + AgNPs... 37 

Elaboración de las cajas para los experimentos de recuperación del sulfato de aluminio 

Corte de la membrana de intercambio catiónico ................................................................. 39 

Base soporte para membrana frontal y posterior ................................................................. 40 

Empaques de membrana ..................................................................................................... 41 

Caja de doble compartimento ............................................................................................... 42 

Cajas de recirculación .......................................................................................................... 43 

Ensamble de sujetadores con membrana ............................................................................ 44 

Ensamblaje de membrana con cajas de compartimento y recirculación ............................ 45 

Ensamblaje completo de los sistemas de recuperación y recirculación ............................. 46 

Recuperación de sulfato de aluminio empleando el sistema construido ................................. 47 

Diseño experimental y análisis estadístico .......................................................................... 47 



10 
 

Funcionamiento del sistema de recuperación ...................................................................... 49 

Caracterización de las soluciones de alimentación (WTR) y barrido (BRR) en el proceso de 

recuperación de sulfato de aluminio. .................................................................................... 49 

Procesamiento de los mejores tratamientos. ....................................................................... 49 

Actividad antibiofilm de las AgNPs impregnadas en la membrana Nafion 117 .................. 50 

Capítulo 3: Resultados y discusión .............................................................................................. 50 

Caracterización de los lodos residuales de la planta potabilizadora de agua ......................... 50 

Síntesis de nanopartículas de plata Ag-NPs en membrana de intercambio catiónico Nafion-

117 y caracterización ................................................................................................................ 53 

Síntesis de nanopartículas de plata AgNPs ......................................................................... 53 

Impregnación de AgNPs en la membrana de intercambio catiónico ................................... 54 

Caracterización de las AgNPs y de la membrana Nafion 117 + AgNPs ............................. 57 

Diseño y construcción del sistema de recuperación de sulfato de aluminio con Nafión-117 

impregnado de AgNPs .............................................................................................................. 64 

Selección de los elementos eléctricos del sistema de recirculación ................................... 65 

Conexión de los elementos hidráulicos del sistema de recirculación.................................. 66 

Pruebas de recuperación de sulfato de aluminio de lodos residuales .................................... 67 

Caracterización de las soluciones de alimentación (WTR) y barrido (BRR) ....................... 67 

Recuperación de sulfato de aluminio y DQO en los tratamientos establecidos.................. 71 

Análisis estadístico respecto a la recuperación de Al y DQO.............................................. 72 

Procesamiento de los mejores tratamientos ........................................................................ 74 

Capítulo 4: Conclusiones y recomendaciones ............................................................................. 85 

Bibliografía .................................................................................................................................... 87 

Apéndices ..................................................................................................................................... 98 

 

 



11 
 

Índice de tablas 

Tabla 1 Cargas y variabilidad de lodos aluminosos compilados ................................................. 22 

Tabla 2 Características geotécnicas de los WTR aluminosos .................................................... 23 

Tabla 3 Características de la membrana Nafion 117 .................................................................. 26 

Tabla 4 Diseño de elementos del sistema de doble compartimento........................................... 38 

Tabla 5 Elementos hidráulicos y eléctricos del sistema de recirculación ................................... 39 

Tabla 6 Variables a analizar en el diseño experimental .............................................................. 48 

Tabla 7 Tratamientos y combinaciones de factores y niveles ..................................................... 48 

Tabla 8 Parámetros determinados in situ .................................................................................... 52 

Tabla 9 Cuantificación de resultados de EDS ............................................................................. 64 

Tabla 10 pH, concentración de aluminio, DQO soluble, concentración de sulfatos, 

concentración de hierro, cobre, zinc, y calcio, en la solución de alimentación y barrido en cada 

tratamiento. Lote 1: Nafión 117 sin AgNPs .................................................................................. 68 

Tabla 11 pH, concentración de aluminio, DQO soluble, concentración de sulfatos, 

concentración de hierro, cobre, zinc, y calcio, en la solución de alimentación y barrido en cada 

tratamiento. Lote 2: Nafión 117 + AgNPs ..................................................................................... 69 

Tabla 12 pH, concentración de aluminio, DQO soluble, concentración de sulfatos, 

concentración de hierro, cobre, zinc, y calcio, en la solución de alimentación y barrido en cada 

tratamiento. Lote 3: Nafión 117 + AgNPs (repetición) ................................................................. 70 

Tabla 13 Porcentaje de recuperación de Al y de DQO en la solución de barrido ...................... 71 

Tabla 14 Actividad antibiofilm de Nafion 117 con AgNPs ........................................................... 82 

Tabla 15 Comparación de resultados con otros métodos ........................................................... 85 

 
 
  
 



12 
 

Índice de figuras 

Figura 1 Nafion 117 composición ................................................................................................ 26 

Figura 2 Diagrama de flujo de la caracterización de lodos residuales de la potabilización del 

agua .............................................................................................................................................. 28 

Figura 3 Muestreo de WTR en el sedimentador 1 de la planta potabilizadora de agua ............ 29 

Figura 4 Nafión 117 + AgNPs, dos áreas .................................................................................... 40 

Figura 5 Sujetadores para membrana ......................................................................................... 41 

Figura 6 Empaques para membranas ......................................................................................... 42 

Figura 7 Caja de doble compartimento dividido con membrana de intercambio catiónico ........ 43 

Figura 8 Cajas de recirculación ................................................................................................... 44 

Figura 9 Ensamble de membrana y sujetadores con empaques ............................................... 45 

Figura 10 Ensamblaje de membrana, caja doble compartimento y cajas de recirculación ....... 46 

Figura 11 Distribución de los sistemas de recirculación en mesa .............................................. 47 

Figura 12 Síntesis de nanopartículas de plata ............................................................................ 54 

Figura 13 Pretratamiento de la membrana de Nafion 117 .......................................................... 55 

Figura 14 Impregnación de Nafión 117 con AgNPs .................................................................... 56 

Figura 15 Membranas con AgNPs para sistema de recuperación de sulfato de aluminio......... 56 

Figura 16 Perfil UV-vis de las AgNPs .......................................................................................... 57 

Figura 17 Estabilidad en UV-vis y cinética de estabilidad de las AgNPs ................................... 58 

Figura 18 Perfil UV-vis de las AgNPs con respecto a diferentes concentraciones de ácido 

sulfúrico (solución de barrido) ...................................................................................................... 59 

Figura 19 Microscopía electrónica de barrido en modo de transmisión STEM para Nafion 117 y 

Nafion 117 + AgNPs ..................................................................................................................... 60 

Figura 20 Distribución del tamaño de las AgNPs impregnadas en Nafion 117 .......................... 61 

Figura 21 Microscopía electrónica de barrido SEM para Nafion 117 y Nafion 117 + AgNPs .... 62 

Figura 22 Espectroscopía de rayos X EDS de Nafion 117 y Nafion 117 + AgNPs .................... 63 



13 
 

Figura 23 Elementos eléctricos para el funcionamiento del sistema de recirculación de cada 

caja de recuperación de Al ........................................................................................................... 66 

Figura 24 Elementos hidráulicos para el funcionamiento del sistema de recirculación ............. 67 

Figura 25 Distribución del porcentaje de recuperación de aluminio y DQO ............................... 72 

Figura 26 Comparación de medias de los porcentajes de recuperación de aluminio y DQO, con 

respecto al tiempo (Dunn test) ..................................................................................................... 73 

Figura 27 pH con respecto al tiempo en la recuperación de aluminio ........................................ 75 

Figura 28 Concentración de sulfatos con respecto al tiempo en la recuperación de aluminio .. 76 

Figura 29 Concentración de aluminio y DQO con respecto al tiempo en la recuperación de 

aluminio ......................................................................................................................................... 77 

Figura 30 Porcentaje de recuperación de Al y DQO con respecto al tiempo ............................. 78 

Figura 31 Porcentaje de cationes en la recuperación de aluminio ............................................. 79 

Figura 32 Especies disueltas en la recuperación de aluminio .................................................... 80 

Figura 33 Recuperación de hierro con respecto al tiempo en la recuperación de aluminio ...... 81 

Figura 34 Biofilms en Nafion 117 y Nafion 117 con AgNPs........................................................ 83 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  



14 
 

Resumen 

Los lodos residuales del tratamiento del agua son desechos voluminosos y tóxicos, por el uso 

de una gran cantidad de coagulantes en base a aluminio y hierro. Los lodos residuales de la 

PTAP La Palestina descargados directamente al alcantarillado y a los cursos de agua, 

provocan daño tanto a los organismos vivos acuáticos como a los humanos, debido a las 

concentraciones altas de aluminio, sulfatos, hierro, cobre y DQO. En este contexto, este 

proyecto se orientó a la recuperación de sulfato de aluminio para su posterior reutilización en el 

tratamiento del agua. Se diseñó y construyó un sistema de recuperación del coagulante que 

incluyó una membrana de intercambio catiónico impregnada de AgNPs, la que separa 

selectivamente el aluminio. Se examinaron tratamientos con la membrana sin AgNPs (control) y 

la membrana impregnada con nanopartículas de plata. Con los resultados de la 

experimentación, se realizó un análisis estadístico con pruebas no paramétricas. Se demostró 

que no hubo diferencias significativas entre las variables de área de intercambio catiónico y 

concentración inicial de Al, pero si hubo diferencias entre los tiempos a los que fueron 

sometidos los tratamientos. El grupo control alcanzó una recuperación de Al del 62.86 % 

mientras que los tratamientos del grupo experimental llegaron a tener un porcentaje de 

recuperación de Al del 60 %. Sin embargo, los tratamientos de control recuperaron un 10.65% 

de DQO disuelto mientras que los otros solo tuvieron un arrastre de DQO del 2.22%. El catión 

más predominante, después del Al, fue el Fe generando una recuperación del 40 % para el 

grupo control y de 85 % para los sistemas con nanopartículas. Además, se demostró 

cualitativamente que las AgNPs impregnadas en la membrana Nafion 117 logran una muy 

buena actividad antibiofilm en el lado de la membrana que estuvo en contacto con el lodo en 

recirculación (75%). Finalmente, las AgNPs sintetizadas para este estudio presentaron el pico 

de absorción a 399 nm, fueron esféricas de 37.22 nm de tamaño y se mantuvieron estables 

hasta los 20 días.  

Palabras clave: lodo, aluminio, recuperación, construcción, AgNPs 
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Abstract 

Residual sludge from water treatment is voluminous and toxic waste, due to the use of a large 

number of coagulants based on aluminum and iron. The residual sludge from the La Palestina 

PTAP, discharged directly into the sewage system and into watercourses, cause damage to 

both living aquatic organisms and humans, due to the high concentrations of aluminum, 

sulfates, iron, copper and COD. In this context, this project was oriented towards the recovery of 

aluminum sulfate for a subsequent reuse in water treatment. A coagulant recovery system was 

designed and built that included a cation exchange membrane impregnated with AgNPs, which 

selectively separates aluminum. Treatments with the membrane without AgNPs (control) and 

the membrane impregnated with silver nanoparticles were examined. With the results of the 

experimentation, a statistical analysis was carried out using non-parametric tests. It showed that 

there were no significant differences between the variables of cation exchange area and initial 

concentration of Al, but there were differences between the times to which the samples were 

subjected to treatments. The control group reached an Al recovery of 62.86% while the 

treatments of the experimental group reached an Al recovery of 60%. However, the control 

treatments recovered 10.65% dissolved COD while the others only had a 2.22% COD 

carryover. The most predominant cation, after Al, was Fe, generating a recovery of 40% for the 

control group and 85% for the systems with nanoparticles. In addition, it was qualitatively 

demonstrated that the AgNPs impregnated in the Nafion 117 membrane achieve a very good 

antibiofilm activity on the side of the membrane that was in contact with the recirculating sludge 

(75%). Finally, the AgNPs synthesized for this study presented the absorption peak at 399 nm, 

were spherical with a size of 37.22 nm, and remained stable for up to 20 days. 

Key words: sludge, aluminum, recovery, construction, AgNPs 
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Capítulo 1: Introducción 

Problema 

En la potabilización de agua de casi la mayor parte de ciudades de Ecuador se utiliza el 

sulfato de aluminio como coagulante. En 27 empresas de tratamiento de agua potable en 

Ecuador, de aproximadamente 215 empresas (INEC, 2016), se utilizan de 4 500 a 25 625 kg de 

sulfato de aluminio al año (Alvarez et al., 2019). El costo de sulfato de aluminio es de US$ 0.50 

por kg (Maquilón & Castillo, 2016). Se gasta aproximadamente un total de US$ 3 250 a US$ 12 

812.5 en estas 27 empresas ecuatorianas. Los lodos residuales del tratamiento del agua son 

descargados directamente al alcantarillado y a los cursos de agua. Los lodos residuales son 

desechos voluminosos y tóxicos tanto para los organismos vivos acuáticos como para los 

humanos. El proyecto se orienta a la recuperación del sulfato de aluminio para su posterior 

reutilización en el tratamiento del agua cruda. Con este objetivo se va a diseñar, construir y 

operar un sistema prototipo compuesto de una celda con compartimentos de alimentación y 

barrido separados con una membrana de intercambio catiónico dopada con nanopartículas de 

plata. Mediante un tratamiento se puede recuperar el coagulante y reutilizarlo, reduciéndose los 

costos de adquisición del químico, reduciéndose también la contaminación producida en el 

medio ambiente. 

Justificación del problema 

La empresa pública municipal de agua potable y alcantarillado de Pastaza EMAPAST-

EP cuenta con 4 plantas de tratamiento La Palestina, El Rosal, San Vicente y Río Blanco. En 

La Palestina cuando el agua cruda llega con una turbidez de 30 NTU usan 62,5 kg  de sulfato 

de aluminio por cada metro cúbico de agua y cuando llega con una turbidez de 40 NTU se 

colocan 125 kg por cada 8 m3 (Daquilema, 2019). 

El sulfato de aluminio es utilizado en el proceso de coagulación de las plantas de 

tratamiento de agua para remover la turbidez. La coagulación consiste en la adición de 

compuestos químicos que desestabilizan las partículas presentes en el agua cruda en pocos 
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segundos (Arboleda, 2001). La desventaja que tiene el sulfato de aluminio, es que una vez 

culminado el proceso de potabilización se acumula en los lodos residuales, se convierte en 

hidróxido de aluminio insoluble (50-75% de los lodos), en partículas inorgánicas suspendidas, 

materias orgánicas naturales (MON) y cantidades traza de precipitados de metales pesados, 

que al final son depositados sin tratamiento alguno en presas, terrenos o en las mismas fuentes 

de suministro ocasionando daños al medio ambiente, incluso son descargados al alcantarillado 

y tratados en conjunto con las aguas residuales (Villegas et al., 2005). Los lodos residuales 

generados en una planta de tratamiento representan hasta el 10% del volumen del agua 

tratada (Martínez, 2012). 

La recuperación del sulfato de aluminio, utilizado en el proceso de coagulación y que es 

parte de los lodos residuales generados por las plantas potabilizadoras, empleando un sistema 

de membrana de intercambio catiónico (Nafión-117) impregnada con nanopartículas de plata 

resulta importante debido a que: 

(1) Los lodos residuales del procesos de coagulación contienen especies de 

aluminio libres y en forma de complejos, éstos representan alta toxicidad hacia 

diversas especies acuáticas y organismos bentónicos (Driscoll et al., 2019). La 

recuperación de éstas especies representa la disminución de la toxicidad de los 

lodos residuales generados por plantas de tratamiento de agua. 

(2) Algunos investigadores han relacionado la influencia contributiva del aluminio 

con la aparición de la enfermedad de Alzheimer (Desroches et al., 2000). En 

este sentido, la perspectiva de recuperación de sulfato de aluminio y su 

reutilización son dignas de investigación científica.  

(3) Se disminuirían los costos en cuanto el uso de materia prima, transporte y 

eliminación de residuos. La recuperación teórica del sulfato de aluminio es casi 

del 80% el cuál será reutilizado para la coagulación en la misma planta de 
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tratamiento. Los lodos residuales ya tratados con éste método, sin especies de 

aluminio tóxicas, serán más fáciles de desechar puesto que serían casi inocuos. 

(4) La membrana de intercambio catiónico Nafion-117 es  el elemento adecuado 

debido a su permeabilidad selectiva a los cationes, baja resistencia al flujo de 

corriente y excelente estabilidad química, mecánica y térmica (Ledesma, 2004).  

(5) Las nanopartículas de plata Ag-NPs sintetizadas en Nafión-117 evitarían el 

bioensuciamiento de la membrana, debido a sus aplicaciones desinfectantes y 

antibacterianas en el tratamiento de aguas crudas y residuales (Chen & Chiang, 

2008), con lo que se disminuirían los costos de limpieza para la membrana 

utilizada en el proyecto. 

La experimentación de un proceso de recuperación de sulfato de aluminio mediante 

membrana de intercambio catiónico impregnada con nanopartículas de plata, en una planta 

potabilizadora de agua, representa la efectiva integración entre la empresa pública municipal de 

agua potable y alcantarillado EMAPAST-ET y el Miembro de Comisión de Vigilancia 

Tecnológica Centro de Nanociencia y Nanotecnología CENCINAT de la Universidad de las 

Fuerzas Armadas ESPE; lo que plantea para el futuro mejores relaciones entre estas dos 

entidades y la realización de investigaciones para el beneficio científico, social, económico y 

ambiental del Ecuador. 

Objetivos 

General 

 Recuperar sulfato de aluminio de los lodos de la coagulación/floculación para su 

reutilización en la potabilización del agua empleando una membrana de 

intercambio catiónico impregnada con nanopartículas de plata. 
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Específicos 

 Muestrear y caracterizar los lodos residuales de la planta de tratamiento de agua 

potable “La Palestina”. 

 Sintetizar nanopartículas de plata Ag-NPs en la superficie de la membrana de 

intercambio catiónico Nafion-117. 

 Diseñar y construir el sistema de recuperación de sulfato de aluminio de doble 

compartimento. 

 Recuperar sulfato de aluminio de lodos residuales mediante el sistema con 

membrana de intercambio de iones.  

Marco referencial 

Potabilización del agua 

La potabilización del agua consiste en el proceso de conversión de agua cruda en agua 

potable apta para el consumo humano; tiene como objetivos la eliminación de contaminantes 

(residuos tóxicos) y el mejoramiento de la calidad del agua en cuanto a las característica 

físicas, químicas, microbiológicas y organolépticas, se debe garantizar al consumidor que el 

tipo de agua consumida directamente y/o utilizada en la preparación de sus alimentos y en la 

higiene personal esté dentro de la calidad indicada en la norma INEN 1108 determinada 

(Salamanca, 2016). El agua para consumo humano es captada de un medio hídrico (río, 

embalse, agua subterránea), transportada a la estación de tratamiento de agua potable (ETAP) 

y distribuida a los consumidores finales por medio de conducciones de abastecimiento 

(Doménech, 2003). 

Coagulación, floculación y sedimentación del proceso de potabilización del agua 

La coagulación es el proceso de mezcla rápida en el cual las partículas coloidales 

presentes en el agua cruda se desestabilizan químicamente, siendo neutralizadas las fuerzas 

que las mantienen separadas con la adición de coagulantes químicos y la aplicación de energía 
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de mezclado (Jiang, 2001). Los coagulantes anulan las cargas eléctricas de la superficie del 

coloide permitiendo que las partículas coloidales se aglomeren formando flóculos; la 

coagulación se ha empleado en el tratamiento del agua para disminuir la turbidez y color, y 

para eliminar agentes patógenos (Matilainen et al., 2010).  

La floculación es la fase de mezcla turbulenta o mezcla lenta que sigue después de la 

dispersión, hidrólisis y polimerización del coagulante en el proceso de mezcla rápida o 

coagulación; consiste en la agitación de la masa coagulada para permitir su crecimiento y 

aglomeración para la formación de flóculos aumentados en tamaño y peso para sedimentar con 

facilidad (Engelhardt, 2010). A veces los flóculos aglomerados no son lo suficientemente 

grandes como para sedimentar con la rapidez deseada, por lo que se necesitaría la ayuda de 

floculantes para esta manera reunir dichas aglomeraciones en forma de red formando puentes 

de una superficie a otra y enlazándolos en aglomeraciones más grandes (Ma et al., 2019). 

Según (Asgharzadeh et al., 2012), la fase más significativa y tradicional del tratamiento 

de potabilización del agua es la separación del lodo y las partículas suspendidas por gravedad, 

el proceso de clarificación remueve los sólidos sedimentables y material flotante; separa los 

sólidos orgánicos e inorgánicos (decantación primaria); o también aparta la biomasa y los 

sólidos suspendidos del efluente tratado en los procesos biológicos (decantación secundaria). 

En los clarificadores secundarios, el aumento de la densidad (debido a la gran fracción de 

masa de partículas) da lugar a un par de características de flujo como el fenómeno de cascada 

de densidad cerca de la entrada del clarificador y el fenómeno de cascada sólida en la 

clarificación de sólidos en suspensión; en el caso del tratamiento de agua potable, la fracción 

de masa sólida es incluso menor que la de los clarificadores primarios (Goula et al., 2008).   

Sulfato de aluminio uno de los coagulantes más usados en el tratamiento del agua  

El sulfato de aluminio es el coagulante más usado en el tratamiento de agua, se obtiene 

de la digestión de minerales de bauxita con ácido sulfúrico (H2SO4); la forma comercial 

Al2(SO4)3·14H2O contiene de 7.4 a 9.5% en masa de aluminio (Al), la fuerza y pureza de esta 
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sal se expresa en términos de cantidad de óxido de aluminio (Al2O3), 9% de Al equivale a 17% 

de Al2O3 (Bratby, 2016). El sulfato de aluminio líquido generalmente se suministra en tanques 

de 20 toneladas de carga, se extrae y luego por evaporación se obtiene un producto seco, que 

se estandariza aproximadamente a 4.2% como Al, que es equivalente a una solución al 50% 

del producto seco (Castellanos & Tusarma, 2014); la gravedad específica de la sal líquida al 

4.2% de Al varía de aproximadamente de 1.32 (15°C) a 1.33 (40°C), la viscosidad 

correspondiente varía de aproximadamente 0.011 𝑁 ∙ 𝑠/𝑚2 (11 centipoise) a 40 °C a 0.028 𝑁 ∙

𝑠/𝑚2 (28 centipoise) a 15°C (Brandt et al., 2017).  

Las reacciones del sulfato de aluminio con substancias alcalinas comunes serían las 

siguientes (Bratby, 2016): 

𝐴𝑙2(𝑆𝑂4)3 ∙ 14(𝐻2𝑂) + 6𝑂𝐻− = 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 + 3𝑆𝑂4
2− + 14𝐻2𝑂 

𝐴𝑙2(𝑆𝑂4)3 ∙ 14(𝐻2𝑂) + 6𝐶𝑎(𝐻𝐶𝑂3)2 = 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 + 3𝐶𝑎𝑆𝑂4 + 6𝐶𝑂2 + 14𝐻2𝑂 

𝐴𝑙2(𝑆𝑂4)3 ∙ 14(𝐻2𝑂) + 6𝑁𝑎𝐻𝐶𝑂3 = 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 + 3𝑁𝑎2𝑆𝑂4 + 6𝐶𝑂2 + 14𝐻2𝑂 

𝐴𝑙2(𝑆𝑂4)3 ∙ 14(𝐻2𝑂) + 3𝑁𝑎2𝐶𝑂3 = 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3+ 3𝑁𝑎2𝑆𝑂4 + 3𝐶𝑂2 + 14𝐻2𝑂 

𝐴𝑙2(𝑆𝑂4)3 ∙ 14(𝐻2𝑂) + 6𝑁𝑎𝑂𝐻 = 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 + 3𝑁𝑎2𝑆𝑂4 + 14𝐻2𝑂 

𝐴𝑙2(𝑆𝑂4)3 ∙ 14(𝐻2𝑂) + 3𝐶𝑎(𝑂𝐻)2 = 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 + 3𝐶𝑎𝑆𝑂4 + 14𝐻2𝑂 

Producción y composición de lodos residuales del tratamiento de agua potable (WTR) 

La coagulación/floculación y sedimentación dan como resultado la generación de 

grandes cantidades de lodos, entre 10 y 30 mL de residuos de tratamiento del agua (WTR) se 

generan por cada litro de agua clarificada, los que requieren una salida para su eliminación o 

uso final (Dassanayake et al., 2015).  

Cuando las sales de aluminio y hierro, 𝐴𝑙2 (𝑆𝑂4)3 · 14𝐻2𝑂 y  𝐹𝑒𝐶𝑙3, se aplican como 

coagulantes en presencia de condiciones alcalinas, sus iones Al/Fe se hidrolizan para formar 

precipitados de hidróxido, como se muestra en las reacciones a continuación, que eliminan las 



22 
 

impurezas mediante coprecipitación, sorción, floculación y sedimentación (Dassanayake et al., 

2015).  

𝐴𝑙2 (𝑆𝑂4)3 · 14𝐻2𝑂 + 6(𝐻𝐶𝑂3)− ⇌ 2𝐴𝑙(𝑂𝐻)3 + 6𝐶𝑂2 + 14𝐻2𝑂 + 3𝑆𝑂4
2− 

𝐹𝑒𝐶𝑙3  · 6𝐻2𝑂 + 3(𝐻𝐶𝑂3)− ⇌ 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 + 3𝐶𝑂2 + 3𝐶𝑙− + 6𝐻2𝑂 

Es muy probable que la producción mundial de residuos de tratamiento del agua ahora 

exceda la estimación de 10 000 𝑡 ∙ 𝑑í𝑎−1 (Turner et al., 2019). 

Los residuos procedentes de las estaciones de tratamiento de agua potable (WTR) 

están compuestos esencialmente por constituyentes presentes en el agua bruta (sustancias 

inertes: arcillas y arenas, partículas en suspensión y disueltas, material inorgánico y orgánico: 

plancton y otros microorganismos), que por oxidación, coagulación y precipitación han sido 

retenidos en los decantadores y filtros, así como por sustancias (óxidos e hidróxidos) 

procedentes del coagulante y otros reactivos como cal, permanganato y carbón (F. Ramírez, 

2008). Las medias y desviaciones estándar para los principales componentes químicos del lodo 

dan una indicación de las propiedades típicas de los WTR y su variabilidad (Keeley et al., 

2014), estos datos se muestran en la Tabla 1.  

Tabla 1 

Cargas y variabilidad de lodos aluminosos compilados 

Componente Media (desviación estándar) Unidades 

Sólidos totales 5(6) % w/w 
Sólidos suspendidos 84(22) % de TS 

Al 10(9) % de TS 
Fe 5(10) % de TS 
Mn 0.71(1.54) % de TS 

N total Kjeldahl 302(599) mg/L (N) 
Fosfato 54(104) mg/L (P) 

DBO 2595(2492) mg/L 
pH 6.5(1.4) -- 

Nota. Modificado de Keeley, J., Jarvis, P., & Judd, S. J. (2014). Coagulant recovery from 

water treatment residuals: A review of applicable technologies. Critical Reviews in 

Environmental Science and Technology, 44(24), 2675–2719. 



23 
 

El análisis geotécnico del lodo espesado de una fuente de agua de tierras altas 

dosificado con alumbre puso de realce los desafíos de la reutilización masiva de los WTR no 

tratados (O’Kelly, 2010); la abundancia de agua ligada al coagulante, la alta afinidad del metal 

por el agua, el alto contenido orgánico y la desestabilización de carga dentro de los flóculos dan 

como resultados, un lodo de alta plasticidad, alta compresibilidad y muy baja permeabilidad, 

estas características hacen que los WTR crudos sean inadecuados para su uso como 

agregados en roles de ingeniería y ayudan a explicar la dificultad para manejarlos y 

transportarlos (O’Kelly, 2008). Ver Tabla 2. 

Tabla 2 

Características geotécnicas de los WTR aluminosos 

Parámetro Valor 

Límite de líquido, % 100–550 
Límite de plástico, % 80–250 

Gravedad específica de sólidos 1.8–2.2 
Sólidos volátiles totales, % 10–60 
Densidad volumétrica, t/m3 1.0–1.2 

Densidad seca, t/m3 0.12–0.36 
Cohesión efectiva, kPa 0 

Ángulo efectivo de resistencia al corte, grados 28-44 

Nota. Modificado de O'Kelly, B. (2010). Landfill disposal of alum water 

treatment residues: Some pertinent geoengineering properties. Journal of 

residuals science and technology, VII(2), 93-113. 

Los WTR en sí mismos son una fuente de algunos microorganismos (Garau et al., 

2014). Se determinaron que las Proteobacterias, Cianobacterias, Bacteroidetes , Firmicutes , 

Verrucomicrobia y Planctomycetes eran las familias dominantes en seis tipos de WTR chinos 

examinados (Xu et al., 2018). Según Turner, et al. (2019) también se han identificado la 

presencia de tres géneros de cianobacterias potencialmente tóxicas (Planktothrix, Microcystis y 

Cylindrospermopsis), y cuatro patógenos potenciales (Escherichia coli, Bacteroides ovatus, 

Prevotella copri y Rickettsia). 
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Gestión de lodos residuales e impacto ambiental 

Los residuos de tratamiento del agua (WTR) recién producidos se encuentran en estado 

líquido con alto contenido de agua (2–4% de sólidos), lo que los hace costosos de transportar y 

difíciles de manejar, por lo tanto, procesos de deshidratación o espesamiento son comúnmente 

empleados (Dassanayake et al., 2015).Donde la disponibilidad de espacio lo permita, las 

estrategias comunes de desagüe incluyen el uso de lagunas o lechos de secado; cuando hay 

menos espacio disponible, a menudo se emplea el desagüe mediante centrifugación y/o 

prensas de banda; después del proceso de desagüe mecánico completo, el contenido de 

sólidos de estos WTR aumenta a entre 17 y 35% de sólidos (Dassanayake et al., 2015). Sin 

embargo, este tratamiento tiende a ser un proceso que consume más energía y, por lo tanto, es 

más costoso, lo que lleva a muchos trabajos de tratamiento de agua más pequeños que dejan 

los WTR en estado líquido (Turner et al., 2019). 

La aplicación de los WTR en la tierra es una práctica bien establecida y cada vez más 

común, pero diversos estudios han demostrado preocupación respecto al uso de éstos en el 

entorno abierto debido a las posibilidades de lixiviación de metales (especialmente aluminio) y 

la inmovilización de demasiado fósforo; existe el riesgo de toxicidad para las plantas y la biota 

del suelo, la toxicidad del Al generalmente se convierte en una preocupación cuando el pH del 

suelo es inferior a 5 debido a la mayor cantidad de aluminio soluble (es decir, Al3+ y AlOH2+) 

que se libera en el agua de los poros (Turner et al., 2019). El aluminio es un metal no esencial 

que, en humanos, se ha relacionado con una serie de enfermedades neurológicas y 

respiratorias, insuficiencia renal y daño óseo cuando está presente por encima de las 

concentraciones críticas del umbral (Krewski et al., 2007). Los efectos negativos del Al en 

peces e invertebrados también están bien establecidos (Vega et al., 2015). 

Regulaciones ambientales respecto a los WTR (residuos del tratamiento del agua) 

El Ministerio del Medio Ambiente, Agua y Transición Ecológica, en el Texto Unificado de 

Legislación Ambiental, Norma de Calidad Ambiental y de Descarga de Efluentes Decreto 
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Ejecutivo #3516, Libro VI - Anexo 1, Recurso Agua (2003), respecto a los lodos en el apartado 

4.2.1.21. menciona que: “los sedimentos, lodos y sustancias sólidas provenientes de sistemas 

de potabilización de agua y de tratamiento de desechos y otras tales como residuos del área de 

la construcción, cenizas, cachaza, bagazo, o cualquier tipo de desecho doméstico o industrial, 

no deberán disponerse en aguas superficiales, subterráneas, marinas, de estuario, sistemas de 

alcantarillado y cauces de agua estacionales secos o no, y para su disposición deberá 

cumplirse con las normas legales referentes a los desechos sólidos no peligrosos” (pág. 324). 

Además, presenta los límites máximos permisibles que los componentes de los residuos 

del tratamiento de agua potable deben poseer para su descarga en el sistema de alcantarillado 

público o en un cuerpo de agua o receptor (dulce). Todos los parámetros evaluados y límites se 

encuentran en la ¡Error! No se encuentra el origen de la referencia.. 

Membrana de intercambio iónico IEM para recuperación de coagulante. 

El proceso de membrana de Donnan es excepcionalmente capaz de recuperar alumbre 

de agua en un proceso de un solo paso, utilizando ácido sulfúrico y una membrana de 

intercambio catiónico (Prakash et al., 2004). La diálisis de Donnan es un proceso destinado a la 

separación de iones de interés, de una solución acuosa mediante el empleo de una membrana 

de intercambio iónico (IEM) que permite el transporte de los contraiones desde la alimentación 

hasta el compartimiento del receptor y restringe que los coiones crucen la membrana hacia el 

receptor (Breytus et al., 2019). 

Yaroslavtsev et al. (2012) menciona que la membrana de intercambio catiónico Nafion 

117 es una membrana del tipo homogénea manufacturada por E.I. Du Pont de Nemours and 

Co. Inc. (USA), conocida por sus propiedades de intercambio catiónico, así como por su 

estabilidad térmica y química, las demás características de Nafion 117 se describen en la Tabla 

3.  
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Tabla 3 

Características de la membrana Nafion 117 

Parámetro Unidades Valor promedio 

Espesor µm 183  
Capacidad de intercambio  mg equiv. ~ 0,91 (a 1.0) 

Resistencia del área Ω cm-2 ~0.09 – 0,12 
Vida útil h a 50 000 

Conductividad de protones 
Scm-1 

 
a 30 ºC ~10-2 
a 80 ºC ~0,1 

Densidad de corriente para un voltaje de 
0,45V 

mA cm-2 ~250 - 640 

Coeficiente de difusión de metanol cm2 s-1 2 x 10-6 
Absorción de agua (%) ~15 

Costo US dólares por 1 m2 ~700 

Nota. Tabla modificada de Yaroslavtsev, A. B., Dobrovolsky, Y. A., Shaglaeva, N. S., 

Frolova, L. A., Gerasimova, E. V, & Sanginov, E. A. (2012). Nanostructured materials 

for low-temperature fuel cells. Russian Chemical Reviews, 81(3), 191–220. 

La estructura química de la membrana de Nafion-117 consiste en un esqueleto de 

politetrafluoroetileno (PTFE) y una cadena lateral colgante regularmente separada y terminada 

por un grupo iónico sulfónico (Domènech et al., 2014). Ver Figura 1. 

Figura 1 

Nafion 117 composición 

 

Nota. Figura tomada de Yaroslavtsev, A. B., Dobrovolsky, Y. A., Shaglaeva, N. S., 

Frolova, L. A., Gerasimova, E. V, & Sanginov, E. A. (2012). Nanostructured materials 

for low-temperature fuel cells. Russian Chemical Reviews, 81(3), 191–220. 
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Nanopartículas de plata 

Los nanomateriales son partículas que poseen un tamaño entre 1 y 100 nm en al menos 

una dimensión, mientras haya disminución de su tamaño, el radio entre el área de superficie y 

el volumen se incrementa en forma muy importante, lo que lleva a modificaciones significativas 

en sus propiedades físicas, químicas y biológicas; la plata Ag con número atómico 47, presenta 

el estado de oxidación más común de 1+, sin embargo también se puede hallar como 2+ en 

AgF2 y como 3+ en KAgF4 (Cardoso, 2016).  

Las nanopartículas de plata (AgNPs) son uno de los nanomateriales más sintetizados a 

nivel mundial, para una amplia diversidad de productos y aplicaciones; las AgNPs ejercen una 

actividad antibiofilm impidiendo la adhesión de las células bacterianas a las superficies o 

dañando las fuerzas intermoleculares, también se demostró que las nanopartículas de plata 

podrían inhibir el quórum sensing (Swidan et al., 2022). 

Se han estudiado diferentes rutas de producción de nanopartículas de plata, se 

encuentran los procedimientos basados en la reducción de nitrato de plata por borohidruro o 

citrato de sodio y también los otros métodos que incluyen el uso de microondas, electrólisis de 

las sales de plata, microemulsión y fotoreducción de iones plata (Morales et al., 2009). Los 

métodos de síntesis química se han aplicado comúnmente en la síntesis de AgNPs como una 

dispersión coloidal en solución acuosa o disolvente orgánico mediante la reducción de sus 

sales metálicas; los agentes reductores y de protección se pueden cambiar o modificar 

fácilmente para lograr las características deseadas de las nanopartículas de plata en términos 

de distribución de tamaño, forma y tasa de dispersión (Yusuf, 2019).  

Capítulo 2: Metodología 

Caracterización de los lodos residuales de la planta potabilizadora de agua 

La caracterización de los lodos residuales generados en el sedimentador por el proceso 

de potabilización del agua cruda se describe y resume en el diagrama de flujo de la Figura 2. 
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Figura 2 

Diagrama de flujo de la caracterización de lodos residuales de la potabilización del agua 

 

Nota. El diagrama de flujo muestra en resumen la caracterización físico química de los lodos 

residuales (WTR). 

Toma de muestras y determinación de parámetros in situ como conductividad eléctrica, 

oxígeno disuelto, pH y solidos disueltos totales  

Se tomaron muestras de los lodos residuales precipitados en el sedimentador 1 de la 

planta potabilizadora “La Palestina” perteneciente a la Empresa Pública Municipal de Agua 

Potable y Alcantarillado de Pastaza (EMAPAST). El primer muestro (WTR M1) fue en agosto de 

2020 (verano), el segundo (WTR M2) fue en enero de 2021 (invierno) y el último (WTR M3) fue 

en diciembre de 2021 (invierno). Los muestreos se realizaron en el sedimentador uno de la 

planta de tratamiento y cada uno fue supervisado por la Ing. Sandra Adriano, técnico de calidad 

del agua y ambiente de la empresa. 
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Se bajó el nivel del agua hasta visualizar los lodos sedimentados. A continuación, se 

llevaron los lodos hacia una esquina del sedimentador y se tomaron muestras en tres puntos a 

la misma altura. Inmediatamente en las muestras tomadas se midieron los parámetros in situ. 

La conductividad eléctrica, oxígeno disuelto, pH y sólidos disueltos totales se midieron con 

equipos de campo marca Metter Toledo (In–Situ Inc), colocando los sensores dentro de los 

frascos de recolección. Los equipos fueron calibrados en el sitio y solo se tomaron los datos 

una vez ya estabilizada la medida. Ver Figura 3. 

Dependiendo del tipo de análisis se colocaron las muestras en frascos de vidrio y 

plástico, previamente lavados con HCl 1 +1. Se transportaron y almacenaron a 4 °C. Para 

mantener estables las muestras por más tiempo, estas fueron congeladas inmediatamente 

después de su recolección.  

Figura 3 

Muestreo de WTR en el sedimentador 1 de la planta potabilizadora de agua 

 

Nota. Se muestra el ingreso al sedimentador para realizar los muestreos y los análisis in 

situ.  

Análisis de sólidos suspendidos totales (SST) secados a 103 – 105 ºC  

El principio del método consiste en filtrar una muestra homogenizada a través de un 

filtro de fibra de vidrio para luego secar los residuos del filtro a una temperatura constante de 

Sedimentador 1 Sedimentador 2 

Muestreo 
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103 a 105 ºC; el aumento del peso en el filtro representa el total de sólidos suspendidos 

(American Public Health Association et al., 1992a). Primero, se lavaron los filtros de fibra de 

vidrio colocándolos en el equipo de filtración y dejando pasar varias veces 25 mL de agua 

destilada tipo uno. Se retiró cada filtro lavado, se colocaron en crisoles y se secaron a 105 ºC 

en la mufla por 3 h. Se almacenaron estos filtros en un desecador hasta su posterior uso. 

Se pesó el filtro lavado y se colocó en el sistema de filtración, se le añadieron 5 mL de 

la muestra bien homogenizada y se filtró. Se agregaron (4 veces) 10 mL de agua bidestilada y 

se filtró hasta que la muestra quedó completamente limpia. Los residuos en el filtro se 

colocaron en un crisol y se llevaron a secar por 4 h a 105 ºC. Transcurrido este tiempo, los 

residuos se colocaron en un desecador hasta enfriar (15 min) y se llevó a pesaje. Para obtener 

la cantidad de SST a partir de los datos conseguidos en la balanza se aplicó la ¡Error! No se 

encuentra el origen de la referencia., donde A es la masa del filtro más los residuos secos en 

mg y B es la masa solo del filtro en mg.  

𝒎𝒈 𝑺𝑺𝑻

𝑳
=

(𝑨−𝑩)×𝟏𝟎𝟎𝟎

𝒎𝑳 𝒅𝒆 𝒍𝒂 𝒎𝒖𝒆𝒔𝒕𝒓𝒂
     

Ecuación 1 

Determinación de la demanda química de oxígeno (DQO) por el método colorimétrico de 

reflujo cerrado  

El método colorimétrico de reflujo cerrado hace que la mayoría de los tipos de materia 

orgánica sean oxidados por una mezcla hirviendo de ácidos crómicos y sulfúricos, produciendo 

coloración verde a altas concentraciones (American Public Health Association et al., 1992c). 

Las muestras para la determinación de DQO se tomaron en botellas de vidrio y se procesaron 

inmediatamente en el laboratorio. La medición de DQO se realizó con el espectrofotómetro UV-

Vis SPECORD S600 (Analytik - Jena). Primero, se prepararon los siguientes reactivos: 

 Estándar de Ftalato de potasio hidrogenado (KHP): el KHP se secó a 120 ºC por 

2 h en la mufla, se enfrío en el desecador por 15 min y se diluyeron 425 mg de 

KHP en 1 000 mL de agua destilada, esta solución tiene solución tiene un DQO 
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teórico de 500 mgO2/L. El estándar se mantiene estable en refrigeración hasta 

por 3 meses en ausencia de crecimiento biológico visible. 

 Solución de digestión: se secó K2Cr2O7 a 103 ºC por 2 h, se disolvieron 10,216 g 

de K2Cr2O7 y 33.3 g de Ag2SO4 en 500 mL de agua destilada más 167 mL de 

H2SO4 concentrado, esta mezcla se dejó enfriar a temperatura ambiente y se 

diluyó a 1000 mL con agua destilada.  

 Solución de ácido sulfúrico: se añadió Ag2SO4 (grado técnico) en H2SO4 

concentrado, a la proporción de 5,5 g Ag2SO4/kg H2SO4, y se dejó reposar 2 días 

hasta disolverlo totalmente. 

Posteriormente, se realizó una curva de calibración de cinco puntos a partir del estándar 

de ftalato (20, 50, 80, 110 y 140)𝑚𝑔 𝐿⁄ , referenciando el equipo con el blanco de reactivos (0 

𝑚𝑔 𝐿⁄ ) y midiendo a una longitud de onda de 600 nm. 

Posteriormente, se colocaron 250 mL de muestra en un matraz Erlenmeyer de 500 mL, 

este se llevó a agitación enérgica con un agitador magnético durante 30 min, con una pipeta de 

vidrio se tomaron 1,25 mL y se agregaron en los tubos de digestión. A este tubo se le 

agregaron 750 µL de solución de digestión y lentamente también se le añadieron 1,75 mL del 

reactivo de ácido sulfúrico, obteniendo un volumen final de 3,75 en tubos de digestión de 10 

mL. Las muestras preparadas se cerraron completamente y fueron colocados en un bloque 

calentador para tubos de ensayo durante 2 h a 150 ºC.  

Una vez obtenidas las muestras digeridas y enfriadas, se llevaron medición en Uv-vis. 

Se usó una celda de cuarzo de 1 cm, referenciando con el blanco de reactivos y a través de la 

curva de calibración se midieron las concentraciones de DQO a una longitud de onda de 600 

nm. Para obtener el DQO a partir de los datos conseguidos en el espectrofotómetro se aplicó la 

Ecuación 2. La curva de calibración registró un coeficiente de determinación (R2) de 0,9981.  
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𝑫𝑸𝑶 𝒄𝒐𝒎𝒐 
𝒎𝒈 𝑶𝟐

𝑳
 =

𝒎𝒈 𝑶𝟐 𝒆𝒏 𝒆𝒍 𝒗𝒐𝒍𝒖𝒎𝒆𝒏 𝒇𝒊𝒏𝒂𝒍 × 𝟏 𝟎𝟎𝟎

𝒎𝑳 𝒅𝒆 𝒍𝒂 𝒎𝒖𝒆𝒔𝒕𝒓𝒂
 

Ecuación 2 

Análisis de aniones inorgánicos por cromatografía de iones  

La muestra de lodos fue homogenizada durante 30 minutos con agitación rigurosa 

magnética, de esta se tomaron diferentes alícuotas de 50 mL y se secaron a 40 ºC durante 72 

h. Luego, se trituró la muestra seca en un mortero de porcelana y se tamizó, primero por un 

tamiz de 2 mm y luego por uno de 0,5 mm (Zagal & Sadzawka, 2007). Se reservó para análisis 

descritos a continuación. 

Se diluyeron 3 g de muestra seca en 30 mL de agua destilada tipo uno y se llevó a baño 

ultrasónico por 30 min (𝑇0 = 20 °𝐶 y 𝑇𝑓 = 32 °𝐶 ). La solución resultante fue filtrada con un filtro 

de jeringa de 0.45 µm (Jackson, 2008). Las muestras de lodo fueron diluidas, obteniendo una 

solución con un factor de dilución de 1/40.  

Se secaron a 103 ºC las sales de cloruro y sulfato en la mufla durante 2 horas, se llevaron a 

enfriar por 15 minutos en un desecador, se tomaron 1,6485 g de NaCl (Cl-) y 1,8141 g de 

K2SO4 (SO4
2-) y se diluyeron a 1000 mL con agua destilada tipo uno, obteniendo una 

concentración teórica de 1000 mg/L para cada anión.  Para preparar las curvas de calibración, 

en una sola solución se combinaron las soluciones stock, para cinco concentraciones de 

cloruros (5, 10, 20, 25, 30)mg/L y cinco de sulfatos (25, 50, 100, 125, 150)mg/L. 

Cada estándar y cada muestra fueron filtradas con un filtro de jeringa de 0.20 µm y se 

llevaron a medición en el cromatógrafo de iones Dionex ICS 1100 RFIC (Thermo Scientific). Se 

colocó un tiempo de corrida de 11 minutos, con una mezcla de carbonato y bicarbonato como 

eluente, la corriente del supresor (ASRS_4mm) fue de 11 mA, la bomba trabajó a presión de 

1873,28 psi y a un flujo de 1 mL/min. Se anotó un tiempo de retención para cloruros de 4,10 

min y de 8,71 min para sulfatos. El R2 fue de 99,7782 para cloruros y de 99,8479 para sulfatos.  
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Análisis de cationes metálicos con espectrometría de absorción atómica (EAA) por 

flama, método directo con flama de aire-acetileno 

Se tomó 0,2 g de lodo seco y se mezcló con 4 mL de ácido nítrico concentrado en los 

tubos plásticos para digestión. La digestión de WTR se realizó de acuerdo al método estándar 

EPA 3051A de la U.S Environmental Protection Agency (2007), con el microondas PRO 3000 

de Anton Paar, rotor 16HF100. La solución obtenida se colocó en tubos Falcon de 15 mL y se 

los llevó a centrifugar por 3 min a 6000 rpm. Se tomó el sobrenadante descartando el 

precipitado y se aforó a 4 mL con agua destilada tipo uno.  

Una vez obtenidas las muestras digeridas, se realizaron las respectivas diluciones para 

cada metal, para hierro el factor de dilución (FD) fue 1/200, para cobre, calcio y zinc el FD fue 

de 1/10. Luego, se llevaron las diluciones a medición mediante espectroscopía de absorción 

atómica con el espectrómetro de absorción atómica Perkin Elmer AA800 empleando el método 

directo con flama de aire-acetileno descrito por la American Public Health Association (2017) en 

el libro Standard Methods for the Examination of Water and Wastewater 23RD Edition. Las 

curvas de calibración presentaron un R2 de 0,999913 para Fe, R2 de 0,999859 para Cu, R2 de 

0,999242 para Ca y R2 de 0,999342 para Zn. 

Determinación de la concentración de aluminio por el método del Eriocromo Cianina R 

Otra fracción de las muestras digeridas, fueron diluidas con un factor de dilución de 

0.01/100 para determinar aluminio usando como colorante el Eriocromo Cianina R que hace 

que las soluciones de aluminio diluidas y tamponadas a un pH de 6 produzcan un complejo de 

color rojo que presenta una absorción máxima a una longitud de onda de 535 nm (American 

Public Health Association et al., 1992b). 

Las muestras se tomaron en botellas plásticas previamente lavadas con HCl 1 +1 y se 

procesaron inmediatamente en el laboratorio. La determinación de la concentración de aluminio 

se realizó con el espectrofotómetro UV/Vis SPECORD S600 (Analytik - Jena). Se prepararon 

los siguientes reactivos:  
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 Solución stock de aluminio: se diluyeron 8,791 g de sulfato de aluminio y potasio, 

AlK(SO4)2·12H2O, a 1000 mL de agua bidestilada. La concentración final de 

aluminio en la solución stock fue de 500 mg 𝐿⁄ . 

 Estándar de aluminio: se diluyeron 10 mL de la solución stock de aluminio a 

1000 mL de agua bidestilada. La concentración final de aluminio en la solución 

estándar fue de 5 mg 𝐿⁄ . 

 Solución de ácido ascórbico: se diluyeron 0,1 g de ácido ascórbico, C6H8O6, a 

100 mL de agua bidestilada. 

 Ácido sulfúrico: se preparó ácido sulfúrico, H2 SO4, 0.02 N. 

 Solución buffer: se disolvieron 136 g de acetato de sodio, NaC3H3O2·3H2O, en 

40 mL de ácido acético 1N, luego se diluyó a 1 L con agua bidestilada.  

 Solución stock de eriocromo: se disolvieron 300 mg de eriocromo cianina R en 

40 mL de agua bidestilada, llevar a un pH de 2.9 con ácido acético 1 + 1 (se 

usaron 3 mL aproximadamente), la solución se diluyó a 100 mL con agua 

bidestilada. 

 Solución eriocromo de trabajo: se diluyeron 10 mL de la solución stock de 

eriocromo a 100 mL de agua bidestilada.  

 Solución indicadora: se diluyeron 25 mg de naranja de metilo a 25 mL.  

 EDTA: se diluyeron 3,7 g de sal sódica de dihidrato de ácido 

etilendiaminotetraacético a 1 000 mL. 

Se realizó una curva de calibración a partir del estándar de aluminio (0.02, 0.09, 0.16, 

0.23 y 0.30)𝑚𝑔 𝐿⁄ , referenciando el equipo con el blanco de reactivos 0 𝑚𝑔 𝐴𝑙 𝐿⁄  y  midiendo a 

una longitud de onda de 535 nm. La curva de calibración registró un coeficiente de 

determinación de 0,996. Ver ¡Error! No se encuentra el origen de la referencia.. 
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Ante la ausencia de fluoruros y fosfatos, las muestras fueron tratadas directamente, se 

tomó 5 mL de muestra digerida/diluida y a esta se le agregaron 600 uL de ácido sulfúrico, 200 

uL de ácido ascórbico, 2 mL de solución buffer, se completó con agua destilada 1,2 mL y 

finalmente añadió 1 mL de la solución de eriocromo de trabajo. No se debe dejar pasar más 

de 15 min debido a que color se va perdiendo. Se debe preparar a la par un blanco de corrida, 

es decir una muestra tratada con los mismos reactivos solo que a esta se le añaden 200 uL de 

EDTA y solo 1 mL de agua destilada tipo uno. Una vez obtenidas las muestras y blancos 

tratados, se llevaron inmediatamente al equipo y a través de la curva de calibración se 

midieron las concentraciones de aluminio en celda de cuarzo para espectrofotometría de 1 cm. 

Se obtuvieron las concentraciones de aluminio a partir de los datos conseguidos en el 

espectrofotómetro aplicando la Ecuación 3. 

𝒎𝒈 𝑨𝒍

𝑳
 =

µ𝒈 𝑨𝒍 ( 𝒆𝒏 𝟓𝟎 𝒎𝑳 𝒗𝒐𝒍𝒖𝒎𝒆𝒏 𝒇𝒊𝒏𝒂𝒍)

𝒎𝑳 𝒅𝒆 𝒍𝒂 𝒎𝒖𝒆𝒔𝒕𝒓𝒂
 

Ecuación 3 

Síntesis de nanopartículas de plata Ag-NPs en membrana de intercambio catiónico 

Nafion-117 y caracterización 

Síntesis de nanopartículas de plata AgNPs  

La síntesis de nanopartículas de plata mediante el proceso de reducción química 

requirió de los siguientes reactivos: nitrato de plata AgNO3, borhidruro de sodio NaBH4 y 

polivinilpirrolidona PVP K-10 (Vazquez et al., 2019). 

Se preparó una plancha de calor y agitación durante 30 min (heat #5), en un matraz 

Erlenmeyer de 100 mL se calentó 30 mL de AgNO3 15 mM con agitación vigorosa (stirr #5) 

hasta llegar a 70 ºC. Se añadieron 5 mL de PVP K-10 16,5 mM a la solución calentada de 

nitrato de plata, se controló que la temperatura se encuentre en 70 ºC ±  5 ºC. A la par, se 

prepararon 25 mL de NaBH4 27 mM, se tomaron 300 uL de esta solución y se añadió gota a 

gota a la mezcla caliente y en agitación, en el goteo se notó el cambio de color de la solución a 
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marrón-amarillo. Se mantuvo durante 10 min. Se colocó la solución obtenida en un tubo Falcon 

de 50 mL cubierto con aluminio, se dejó enfriar a temperatura ambiente y se llevó a 

caracterizar. Siguiendo el mismo procedimiento, se prepararon en gran escala 2,0121 L de 

AgNPs para su uso en el sistema de doble compartimento.  

Impregnación de AgNPs en la membrana de intercambio catiónico 

El pretratamiento de Nafion 117 fue descrito por Domènech et al (2014) y fue llevado a 

cabo a continuación. Primero, la membrana Nafion 117 se recortó en 9 rectángulos 33 cm2 y en 

9 de 44 cm2, se lavaron los pedazos rectangulares con agua bidestilada en el ultrasonicador por 

60 min, dos veces; se colocaron en solución oxidante de ácido sulfúrico H2SO4 y peróxido de 

hidrogeno H2O2, las dos al 10%, y se dejaron en agitación orbital por 24 h a 100 rpm; se 

lavaron las muestras nuevamente con agua bidestilada hirviendo por varias horas, se secó y 

enfrío a temperatura ambiente, y se almacenó a 4 ºC.  

Las 24 membranas previamente recortadas y lavadas se sumergieron cada una en 

83,8375 mL de solución de nanopartículas de plata, cubriendo toda la superficie, se dejó en 

impregnación y agitación durante 72 horas en oscuridad. 

Finalmente, las secciones de membrana ya impregnadas se depositaron en un 

recipiente con agua bidestilada y fueron llevadas a baño ultrasónico por 30 min, se dejaron 

secar dichas membranas a temperatura ambiente y se almacenaron a 4 °C; y se llevó a 

caracterización. También se probó la síntesis intermatrix de AgNPs en la membrana, colocando 

la membrana por 24 horas en una solución de AgNO3, a la que luego solo se le añadió el 

agente reductor (NaBH4) y se obtuvo la membrana con AgNPs (Domènech et al., 2014). 

Caracterización de las AgNPs y de la membrana Nafion 117 + AgNPs  

Para obtener el perfil UV/vis de las AgNPs, determinar su estabilidad y para ver qué 

ocurre con éstas en medios ácidos, se empleó el espectrofotómetro UV-Vis SPECORD S600 

de Analytik – Jena. Para observar el espectro UV-vis, se referenció el equipo con agua 

destilada tipo uno, luego se agregaron 125 uL de la solución de AgNPs sintetizadas a 3 mL de 
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agua destilada dentro una celda de cuarzo de 1 cm y se llevó a medición en el equipo. Se 

tomaron mediciones cada 10 días para determinar la cinética de estabilidad. Se colocaron a 

razón 1:1 de AgNPs y ácido sulfúrico (2 N, 1 N y 0,6 N) y se llevaron a medición en el equipo 

para verificar hasta que pH resisten las nanopartículas. 

La identificación morfológica y observación de la distribución de las AgNPs se realizó 

mediante microscopía electrónica de barrido en modo de transmisión (STEM), usando un 

equipo de marca TESCAN, modelo MIRA 3, cuyas condiciones fueron las siguientes: voltaje de 

30kV, magnitud de 66,7kX, una distancia de trabajo (WD) de 5,36 mm, el detector que se utilizó 

fue un Bright Field (TE-BF), y las imágenes se obtuvieron con escala 2 um. Con los programas 

ImageJ y Fiji usando la imagen obtenida mediante STEM se calculó el tamaño promedio de las 

nanopartículas. Las muestras fueron preparadas de la siguiente manera: pequeños trozos de 

Nafion y Nafion más AgNPs fueron incluidos en resina de epoxy y cortados en el 

ultramicrotomo de marca RCM Boeckeler, modelo PT-XL de la Universidad Regional 

Amazónica IKIAM.  

La presencia y la composición elemental semicuantitativa de las AgNPs fueron 

evaluadas por Microscopia Electrónica De Barrido (SEM) y Espectroscopia de Energía 

Dispersiva de Rayos X (EDS). Estos análisis se llevaron a cabo en el SEM TESCAN, Mira 3 

equipado con un emisor de campo Schottky, cuyas condiciones fueron las siguientes: voltaje de 

25kV, magnitud de 6.67kX, una distancia de trabajo (WD) de 24.79 mm, el detector que se 

utilizó fue un BSE y las imágenes se obtuvieron con escala 20 um.  El EDS se realizó en la 

cámara del SEM usando un detector Bruker, X-Flash 6|30.  

Diseño y construcción del sistema de recuperación de aluminio con Nafión-117 + AgNPs 

El diseño de la celda se basó en lo especificado por Prakash et al. (2004)  y  descrito 

por SenGupta & Prakash (2002) en la patente US 2002/0179531 A1. Se realizó el diseño 

estructural del sistema de recuperación de aluminio y los planos en el programa 

SOLIDWORKS® Education Edition 2019-2020.  
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Se usaron dos láminas de Nafion 117 de 900 cm2, cada una, para un total de 24 

membranas (72 tratamientos), y el volumen de lodo de corrida fue de 710 mL para cada 

tratamiento. Al final, se eliminó una repetición, compuesta por 18 tratamientos y 9 membranas; 

y solo se usaron 18 membranas y se corrieron 54 tratamientos.  

Se comenzó el diseño de la celda usando dos áreas para intercambio catiónico, de 35 

cm2 (A1) y de 44 cm2 (A2), las dimensiones para el A1 fueron de: 70 mm de alto × 50 mm de 

ancho y para el A2 fueron de: 80 mm × 55 mm, por lo tanto, y considerando que el volumen del 

lodo debió cubrir toda el área de intercambio, se diseñaron los elementos mostrados en la 

Tabla 4. 

Tabla 4 

Diseño de elementos del sistema de doble compartimento 

Elemento Cantidad 
Dimensiones 

externas 
mm 

Dimensiones 
internas  

mm 

Base soporte para 
membrana frontal y 

posterior 
2 85 ×160 

A1: 50 × 70 

A2: 55 × 80 

Empaque de membrana 4 75 x 100 
A1: 50 × 70 
A2: 55 × 80 

Caja doble compartimento 2 
116,18 x 163 x 

91 
110,18 x 160 x 

85 
Caja de recirculación  4 85 x 110 x 50 91 x 113 x 56 

Nota. Se describen los elementos para el diseño de dos sistemas de 

recuperación de Al.  

Para el sistema de recirculación se tomó como consideración inicial trabajar con un 

caudal de 2 L/min, procurando que las soluciones de alimentación y barrido tengan el tiempo de 

contacto necesario con la membrana y el flujo sea del tipo turbulento para que conserve cada 

compartimento mezclado y aireado. Por lo tanto, se seleccionaron los elementos descritos en la 

Tabla 5. 
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Tabla 5 

Elementos hidráulicos y eléctricos del sistema de recirculación 

Elemento Cantidad 

Bomba de agua de 2 L/min de 12 V 2 
Conector lineal (caja de recirculación-

manguera) 
2 

Conector codo (compartimento-manguera) 4 
Manguera Ø 10 4 m 

Fuente de alimentación de 120 V – 12 V / 30 A 
360 W 

1 

Switch tipo palanca 7 
Alambre sólido #18 5 m 

Alambre gemelo #16 5 m 
Gabinete 40x30x20 cm 1 

Enchufe 120 V 1 
Tubo corrugado diámetro Ø 25 1,2 m 

Terminales eléctricos  8 
Recubrimiento termoencogible 1 m 

Nota. Los elementos hidráulicos y eléctricos dependieron 

exclusivamente de la bomba elegida para el proceso. Bomba 

de agua de diafragma R385.  

Elaboración de las cajas para los experimentos de recuperación del sulfato de aluminio 

Corte de la membrana de intercambio catiónico  

 Se prepararon membranas de intercambio catiónico de 35 cm2 y 44 cm2, como se muestran en 

la Figura 4 para dividir las cajas de doble compartimento.  Las membranas que se usaron 

tuvieron 20 mm adicionales para poder ser ajustadas en los sujetadores de acrílico mediante 10 

agujeros de 4 mm de diámetro. Cabe resaltar que los cortes realizados en el acrílico fueron 

cortes del tipo laser y el ensamble de las piezas fue realizado con cloroformo. 
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Figura 4 

Nafión 117 + AgNPs, dos áreas 

      A                                                    B 

 
Nota. A: Nafión 117 con AgNPs de área de 35 cm2 y B: Nafión 117 con AgNPs de área de 

44 cm2. Las líneas internas entrecortadas representan el área para el intercambio 

catiónico. 

Base soporte para membrana frontal y posterior 

Las dos áreas de membrana elegidas, que dividen la caja de recuperación de sulfatos 

de aluminio, se colocaron entre dos sujetadores de acrílico, por lo que se diseñaron estos para 

cada área como se muestra en la Figura 5. Se puede observar que las dimensiones exteriores 

son similares entre cada par de sujetadores (85 x 160 mm) y que quedan espacios libres 

internos de diferentes dimensiones para el intercambio de iones, donde la membrana estuvo 

completamente sujeta, para el área de intercambio catiónico uno, las dimensiones fueron de 50 

x 85 mm, mientras que para el área dos, las dimensiones para el intercambio de iones fueron 

de 55 x 85 mm (ancho x alto). 
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Figura 5 

Sujetadores para membrana 

 
Nota. A: Sujetadores frontal y posterior para la membrana A1 y B: Sujetadores frontal y 

posterior para la membrana A2. 

Empaques de membrana  

Una de las piezas importantes para que no existieran fugas, ni contaminación cruzada 

entre las soluciones de alimentación y barrido fue el empaque de lámina de caucho de 2 mm, 

que selló los orificios de los tornillos de ajuste y el área interna para intercambio catiónico. Se 

diseñaron dos empaques como se muestra en la Figura 6, de dimensiones externas similares 

75 x 100 mm y de dimensiones internas diferentes, para el área uno de 50 por 70 mm y para el 

área dos de 55 x 80 mm. 

A        
 
 
 
    

 

      B 
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Figura 6 

Empaques para membranas 

      A                                                   B 

 
Nota. A: Empaque para el área 1 de intercambio catiónico y B: empaque para el área 2. 

Los empaques cumplieron el papel de sujeción total de la membrana con los sujetadores 

para evitar flujo de solución a través de los orificios de la membrana.  

Caja de doble compartimento 

La caja de doble compartimento se diseñó como una sola caja, en la cual se colocó la 

membrana en conjunto con los sujetadores para dividirla en dos. La caja dependió totalmente 

de las dimensiones de las membranas y de los sujetadores, principalmente de la altura. Las 

cajas fueron diseñadas para contener el mismo volumen de solución de alimentación como de 

barrido. Los sujetadores se ajustaron a una misma altura por ende la altura interna de la caja 

de compartimento doble fue de 160 mm, el volumen de las soluciones debió cubrir toda el área 

de intercambio catiónico, por lo que se decidió trazar una caja de acrílico de 160 x 85 x 110 mm 

(alto x ancho x profundidad) como se muestra en la Figura 7. Se observa un excedente de 50 

mm de alto, esto es para que la solución de alimentación al mezclarse y generar espuma no 

contamine el lado de barrido. 
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Figura 7 

Caja de doble compartimento dividido con membrana de intercambio catiónico 

 
Nota. A: caja de doble compartimento para el área uno de intercambio catiónico y B: caja 

de doble compartimento para la segunda área uno de intercambio catiónico. 

Cajas de recirculación 

Para que haya una recirculación sostenible se decidió trabajar con solo gravedad y con 

bomba, colocando dos cajitas para recirculación con la caja grande de dos compartimentos. 

Las cajas de recirculación hechas en acrílico no fueron del mismo volumen que de la caja 

central puesto que las soluciones solo atraviesan por las cajas mas no se almacenan, por lo 

tanto se diseñaron como se muestra en la  Figura 8. Las cuatro tienen las mismas dimensiones 

internas 50 x 110 x 85 mm. 

A        
 
 
 

 

   B 
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Figura 8 

Cajas de recirculación  

 
Nota. A: cajas de recirculación para el sistema del área uno y B: cajas de recirculación 

para el sistema del área dos. Las cajitas del lado izquierdo recirculan la solución de lodo 

mientras que las del lado derecho la solución de barrido, cuatro poseen las mismas 

dimensiones.  

Ensamble de sujetadores con membrana 

 
La primera pieza que se ensambló fue la de la membrana con los sujetadores, se 

colocaron dos sujetadores, dos empaques de caucho y la membrana en medio como se 

muestra en la Figura 9. Se unieron con tornillos plásticos de 4 mm de diámetro y 10 mm de 

longitud y ajustaron con tuercas. El material que pudo reemplazar a los empaques de caucho 

en algunas ocasiones fue el parafilm, que incluso presentó más adhesión a la membrana y a 

los dos sujetadores. La membrana debe colocarse de tal manera que quede totalmente plana 

en media caja. 

A        
 
 
 
 

 

   B 
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Figura 9 

Ensamble de membrana y sujetadores con empaques 

 
Nota. A: ensamble de sujetadores y empaques con membrana, área de intercambio 

catiónico 35 cm2 y B: ensamble de sujetadores y empaques con membrana, área de 

intercambio catiónico 44 cm2. 

Ensamblaje de membrana con cajas de compartimento y recirculación 

Una vez obtenidas las piezas principales para el sistema de recuperación solo se 

unieron. Primero se incrustó con cloroformo uno de los sujetadores al medio de la pared de la 

caja principal, y esta se colocó encima de las cajas de recirculación como se muestra en la 

Figura 10.  

A        
 
 
 
 

 

   B 
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Figura 10 

Ensamblaje de membrana, caja doble compartimento y cajas de recirculación 

 

Nota.  A: ensamblaje con respecto al área uno de 33 cm2 y B: ensamblaje con respecto al 

área uno de 44 cm2.  

Ensamblaje completo de los sistemas de recuperación y recirculación 

Se obtuvieron dos sistemas con el mismo volumen, pero diferentes áreas de 

intercambio catiónico, se crearon 4 más para las diferentes concentraciones iniciales de Al en 

lodos, sumando así un total de 6 sistemas de recuperación como se muestra en la Figura 11. 

Se colocó también la caja de controles del sistema eléctrico hacia el lado izquierdo, como una 

división entre las cajas armadas para el área uno y las armadas para el área dos, abajo y 

arriba, respectivamente.  

A        
 
 
 
 

 

   B 
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Figura 11 

Distribución de los sistemas de recirculación en mesa 

 

Nota. Los dos sistemas de recirculación, con respecto a dos áreas, se repitieron tres veces 

de acuerdo a las tres concentraciones iniciales de Al y se obtuvieron 6 sistemas listos para 

recuperar Al en 80 horas. C1,C2 Y C3 concentraciones iniciales de Al. 

Recuperación de sulfato de aluminio empleando el sistema construido 

Diseño experimental y análisis estadístico 

El diseño experimental y análisis estadístico fue realizado con el Software OriginLab 

ORIGINPRO2020b Graphing & Analysis, descargando la aplicación desing of experiments 

(DOE) que ayudó a determinar la relación entre los factores que afectaron el proceso y su 

resultado. Se propuso un diseño factorial completo general de 3x2x3, los factores y niveles de 

cada factor se describen en la Tabla 6.  

Gabinete de control                                                                        Sistemas de recirculación A2 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 

Sistemas de recirculación A1 
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Tabla 6 

Variables a analizar en el diseño experimental 

Factores controlables Unidades Niveles Código Respuesta 

Concentración inicial de 
Al3+ 

mg/L 

2800 C1 

Porcentaje de 
recuperación de Al 

3000 C2 

3200 C3 

Área para el intercambio 
catiónico 

cm2 
35 A1 

44 A2 

Tiempo h 

0 T1 

40 T2 

80 T3 

Nota. Se describen los 3 niveles para concentración, 2 para área y 3 para tiempo. 

Se realizó la corrida de un control (sin AgNPs) y dos repeticiones (con AgNPs) y se 

obtuvieron 54 tratamientos descritos en la Tabla 7. Se realizó la prueba de normalidad de 

Shapiro-Wilk y la prueba no paramétrica de Kruskal-Wallis ANOVA y el test de Dunn. Por medio 

del análisis de variables se fijaron cuáles son las mejores condiciones para la recuperación de 

sulfato de aluminio Al2(SO4)3 empleando Nafion 117 impregnado con Ag-NPs.  

Tabla 7 

Tratamientos y combinaciones de factores y niveles 

Trat. Cód. Lote 1 Trat. Cód. Lote 2 Trat. Cód. Lote 3 

1 C1 A1 T1 19 C1 A1 T1 37 C1 A1 T1 
2 C2 A1 T1 20 C2 A1 T1 38 C2 A1 T1 
3 C3 A1 T1 21 C3 A1 T1 39 C3 A1 T1 
4 C1 A2 T1 22 C1 A2 T1 40 C1 A2 T1 
5 C2 A2 T1 23 C2 A2 T1 41 C2 A2 T1 
6 C3 A2 T1 24 C3 A2 T1 42 C3 A2 T1 
7 C1 A1 T2 25 C1 A1 T2 43 C1 A1 T2 
8 C2 A1 T2 26 C2 A1 T2 44 C2 A1 T2 
9 C3 A1 T2 27 C3 A1 T2 45 C3 A1 T2 

10 C1 A2 T2 28 C1 A2 T2 46 C1 A2 T2 
11 C2 A2 T2 29 C2 A2 T2 47 C2 A2 T2 
12 C3 A2 T2 30 C3 A2 T2 48 C3 A2 T2 
13 C1 A1 T3 31 C1 A1 T3 49 C1 A1 T3 
14 C2 A1 T3 32 C2 A1 T3 50 C2 A1 T3 
15 C3 A1 T3 33 C3 A1 T3 51 C3 A1 T3 
16 C1 A2 T3 34 C1 A2 T3 52 C1 A2 T3 
17 C2 A2 T3 35 C2 A2 T3 53 C2 A2 T3 
18 C3 A2 T3 36 C3 A2 T3 54 C3 A2 T3 

Nota. Cód.: código, combinación, Trat.: tratamiento, Lote 1: sin AgNPs, Lote 2: 

con AgNPs (repetición 1) y Lote 2: con AgNPs (repetición 2). 
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Funcionamiento del sistema de recuperación  

Se empezó el proceso de recuperación alistando las soluciones de alimentación y 

barrido. La solución de alimentación (WTR) consistió en los lodos recolectados de la planta 

potabilizadora de agua. La solución de barrido (BRR) fue una solución de ácido sulfúrico 0,6 N 

preparada con agua destilada tipo uno. Se colocaron 710 mL de cada solución en cada 

compartimiento del sistema, a la izquierda el lodo y a la derecha el ácido sulfúrico. Se tomaron 

las medidas iniciales (tiempo = 0 h) de las dos soluciones de cada tratamiento y se inició con la 

recirculación durante 80 horas. Además de las mediciones iniciales, se tomaron alícuotas a las 

40 y 80 horas, para llevar a caracterización y verificar la recuperación de aluminio. 

Caracterización de las soluciones de alimentación (WTR) y barrido (BRR) en el proceso 

de recuperación de sulfato de aluminio. 

La solución de alimentación consistió en los lodos residuales provenientes de la planta 

potabilizadora de agua (WTR) por lo que su caracterización (pH, Al, DQO, SO4
2-, Fe, Cu Zn y 

Ca) ya fue descrita al inicio del apartado de metodología y resumida en la Figura 2. Para la 

determinación de DQO después de homogenizar se filtró la muestra con un filtro de jeringuilla 

de 0.45 µm, de esta manera se obtuvo la medición del DQO disuelto. Se ajustó el pH entre 3 y 

4 con ácido sulfúrico 6 N al inicio del proceso de recuperación (~ 1 mL). 

La solución de barrido (BRR) al consistir en una solución de ácido sulfúrico 0,6 N 

contiene todos sus componentes disponibles en disolución, entonces se llevó la caracterización 

de sus parámetros siguiendo los mismos métodos descritos en la Figura 2. La única diferencia 

está en la preparación de la muestra. El pH, Cu y DQO se determinaron con la muestra directa, 

para sulfatos se realizó una dilución 0.25/100, para Al 0.5/1000, para Fe 1/20, para Ca y Zn 

1/10, todo en agua destilada tipo uno. Ninguna se seca, digiere o se somete a ultrasonicación. 

Procesamiento de los mejores tratamientos. 

Una vez obtenidos los mejores tratamientos, tanto para el control como para las 

repeticiones se procedió a evaluar la influencia de los demás parámetros en el porcentaje de 
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recuperación. Por lo que evaluaron, con respecto al tiempo, los siguientes elementos:  pH, 

concentración de sulfatos, concentración de Al y DQO disuelto, recuperación de Al y DQO 

disuelto (Ecuación 4). También se evaluaron los metales que cruzaron la membrana 

determinando el porcentaje de cationes en la solución de recuperación, la concentración y 

recuperación del metal más representativo después del Al.  

% 𝑑𝑒 𝑟𝑒𝑐𝑢𝑝𝑒𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 =  
cantidad de sustancia recuperada en la solució𝑛 𝑑𝑒 𝑏𝑎𝑟𝑟𝑖𝑑𝑜 

cantidad inicial en la solución de alimentación
× 100 

Ecuación 4 

Actividad antibiofilm de las AgNPs impregnadas en la membrana Nafion 117 

Se realizó una prueba cualitativa a fin de determinar la presencia de biofilms sobre el 

área de intercambio catiónico al finalizar las 80 horas de recuperación de Al. 

Capítulo 3: Resultados y discusión 

Caracterización de los lodos residuales de la planta potabilizadora de agua 

Se homogenizaron los lodos recolectados en el sedimentador y se midieron 

inmediatamente los parámetros in situ como conductividad eléctrica, oxígeno disuelto, pH y 

solidos disueltos totales. Las muestras fueron llevadas al laboratorio debidamente protegidas 

en cadena de frio (4 ºC) y se determinaron los parámetros siguientes: solidos suspendidos 

totales, demanda química de oxígeno, cloruros, sulfatos, hierro, cobre, calcio, zinc y aluminio, 

dándonos como resultados los datos resumidos en la Tabla 8.  

Prakash et al. (2004), basándose en muestras obtenidas de la planta de Allentown, 

Estados Unidos, puntualizó que la composición típica de los lodos residuales del tratamiento 

del agua consta de 1000 a 3000 mg/L de aluminio total, de 100 a 300 mg/L de hierro, de 

concentraciones menores a 30 mg/L de calcio, de cantidades menores a 10 mg/L de cobre y 

montos menores a 20 mg/L de zinc. En la caracterización de los lodos residuales de la PTAP 

La Palestina la composición de cationes fue de 666.67 a 3200 mg/L de Al total, de 1070.65 a 

1342.2 mg/L de Fe, de 39.47 a 43.92 mg/L de Ca, de 1.78 a 1.84 mg/L de Cu y de 6.07 a 15.77 
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mg/L de Zn. Se puede notar que las concentraciones de Al, Fe y Ca son mucho mayores a las 

concentraciones típicas de los lodos, esto puede atribuirse a que los coagulantes más comunes 

usados en el tratamiento de aguas son compuestos inorgánicos de aluminio y hierro como el 

sulfato de aluminio, sulfato férrico y cloruro férrico. Estos coagulantes al ser sales ácidas 

disminuyen el pH del agua requiriendo a veces agregar una base como cal o hidróxido de sodio 

(Cogollo, 2011). Aunque Velásquez (2020) y Wang et al. (2012) hayan determinado que el pH 

característico de los lodos es neutro (7 a 7.5), en este estudio se determinó que el pH de los 

lodos provenientes de la PTAP es ligeramente ácido, varía entre 6.54 y 4.8, y esto se debe a 

las grandes cantidades de coagulantes agregados. 

Los resultados de una caracterización de lodos efluentes de una planta de 

potabilización según Gutiérrez et al. (2014), son el DQO en tiempo de lluvias de 745 mg O2/L y 

de 537 mg O2/L en temporada seca; además los sólidos suspendidos totales son de 2720 mg/L 

en días de lluvia. En esta investigación se determinaron valores de DQO en época seca de 

519,25 mg O2/L mientras que para temporada lluviosa se mostraron valores de 582,93 a 721,38 

mg O2/L; y los SST varían entre 49,96 y 60,84 mg/L en invierno. La concentración de DQO alta 

en los lodos se relaciona con la cantidad de coagulante usado, la DQO es la cantidad de 

oxígeno necesaria para oxidar la materia orgánica por medios químicos, cuanto mayor es la 

DQO más contaminada está el agua, entonces es necesario agregar más coagulante para 

precipitar esa contaminación que al final se mide en forma de DQO en el lodo (Gutiérrez et al., 

2014). Claramente los sólidos suspendidos totales muestran valores bajos con respecto a los 

valores reportados por Gutiérrez et al. (2014) y por Prakash et al. (2004), y puede deberse a la 

cantidad de muestra analizada, solo fueron 5 mL de lodo filtrado y secado, si se añadía más 

volumen el 80 % de los sólidos se quedaban pegados en la boquilla del equipo de filtración y no 

en el filtro de fibra de vidrio.  

La concentración de sulfatos en los lodos residuales de la PTAP de Puyo oscila entre 

1089.21 y 1220.48 mg/L, según Villegas et al. (2005) a pH bajo la presencia de sulfatos puede 
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incrementar, de las tres muestras el que menor pH tiene es el del tercer muestreo por lo que 

existe  mayor concentración de sulfatos. Severiche & González (2012) argumentaron que el  

ion sulfato es abundante en aguas crudas y que existe un amplio rango de concentraciones de 

sulfatos en agua de lluvias. 

De acuerdo al Ministerio del Ambiente, Agua y Transición Ecológica del Ecuador (2003), 

ver ¡Error! No se encuentra el origen de la referencia., los parámetros como aluminio, cobre, 

DQO, Fe y sulfatos determinados en las muestras de lodos de la PTAP elegida, superan los 

umbrales permitidos para descarga en alcantarillado y cuerpos de agua dulce. 

Tabla 8 

Parámetros determinados in situ 

Parámetro Denominación Unidad WTR M1 WTR M2 WTR M3 

pH -- -- 6,54 6,20 4,68 
Oxígeno Disuelto OD 𝑚𝑔 𝐿⁄  2,15 2,54 4,00 

Conductividad eléctrica CE 𝜇𝑆 𝑐𝑚⁄  169,40 334,00 467,12 

Sólidos disueltos totales SDT 𝑚𝑔 𝐿⁄  84,70 150,37 298,56 
Sólidos suspendidos 

totales 
SST 𝑚𝑔 𝐿⁄  42,34 49,96 60,84 

Demanda química de 
oxigeno 

DQO 𝑚𝑔 𝑂2 𝐿⁄  519,25 582,93 721,38 

Cloruros Cl1- 𝑚𝑔 𝐿⁄  133,6 414,4 
Bajo el 

límite de 
detección 

Sulfatos SO4
2- 𝑚𝑔 𝐿⁄  1089,21 1151,34 1220,48 

Hierro Fe 𝑚𝑔 𝐿⁄  1070,65 1216,65 1342,20 
Cobre Cu 𝑚𝑔 𝐿⁄  1,78 1,92 1,84 
Zinc Zn 𝑚𝑔 𝐿⁄  15,77 5,11 6,07 

Calcio Ca 𝑚𝑔 𝐿⁄  39,47 40,11 43,92 
Aluminio Al 𝑚𝑔 𝐿⁄  666,67 1033,33 3200 

Nota. Los parámetros in situ como pH, OD, CE y SDT fueron obtenidos a una temperatura que 

osciló de 20.4 ° C a 21.4 °C.  La tabla muestra solo los valores que quedaron dentro de los límites 

de detección del equipo y técnica. Nitratos, nitritos, bromuros, fluoruros y fosfatos están bajo el 

límite de detección. 
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Síntesis de nanopartículas de plata Ag-NPs en membrana de intercambio catiónico 

Nafion-117 y caracterización 

Síntesis de nanopartículas de plata AgNPs 

La síntesis de nanopartículas de plata se realizó mediante un método rápido, fácil y 

económico descrito por Vazquez et al. (2019), un proceso que dura aproximadamente menos 

de 15 minutos, en el cual se usan solo tres reactivos, una plancha de calentamiento/agitación, y 

solo se controla la temperatura. En esta investigación se usaron las mismas condiciones con 

respecto a equipamiento, a concentración de la sal metálica AgNO3 15 mM y a volúmenes, pero 

se cambiaron las condiciones de PVP K-10 a 16,5 mM y de NaBH4 a 27 mM, lo cual hizo que el 

tiempo de síntesis aumentara a ~ 40 min porque primero la solución de AgNO3 se demoró 10 

min en llegar a los 70 ºC, y después al añadir el PVP la mezcla se enfrió y tomó 20 min en 

volver a una temperatura menor pero cercana a la de síntesis, ya que al añadir el agente 

reductor la temperatura se elevó drásticamente, y más los 10 min de mezcla vigorosa. El 

agente reductor usado fue aproximadamente 7 veces mayor que el descrito por Vazquez y el 

PVP que se usó fue aproximadamente la mitad del que describió. 

En la Figura 12 se observa un cambio de coloración de amarillo tenue, color 

característico del agente estabilizante PVP, hacia un color marrón amarillento, demostrando la 

aparición de las AgNPs requeridas en el estudio. Vazquez et al. (2019) señala que al agregar la 

solución reductora a la mezcla, esta adquiere un color de  marrón o grisáceo, y determinó que 

el cambio de color está asociado con la formación de nanopartículas de plata y que depende de 

la concentración del reactivo reductor NaBH4, mientras que la turbidez es usada para conjeturar 

si las nanopartículas están altamente concentradas. 
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Figura 12 

Síntesis de nanopartículas de plata 

  

Nota. En las imágenes se muestra el cambio de coloración que sufre la mezcla de nitrato de plata + 

PVP al añadir gota a gota el agente reductor NaBH4. El color marrón amarillento fue la primera señal 

de la formación de nanopartículas de plata. 

Impregnación de AgNPs en la membrana de intercambio catiónico 

Según Domènech et al. (2014), se realiza un pretratamiento de la membrana comercial 

Nafion 117 con ácido sulfúrico y peróxido de hidrogeno para eliminar las impurezas. En este 

estudio se pretrató la membrana con una solución oxidante de H2SO4 + H2O2, las dos al 10% y 

se obtuvo la membrana lavada como se muestra en la Figura 13. Lavorante (2009) explica que 

la membrana se coloca en ácido para convertir todos sus sitios disponibles en su forma 

protónica y determinó que se agrega peróxido de hidrógeno para oxidar cualquier especie 

contaminante que pueda estar bloqueando los canales conductores responsables del 

intercambio catiónico y que el lavado final con agua destilada tipo uno sirve para eliminar el 

exceso de ácido, peróxido de hidrógeno y de contaminantes oxidados.  

 

 

Cambio de color 

AgNPs 

AgNO3  

NaBH4 PVP 
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Figura 13 

Pretratamiento de la membrana de Nafion 117 

  

Nota. Se muestra la membrana lavada, pasada por los procesos de sonicación en 

agua destilada y agitación por 24 h con H2O2 y H2SO4. 

Ni et al. (2021), Apurva et al. (2018) y Domènech et al. (2014, 2016) han descrito la 

síntesis in situ o síntesis intermatrix (SIM) de AgNPs en Nafion 117, en la que se embebe la 

membrana en la sal de plata por 24 horas, luego se le añade el agente reductor y se obtiene la 

membrana con las nanopartículas incrustadas AgNPs-Nafion. En este estudio, se probó la SIM 

a diferentes concentraciones tanto de la sal metálica como del agente reductor, pero todos los 

ensayos mostraron una producción excesiva de AgNPs localizadas y no distribuidas en toda la 

superficie de la membrana. Además, se observó un espejo de Ag, como se muestra en la 

Figura 14, A. Por lo que se decidió, basándonos en lo descrito por Sigwadi et al. (2019), 

separar los procesos de síntesis e impregnación, y se sintetizó primero las AgNPs y luego se 

colocó la membrana por 72 h en la solución de nanopartículas sintetizadas y se obtuvo una 

distribución amplia en la superficie como se muestra en la Figura 14, B.  

 

 

Nafion 117 

 

Pretratamiento 

Nafion 117 

Lavada 
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Figura 14 

Impregnación de Nafión 117 con AgNPs 

  

Nota. Se muestra la membrana de intercambio catiónico pretratada y las membranas más las 

nanopartículas. En la imagen A se muestra la membrana impregnada con AgNPs mediante 

síntesis intermatrix o in situ. La imagen B muestra la membrana impregnada con 

nanopartículas.  A y B lavadas por baño ultrasónico de 60 min.  

Al final, se sintetizaron más de 2 L de AgNPs, con el cual se impregnaron 24 

membranas de intercambio catiónico, 12 membranas de 35 cm2 y 12 de 44 cm2. Ver Figura 15. 

Figura 15 

Membranas con AgNPs para sistema de recuperación de sulfato de aluminio  

 
Nota. Se muestra la membrana lista para ser colocada en el sistema de recuperación 

de sulfato de aluminio. 
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Caracterización de las AgNPs y de la membrana Nafion 117 + AgNPs  

Perfil UV-vis de las nanopartículas de plata. 

El perfil que muestra la formación de nanopartículas metálicas se observa mediante el 

pico de resonancia de plasmones de superficie localizada (SPR), que puede verse influenciado 

por el tamaño, la forma, la agregación, la naturaleza del medio que las rodea y el entorno 

dieléctrico (Zein et al., 2022). Sánchez (2017) reporta que las Ag, Au y CuNPs presentan 

disoluciones coloidales de colores intensos con frecuencias de resonancia de plasmón que 

aparecen en el rango de longitud de onda UV-Visible (¡Error! No se encuentra el origen de la 

referencia.). El perfil UV-Vis de las PVP-AgNPs muestran picos máximos entre 390 y 410 nm,  

típico de las formas esferoides, y una intensidad de absorbancia asociada a la concentración 

relativa de las nanopartículas (Vazquez et al., 2019). Las AgNPs sintetizadas en este trabajo 

mostraron un pico de absorbancia de 399 nm como se muestra en la Figura 16 y una 

intensidad de absorbancia cercana a 1 (dilución 125uL AgNPs en 3 mL de agua destilada).  

Figura 16 

Perfil UV-vis de las AgNPs 
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Nota. En la figura se muestra el pico característico de las AgNPs a ~ 400 nm.  
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Estudio de la estabilidad de las AgNPs. 

La estabilidad de las AgNPs a lo largo del tiempo se determina midiendo el perfil UV-Vis 

y evaluando sus cambios cada semana (Vazquez et al., 2019). En la Figura 17 se puede 

observar que el plasmón superficial de las nanopartículas de plata se mantuvo sin cambios 

significativos hasta el día 20, a partir de este día se produce un cambio en el perfil de 

absorbancia hasta el día 30. Entonces, las AgNPs en suspensión líquida que se almacenaron a 

4 °C en la oscuridad se mantienen estables hasta los 20 días.  

Figura 17 

Estabilidad en UV-vis y cinética de estabilidad de las AgNPs 
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Nota. En la figura A se muestra el perfil UV-vis de las AgNPs medido cada 10 días. En la 

figura B se muestra la estabilidad en el tiempo a 399nm de longitud de onda. 

Perfil UV-vis de las AgNPs con respecto a diferentes concentraciones de ácido 

sulfúrico (solución de barrido). 

Para la recuperación de sulfato de aluminio se necesita poner en contacto dos 

soluciones (alimentación y barrido) a través de una membrana de intercambio catiónico con 

AgNPs. Según Prakash & Sengupta (2005), la solución de barrido consiste en ácido sulfúrico al 

10 % o 2 N. Sin embargo, altas concentraciones de ácido sulfúrico hacen que las AgNPs se 

desprendan de la superficie. En la Figura 18 se ve que el pico de absorción de las AgNPs 
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disminuye a medida que aumenta la concentración de ácido sulfúrico, la intensidad del pico que 

muestra la concentración relativa de las AgNPs llega hasta 0 con ácido sulfúrico 2 N. El color 

de la solución de AgNPs cambia de marrón a gris porque la plata de oxida. Se muestra que la 

concentración idónea para mantener las AgNPs en la membrana mientras corre la solución de 

barrido es de 0,6 N de ácido sulfúrico. 

Figura 18 

Perfil UV-vis de las AgNPs con respecto a diferentes concentraciones de ácido sulfúrico 

(solución de barrido) 
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Nota. Se muestra la disminución del pico de absorbancia a medida que aumenta la 

concentración de ácido sulfúrico. Se ve el cambio de coloración en la solución de 

AgNPs.  

Análisis del tamaño y distribución de las nanopartículas de Ag impregnadas en la 

membrana Nafion 117. 

La microscopía electrónica de transmisión de barrido (STEM) muestra el tamaño 

predominante presente, la distribución y el nivel de agregación de las AgNPs (Coccini et al., 

--         2 N       1 N      0,6 N 
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2014). En la Figura 19, se muestra la membrana Nafion 117 antes y después de la 

impregnación con AgNPs. La Figura 19, A es la micrografía de la membrana sola y lavada, 

mientras que la micrografía presentada en la Figura 19, B muestra las AgNPs impregnadas en 

la membrana, estas presentan tamaños pequeños y uniformes, con una distribución de tamaño 

relativamente estrecha y no hay evidencia de agregación. 

Figura 19 

Microscopía electrónica de barrido en modo de transmisión STEM para Nafion 117 y Nafion 117 

+ AgNPs 

 A                                                         B 

   
Nota. A: STEM de la membrana Nafion 117 sin nanopartículas de plata. B: STEM de Nafion 117 

con AgNPs, escala 200 nm. 

La membrana Nafion 117 después de la impregnación con AgNPs se sometió a baño 

ultrasónico de 60 min, con el cual se obtuvieron nanopartículas esféricas de tamaño promedio 

de 37.22 nm, como se muestra en la Figura 19, B. Se conoce que el diámetro de las Ag-NP 

varía linealmente con el tiempo cuando se introducen nanocompuestos de Ag-NPs-Nafion en 

un baño ultrasónico durante diferentes períodos de tiempo (Domènech et al., 2014). El tamaño 

promedio de las AgNPs se determinó mediante el análisis de la distribución Gaussiana que se 
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ve en la Figura 20, se construyó el histograma de la distribución del tamaño midiendo el área 

de un total de 263 nanopartículas.  

Figura 20 

Distribución del tamaño de las AgNPs impregnadas en Nafion 117 
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Model Gaussian

Equation
y = y0 + A/(w*sqrt(pi/(4*ln(2)))) * 

exp(-4*ln(2)*(x-xc)^2/w^2)

y0 12,17632 ± 5,38594

xc 37,21579 ± 1,6042

A 1236,19546 ± 303,03451

w 15,28215 ± 3,81472

Reduced Chi-Sqr 162,32524

R-Square (COD) 0,86004

Adj. R-Square 0,77606

 
Nota. Se muestra el histograma de la distribución del tamaño de las nanoparticulas 

visualizadas por STEM y la distribución Gaussiana a la que tiende. El tamaño promedio de 

las AgNPs es de 37,22 nm. 

Microscopía electrónica de barrido SEM y espectroscopía de rayos X (EDS) de la 

membrana Nafion 117 impregnada con AgNPs. 

SEM es una técnica de imagen que trata con electrones retrodispersados (BSE) y 

permite investigar la morfología de la superficie de las NP, revelando las interacciones de estas 

con diferentes sistemas (Pryshchepa et al., 2020). Los elementos de mayor número atómico 

aparecen más brillantes que los elementos de menor número atómico, permitiendo así 

diferenciar partes de la muestra con diferentes números atómicos promedios (Rodriguez, 
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2011). La  Figura 21, B muestra las AgNPs como las formas más brillantes distribuidas en toda 

la superficie de la membrana, el número atómico de la Ag es 47, mientras que en la Figura 21, 

A se muestra la membrana Nafion 117 sola. 

Figura 21 

Microscopía electrónica de barrido SEM para Nafion 117 y Nafion 117 + AgNPs 

A                                                          B 

  
Nota. A: SEM de la membrana Nafion 117 sin nanopartículas de plata. B: SEM de Nafion 117 + 

AgNPs. En B los sitios más brillantes y de color blanco muestra la presencia de Ag en la 

membrana. 

La espectroscopia de dispersión de energía es la caracterización química de una 

muestra (Moin et al., 2017). Mide la radiación de rayos X característica de los átomos 

excitados, con esta es posible estimar tanto la información de composición de toda la muestra 

como la ubicación de elementos individuales en la superficie (Pryshchepa et al., 2020). En la 

Figura 22, B el detector EDX estimó la prevalencia de iones Ag en las NP impregnadas en la 

membrana, pero también la presencia de C, O, S y F que confirmó la composición del Nafion 

117 (Figura 1). También, se observa Na, lo que reafirma que la concentración del reductor 
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NaBH4 usada en la síntesis estuvo en exceso. La Figura 22, A muestra la composición de solo 

Nafion 117. Fedors et al. (1990), define que la banda de energía de rayos X característica de la 

plata es a 2.984 keV (Lα). En la Figura 22, B la Ag mostró el mismo pico a 2,984 keV con una 

intensidad cercana a 5x103 cps/eV. En las dos muestras los picos que se mantuvieron fueron el 

de C, O, F y S con una banda de energía de 0.2752 keV (kα), 0.5264 keV (kα), 0.6751 keV (kα) 

y 2.3141 keV (kα), respectivamente.  

Figura 22 

Espectroscopía de rayos X EDS de Nafion 117 y Nafion 117 + AgNPs 
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Nota. En la figura A se muestra el espectro EDS de la membrana sola y la B representa el 

EDS de la membrana impregnada con nanoparticulas.  

Los valores de longitud de onda e intensidad de las líneas del espectro característico 

emitido, permiten realizar análisis químico en áreas muy pequeñas, el análisis semicuantitativo 

las intensidades son comparadas con muestras patrones de composición conocida (Egusquiza, 

2009). En la Tabla 9 se muestra la composición en porcentajes de masa de cada elemento 

encontrado con EDS en las muestras, en la membrana sola el elemento con mayor porcentaje 

de masa es el F con 59.5 % mientras que en Nafion-AgNPs la Ag representa el 47.05% en 
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masa. Además, después de la impregnación de Ag en la membrana también se adhirió el Na 

con un valor de 0,37 % (1,0421 keV kα). 

El pico de F se redujo y el porcentaje de masa cambió de 59.50 a 46.05 debido a que el 

F se oxida a un radical F- altamente reactivo, que rápidamente se transforma en HF2
–, a través 

de la abstracción de H, seguido de un enlace de H entre el intermedio HF y el F restante (Maity 

et al., 2015). Además, los residuos de Na provienen de la síntesis de AgNPs con NaBH4, al 

adherirse a la membrana tanto la Ag y el Na los porcentajes de masa de los demás 

componentes se reducen porque es una medida relativa con respecto al total. 

Tabla 9 

Cuantificación de resultados de EDS 

Elemento 
Masa % 

Nafion 117 Nafion 117 + AgNPs 

C 34,43 25,51 
O 3,23 2,18 
F 59,50 47,05 
S 2,81 4,30 

Na -- 0,37 
Ag -- 20,59 

Total 99,97 100 

Nota. La tabla muestra el porcentaje de masa que representa cada 

elemento encontrado en la membrana sin AgNPs y en la membrana 

con nanopartículas.  

Diseño y construcción del sistema de recuperación de sulfato de aluminio con Nafión-

117 impregnado de AgNPs 

En este estudio, se trabajó los lodos de potabilización de la planta de tratamiento de 

agua potable “La Palestina” que para el proceso de sedimentación cuenta con dos 

sedimentadores laminares de alta tasa y un canal central de recolección de agua clarificada. 

Cada sedimentador es de hormigón armado con capacidad de 37,42 m3, cuyas dimensiones 

son de 4.15 m de largo, 2.45 m de ancho y 3.68 m de profundidad (Espín, 2019). El drenaje de 

lodos representa el 2% del volumen total del agua generada en las PTAP (Gutiérrez et al., 



65 
 

2014), por lo que el volumen generado de lodos en la Palestina es de ~748,33 L. La PTAP 

mezcla 100 kg de sulfato de aluminio en 4 m3 de agua, que se dosifican a 4,2 L/min tratando un 

caudal de entrada de agua cruda de 98 L/min. Para el diseño del sistema de doble 

compartimento se tomó en cuenta el área disponible para intercambio catiónico, considerando 

el diseño experimental, y la cantidad de volumen generado de lodos en la PTAP dividido hasta 

1054 partes. En base al modelo de doble celda reportado por Prakash et al. (2004) y Prakash & 

Sengupta (2005), en el que se realizó la celda doble con material Plexiglás con Nafion de área 

disponible para el intercambio ajustada al máximo de 415 a 600 cm2 y se usaron como solución 

de alimentación los lodos residuales de la planta de tratamiento de agua Allentown (Allentown, 

PA) y como solución de barrido ácido sulfúrico al 10% o 2 N. Las dimensiones de la celda en 

este estudio se detallan a continuación. 

Selección de los elementos eléctricos del sistema de recirculación 

La bomba que se eligió fue una bomba de 12 V por lo que se necesitó una fuente de 

12V a 120V (30A 360W) para poder conectar el sistema al flujo de corriente eléctrica normal 

como se muestra en la Figura 23. Se conectaron dos bombas para cada sistema de 

recuperación cada una conectada a diferente compartimento, solución de alimentación 

(izquierda) y solución de barrido (derecha). En el centro de la mesa se colocó un tubo plástico 

corrugado de color negro por el cual atravesaron dos alambres sólidos AWG #18, dividiéndose 

para cada sistema y conectándose por terminales eléctricos a las bombas de agua. En el 

gabinete se colocaron switches que controlaron uno cada par de bombas (6), y uno solo que 

prendía y apagaba todo el sistema armado. 
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Figura 23 

Elementos eléctricos para el funcionamiento del sistema de recirculación de cada caja de 

recuperación de Al 

         Gabinete de control           Canal de distribución                 Cable a tierra 

 
  Fuente 12 V a 120 V            Switches          Bombas 12 V 
Nota. La imagen muestra los 6 sistemas de recuperación de sulfato de aluminio. 

Conexión de los elementos hidráulicos del sistema de recirculación  

Una vez ajustado el sistema eléctrico se procedió a la conexión del sistema hidráulico, 

las bombas fueron de 2L/min, el lado de succión de agua de cada bomba se conectó por una 

manguera hacia un conector lineal de 5/16 in colocado en cada cajita de recirculación como se 

muestra en la Figura 24. El lado de expulsión de agua de las bombas se conectó directamente 

por una manguera de Ø 10 mm hacia cada compartimento de la caja central colocada entre las 

cajas de recirculación. Cada lado (alimentación/barrido) tenía un orificio en el centro a la altura 

de la membrana, por donde salía cada solución por medio de un conector codo de 5/16 in y una 

manguera hacia su respectiva caja de recirculación. De esta manera se completaban ciclos de 

recirculación durante 80 horas. 
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Figura 24 

Elementos hidráulicos para el funcionamiento del sistema de recirculación 

 
Nota. La imagen muestra el sistema completo de recuperación de sulfato de Al.  

Pruebas de recuperación de sulfato de aluminio de lodos residuales 

Caracterización de las soluciones de alimentación (WTR) y barrido (BRR)  

Se experimentó con 18 tratamientos para cada lote propuesto (Lote 1, Lote 2 y Lote 3), 

en total 57. En cada tratamiento se midieron parámetros como pH, concentración de aluminio, 

DQO, concentración de sulfatos y concentración de metales como Fe, Cu, Ca y Zn, tanto para 

el lado de alimentación como para el lado de barrido del sistema de doble compartimento. 

Dándonos un total de 864 datos obtenidos y analizados. Ver Tabla 10, Tabla 11 y Tabla 12.  

Ver  ¡Error! No se encuentra el origen de la referencia.. 

             Caja doble compartimento 
 

Mangueras (bombas - caja central) 
 
 
 
 

Mangueras 
 (caja central – cajas de recirculación) 

 
 
 
 

                                         Bombas 2 L/min    
 
 
 

Mangueras  
(bombas – cajas de recirculación) 
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Tabla 10 

pH, concentración de aluminio, DQO soluble, concentración de sulfatos, concentración de hierro, cobre, zinc, y calcio, en la solución de 

alimentación y barrido en cada tratamiento. Lote 1: Nafión 117 sin AgNPs 

Trat. 
pH 

Al 
mg/L 

DQO 
mgO2/L 

SO4
2- 

mg/L 
Fe 

mg/L 
Cu 

mg/L 
Zn 

mg/L 
Ca 

mg/L 
WTR BRR WTR BRR WTR BRR WTR BRR WTR  BRR  WTR BRR WTR BRR WTR BRR 

1 3,68 1,65 2800 0 45,27 0 949,54 32625,78 1318,8 0 1,65 0,00 8,36 0 79,34 0 
2 3,93 1,65 3000 0 47,16 0 1086,33 32738,45 1239,8 0 1,64 0,00 9,99 0 130,72 0 
3 4,85 1,65 3200 0 50,07 0 1220,48 32104,73 1309,2 0 1,72 0,00 6,07 0 207,88 0 
4 3,73 1,65 2800 0 45,78 0 924,93 33529,97 1251,8 0 1,62 0,00 5,75 0 68,16 0 
5 3,93 1,65 3000 0 48,00 0 1059,79 32916,96 1306,6 0 1,88 0,00 6,25 0 75,62 0 
6 4,63 1,65 3200 0 50,04 0 1282,69 32244,62 1342,2 0 1,84 0,00 7,41 0 124,72 0 
7 1,97 1,65 2400 360 191,82 36,63 1427,49 33743,37 889,2 15,86 0,93 0,09 3,75 0,76 0,00 6,93 
8 2,02 1,66 2600 400 412,44 35,94 1601,47 35206,49 1204,8 25,76 1,53 0,12 6,42 5,95 0,00 21,67 
9 2,04 1,67 3000 560 448,56 35,34 1713,04 31619,27 1258,2 22,88 1,48 0,13 5,53 1,03 0,00 22,66 
10 2,02 1,66 2400 360 171,30 45,57 1459,86 32624,32 1181,4 138,32 1,29 0,11 5,30 1,13 0,00 13,01 
11 2,13 1,67 2600 320 182,64 36,45 1509,83 31869,82 1218,4 22,6 1,49 0,11 6,87 0,64 0,00 41,69 
12 1,98 1,66 3000 520 420,00 36,33 1946,60 35053,19 1179,2 35,42 1,51 0,12 7,56 2,44 0,00 43,92 
13 1,94 1,71 1200 1280 400,14 37,11 1435,32 34082,24 745,6 59,08 1,22 0,21 3,40 5,91 0,00 31,46 
14 1,93 1,70 2200 1240 499,32 45,81 1335,92 35478,36 1071,8 80,6 1,05 0,24 5,80 7,2 0,00 38,67 
15 1,92 1,70 2800 720 960,12 38,94 1364,77 34946,23 1236,2 69,16 1,35 0,36 4,55 2,71 0,00 28,1 
16 1,95 1,71 2000 1760 441,66 47,04 1359,60 33275,79 1062,8 466,8 1,04 0,24 3,98 3,21 0,00 20,29 
17 1,97 1,72 2000 720 561,24 54,42 1195,61 32098,89 1034,2 81,12 1,18 0,29 4,96 2,12 0,00 11,03 
18 1,86 1,70 2400 600 760,98 38,52 1795,19 39156,64 706,6 203,8 0,72 0,39 2,79 5,94 0,00 19,22 

Nota. Trat.: tratamientos, Conc.: concentración, WTR: water treatment residuals o lado de alimentación, BRR: lado de barrido. 
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 Tabla 11 

pH, concentración de aluminio, DQO soluble, concentración de sulfatos, concentración de hierro, cobre, zinc, y calcio, en la solución de 

alimentación y barrido en cada tratamiento. Lote 2: Nafión 117 + AgNPs 

Trat. 
pH 

Al 
mg/L 

DQO 
mgO2/L 

SO4
2- 

mg/L 
Fe 

mg/L 
Cu 

mg/L 
Zn 

mg/L 
Ca 

mg/L 
WTR BRR WTR BRR WTR BRR WTR BRR WTR  BRR  WTR BRR WTR BRR WTR BRR 

19 3,82 1,79 2800 0 15,09 0 949,54 32625,78 1268,60 0 1,81 0 6,70 0 20,82 0 
20 3,95 1,79 3000 0 15,72 0 1086,33 32738,45 1321,20 0 1,79 0 6,66 0 46,28 0 
21 4,68 1,79 3200 0 16,69 0 1220,48 32104,73 1375,20 0 1,77 0 6,54 0 9,16 0 
22 3,82 1,79 2800 0 15,26 0 924,93 33529,97 1288,20 0 1,68 0 35,1 0 37,55 0 
23 3,95 1,79 3000 0 16,00 0 1059,79 32916,96 1330,80 0 1,67 0 174,6 0 38 0 
24 4,68 1,79 3200 0 16,68 0 1282,69 32244,62 1342,40 0 1,62 0 6,02 0 108,04 0 
25 1,95 1,70 1600 680 185,22 2,37 1335,81 34977,60 814,40 55,34 0,86 0,16 6,32 1,91 0,00 7,03 
26 2,06 1,71 2000 800 185,94 2,52 1373,19 35443,39 1111,00 50,36 1,29 0,14 6,40 1,07 0,00 23 
27 2,37 1,72 3200 1160 201,60 2,64 1832,44 34805,74 1221,20 70,08 1,47 0,17 6,04 0,95 0,00 24 
28 2,18 1,73 2200 560 233,22 2,85 1424,61 35091,22 1145,80 73,92 1,42 0,15 5,75 6,29 0,00 12 
29 2,21 1,71 2000 880 287,94 7,38 1493,61 36596,74 1228,20 1128,00 1,44 0,43 6,79 6,19 0,00 7,22 
30 2,13 1,74 2200 920 308,58 3,60 2009,55 36727,35 1135,60 78,74 1,29 0,18 6,17 0,80 0,00 43 
31 1,88 1,76 1600 1120 475,26 3,18 1812,23 36601,59 777,60 97,26 0,77 0,21 3,18 3,17 0,00 14,48 
32 1,94 1,73 1600 1640 625,44 4,20 1339,07 37553,37 1045,00 81,58 0,99 0,21 3,89 1,90 0,00 29,28 
33 2,00 1,75 2400 1600 649,50 5,76 1182,71 36890,68 1093,60 123,74 1,28 0,30 4,43 2,03 0,00 3 
34 1,99 1,74 1600 1000 507,42 5,97 1167,60 36656,26 1078,20 382,60 1,06 0,31 6,29 20,26 0,00 8,46 
35 2,00 1,74 1600 1800 693,24 15,42 1080,81 35745,95 1182,40 1258,20 1,19 0,44 7,32 168,6 0,00 33,07 
36 1,97 1,74 2200 1080 721,38 8,49 1494,27 37925,05 1079,60 205,60 1,03 0,35 4,90 1,96 0,00 30,96 

Nota. Trat.: tratamientos, WTR: water treatment residuals o lado de alimentación, BRR: lado de barrido. 
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Tabla 12 

pH, concentración de aluminio, DQO soluble, concentración de sulfatos, concentración de hierro, cobre, zinc, y calcio, en la solución de 

alimentación y barrido en cada tratamiento. Lote 3: Nafión 117 + AgNPs (repetición) 

Trat. 
pH 

Al 
mg/L 

DQO 
mgO2/L 

SO4
2- 

mg/L 
Fe 

mg/L 
Cu 

mg/L 
Zn 

mg/L 
Ca 

mg/L 
WTR BRR WTR BRR WTR BRR WTR BRR WTR  BRR  WTR BRR WTR BRR WTR BRR 

37 3,82 1,79 2800 0 45,27 0 949,54 32625,78 1279,20 0 1,69 0 6,52 0 20,28 0 
38 3,95 1,79 3000 0 47,10 0 1086,33 32738,45 1271,00 0 1,70 0 6,28 0 54,07 0 
39 4,68 1,79 3200 0 50,07 0 1220,48 32104,73 1273,40 0 1,72 0 6,45 0 8,68 0 
40 3,82 1,79 2800 0 45,78 0 924,93 33529,97 3870,00 0 1,66 0 35,3 0 34,98 0 
41 3,95 1,79 3000 0 48,00 0 1059,79 32916,96 1594,40 0 1,74 0 172,8 0 40 0 
42 4,68 1,79 3200 0 50,04 0 1282,69 32244,62 1259,60 0 1,69 0 6,19 0 107,64 0 
43 1,95 1,70 1600 720 185,22 2,37 1335,81 34977,60 804,20 56,16 0,88 0,15 6,28 1,93 0,00 1,34 
44 2,06 1,71 2000 800 185,94 2,52 1373,19 35443,39 1097,00 50,38 1,25 0,14 5,80 1,08 0,00 23,6 
45 2,37 1,72 2600 1160 201,60 2,64 1832,44 34805,74 1166,80 70,02 1,53 0,17 5,60 0,95 0,00 22,52 
46 2,18 1,73 2200 560 233,22 2,85 1424,61 35091,22 1116,40 72,28 1,47 0,15 6,00 6,16 0,00 11,73 
47 2,21 1,71 2000 880 288,00 7,38 1493,61 36596,74 1247,00 1172,60 1,43 0,43 6,62 6,32 0,00 7,39 
48 2,13 1,74 2200 920 308,58 3,00 2009,55 36727,35 1161,80 80,46 1,30 0,17 5,85 0,79 0,00 49,23 
49 1,88 1,76 1600 1120 475,26 3,24 1812,23 36601,59 606,20 96,54 0,62 0,21 2,64 3,18 0,00 14,58 
50 1,94 1,73 1600 1640 625,44 4,20 1339,07 37553,37 1018,40 82,74 1,02 0,21 3,80 1,95 0,00 30,8 
51 2,00 1,75 1800 1600 649,50 5,76 1182,71 36890,68 1150,20 125,82 1,19 0,30 4,17 2,03 0,00 3,07 
52 1,99 1,74 1600 1000 507,66 6,00 1167,60 36656,26 1063,60 1228,80 1,01 0,31 6,00 19,84 0,00 8,58 
53 2,00 1,74 1600 1800 693,24 15,42 1080,81 35745,95 1187,00 1296,80 1,16 0,43 7,71 170,10 0,00 31,45 
54 1,97 1,74 2200 1040 721,38 8,49 1494,27 37924,93 1093,00 201,60 0,97 0,35 4,77 2,00 0,00 31,8 

Nota. Trat.: tratamientos, WTR: water treatment residuals o lado de alimentación, BRR: lado de barrido. 
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Recuperación de sulfato de aluminio y DQO en los tratamientos establecidos 

SenGupta & Prakash (2002), afirman que el proceso de recuperación de aluminio 

mediante membrana de intercambio catiónico proporciona una recuperación simple y efectiva 

de sulfato de aluminio, sustancialmente libre de sólidos, materia orgánica natural y carbono 

orgánico disuelto, y con un arrastre relativamente bajo de metales tóxicos. Es por ello que en 

este estudio se evaluó la recuperación de Al con la membrana de intercambio catiónico Nafion 

117 impregnada con nanopartículas de plata haciendo que, además de recuperar y reutilizar el 

coagulante libre de impurezas, la membrana se limpie fácilmente por su cuenta, evitando la 

formación de biofilms en la superficie de la membrana que está en contacto con los lodos, de 

esta manera se obtuvieron los datos de recuperación de Al y DQO presentados en la Tabla 13. 

Tabla 13 

Porcentaje de recuperación de Al y de DQO en la solución de barrido 

Trat. 

% de 
recuperación 

Lote 1 
Trat. 

% de 
recuperación 

Lote 2 
Trat. 

% de 
recuperación 

Lote 3 
Al DQO Al DQO Al DQO 

1 0 0 19 0 0 37 0 0 
2 0 0 20 0 0 38 0 0 
3 0 0 21 0 0 39 0 0 
4 0 0 22 0 0 40 0 0 
5 0 0 23 0 0 41 0 0 
6 0 0 24 0 0 42 0 0 
7 12,86  9,15    25 24,29  0,50    43 25,71  0,50    
8 13,33  7,20    26 26,67  0,40    44 26,67  0,40    
9 17,50  3,68    27 36,25  0,41    45 36,25  0,41    
10 12,86  10,32    28 20,00  0,56    46 20,00  0,56    
11 10,67  6,49    29 29,33  1,06    47 29,33  1,06    
12 16,25  4,77    30 28,75  0,50    48 28,75  0,42    
13 45,71  9,27    31 40,00  0,67    49 40,00  0,68    
14 41,33  9,17    32 54,67  0,67    50 54,67  0,67    
15 22,50  4,06    33 50,00  0,89    51 50,00  0,89    
16 62,86  10,65    34 35,71  1,18    52 35,71  1,18    
17 24,00  9,70    35 60,00  2,22    53 60,00  2,22    
18 18,75  5,06    36 33,75  1,18    54 32,50  1,18    

Nota. Trat.: tratamientos, DQO: demanda química de oxígeno disuelto. Lote 1: Nafion 117 sin 

AgNPs. Lote 2: Nafion 117 con AgNPs. Lote 3: Nafion 117 con AgNPs (repetición). 
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Análisis estadístico respecto a la recuperación de Al y DQO  

Se realizó la prueba de normalidad de Shapiro-Wilk para los 54 tratamientos cuya 

respuesta fue el porcentaje de recuperación de aluminio en la solución de barrido y el 

porcentaje de recuperación de DQO. La media del porcentaje de recuperación de aluminio fue 

de 21,81 % y la desviación estándar fue de 19,57%. Mientras que la media del porcentaje de 

recuperación de DQO fue de 3,15% y la desviación estándar fue de 5,52%. El test de 

normalidad utilizado tanto para el porcentaje de recuperación de aluminio (p-value = 2,1855x10-

4) como para el porcentaje de recuperación de DQO (p-value = 9,145x10-11), sugiere que al 

nivel de significancia 0,05 las distribuciones de los datos no provienen de una distribución 

normal. Ver Figura 25. Por lo que se procedió a realizar una estadística no paramétrica.  

Figura 25 

Distribución del porcentaje de recuperación de aluminio y DQO 

  
Nota. Se muestra la distribución de los datos obtenidos tanto para el porcentaje de 

recuperación de Al como para el de DQO. A: distribución del porcentaje de recuperación de 

Al. B: distribución del porcentaje de recuperación de DQO. 

La prueba no paramétrica utilizada para estos datos fue la de Kruskal-Wallis ANOVA y 

dentro de ésta también se realizó el test de Dunn. Los porcentajes de recuperación de aluminio 

con respecto al factor de concentración inicial de aluminio (C1, C2 y C3) y con respecto al área 

de la membrana de intercambio catiónicos (A1 y A2), a un nivel de significancia de 0,05 
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demuestran no ser significativamente diferentes. De la misma manera, los porcentajes de 

recuperación de DQO con respecto al factor de concentración inicial de aluminio (C1, C2 y C3) y 

con respecto al área de la membrana de intercambio catiónicos (A1 y A2), a un nivel de 

significancia de 0,05 demuestran no ser significativamente diferentes.  

Sin embargo, para los porcentajes tanto como de Al como de DQO con respecto al 

tiempo de recuperación de sulfato de aluminio (T1, T2 y T3) el resultado es diferente. Los 

porcentajes de recuperación de aluminio con respecto al factor de tiempo de recuperación (T1, 

T2 y T3), a un nivel de significancia de 0,05 demuestran ser significativamente diferentes. Los 

porcentajes de recuperación de DQO con respecto al factor de tiempo (T1, T2 y T3), a un nivel 

de significancia de 0,05 demuestran ser significativamente diferentes. Con respecto a los 

porcentajes de recuperación de aluminio, las medias entre las tres combinaciones de los 

niveles T1-T2, T1-T3, y T2-T3 del factor tiempo a un nivel de significancia de 0,05 son 

significativamente diferentes. Ver Figura 26, A. Mientras que para los porcentajes de 

recuperación de DQO, las medias entre las dos combinaciones de los niveles T1-T2 y T1-T3 del 

factor tiempo a un nivel de significancia de 0,05 son significativamente diferentes; pero la 

diferencia de las medias para la combinación T2-T3 a un nivel de significancia de 0,05 es no 

significativa. Ver Figura 26, B.  

Figura 26 

Comparación de medias de los porcentajes de recuperación de aluminio y DQO, con 

respecto al tiempo (Dunn test) 



74 
 

 
Nota. Se muestra las diferencias significativas y no significativas entre las medias de los 

porcentajes de recuperación de Al y DQO, con respecto a la combinación de los niveles del 

factor tiempo. A: Diferencias significativas entre las medias de los porcentajes de 

recuperación de aluminio con respecto al tiempo. B: Diferencias significativa y no 

significativas entre las medias de los porcentajes de recuperación de DQO con respecto al 

tiempo. 

En conclusión, el factor principal que afectó al porcentaje de recuperación aluminio es el 

tiempo, ya que existen diferencias significativas entre las medias de los tratamientos. El área y 

la concentración inicial no son significativamente diferentes. Por lo que, se escogieron los 

tratamientos que más Al recuperaron en 80 horas. Los tratamientos que mostraron mejor 

recuperación de Al son los que trabajaron con el área de intercambio iónico más grande 44 

cm2, pero en el lote sin AgNPs, la concentración inicial que presentó mejores resultados fue la 

más baja 2800 mg Al/L mientras que en los lotes con AgNPs el mejor tratamiento es el que 

trabajó con la concentración intermedia de 3000 mg de Al/L. Se promediaron los valores de las 

repeticiones, se compararon con el lote de control y se procesaron los datos a continuación. 

Procesamiento de los mejores tratamientos 

Cambio de pH con respecto al tiempo en los tratamientos sin y con AgNPs.  

Según Wang et al. (2014), se produce una liberación significativa de Ba, Be, Ca, Cd, 

Co, Cr, Fe, Mg, Mn, Pb, Sr y Zn de los WTR en condiciones de pH bajo (condición ácida); para 
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As, Mo y V a pH alto (condición alcalina); y para Al, Cu y Ni en ambas condiciones. En la 

Figura 27 con respecto al lado de la solución de alimentación WTR, se observa que en el lote 

de Nafion 117 sin AgNPs y en el lote con AgNPs el pH disminuye drásticamente de ~4 a ~2.5 

en las 40 primeras horas, entre las 40 y 80 h se produce una disminución leve de pH de ~2.5 a 

2, lo que posiblemente indica que se encontraron en la composición de WTR cationes como 

Ca, Fe, Zn, Al y Cu. Con respecto a la solución de barrido, se observa que para los dos lotes el 

pH se mantiene ácido en el transcurso del tiempo de recuperación. 

Figura 27 

pH con respecto al tiempo en la recuperación de aluminio 
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Nota. A: pH con respecto al tiempo en la corrida con membrana de intercambio catiónico sin 

AgNPs y B: pH con respecto al tiempo en la corrida con membrana de intercambio catiónico 

+ AgNPs. WTR: solución de alimentación, BRR: solución de barrido. 

Concentración de sulfatos con respecto al tiempo de tratamiento 

A medida que la solución de lodos se bombea, la membrana evita que los aniones 

(cloruros, sulfatos, entre otros), la materia orgánica disuelta y las moléculas orgánicas neutras 

grandes pasen a través de la membrana, por lo tanto las concentraciones en los lados 

opuestos del cambiador de cationes permanecen inalterables (SenGupta & Prakash, 2002). En 

la Figura 28, se puede notar que en los dos lotes, tanto en el de recuperación de Al con Nafion 
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117 sin AgNPs como en el proceso con AgNPs, con respecto a la solución de alimentación la 

concentración de sulfatos es baja y se mantiene constante aproximadamente entre los 2 000 

mg/L. Mientras que en la solución de barrido la concentración de sulfatos es alta ~ 35 000 

mg/L, en el lote 1 la variación con respecto al tiempo es poco significativa mientras que en el 

lote con AgNPs existe un porcentaje de variación de ~ el 5 %. Sin embargo, esta pequeña 

diferencia puede atribuirse a fallos en el equipo de cromatografía debido a que a medida que 

transcurren las mediciones la columna se tapona y sube la presión de la bomba, de 1800 psi 

subió a 2456 psi. Además, la concentración de la solución de barrido (H2SO4 0,6 N) fue 

demasiado alta para el equipo, se diluyó la muestra con un FD de 1/400, en el cual pudo haber 

pérdidas por el uso de micropipetas no calibradas. 

Figura 28 

Concentración de sulfatos con respecto al tiempo en la recuperación de aluminio 
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Nota. A: Lote 1, sulfatos con respecto al tiempo en la corrida con membrana de intercambio 

catiónico sin AgNPs y B: sulfatos con respecto al tiempo en la corrida con membrana de 

intercambio catiónico + AgNPs. WTR: solución de alimentación, BRR: solución de barrido. 
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Concentraciones y recuperación de Al y DQO con respecto al tiempo de 

tratamiento.  

La Figura 29 muestra la variación de la concentración de Al y DQO disuelto con 

respecto al tiempo de recuperación, se puede observar en A y B que la concentración inicial de 

Al es de 0 mg/L al transcurrir 40 h el Al alcanzó una concentración de 360 mg/L para A y de 

880 mg/L para B, al cabo de 80 h la concentración en el tratamiento sin AgNPs fue de 1760 

mg/L y para el experimento con AgNPs fue de 1800 mg/L; esto sucede debido a que los iones 

de aluminio (III) son multivalentes y atraviesan fácilmente la membrana intercambiándose con 

iones hidrógeno de la solución de barrido (Mophethe, 2018). Mientras que la concentración de 

DQO en la Figura 29, A  varía de 0 a 47.04 mg/L, y para el sistema con AgNPs (Figura 29, B) 

la concentración de DQO disuelto varia de 0 a 15,42 mg/L, Entre A y B, el experimento que 

mayor concentración de Al y menor concentración de DQO disuelto presenta en la solución de 

barrido es el tratamiento con AgNPs (área de intercambio de 44 cm2 y concentración inicial de 

3000 mg Al /L).  

Figura 29 

Concentración de aluminio y DQO con respecto al tiempo en la recuperación de aluminio 
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Nota. A: Al y DQO con respecto al tiempo en la corrida con membrana de intercambio 

catiónico sin AgNPs y B: Al y DQO con respecto al tiempo en la corrida con membrana de 

intercambio catiónico + AgNPs. WTR: solución de alimentación, BRR: solución de barrido. 
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En términos de porcentajes de recuperación de Al y DQO disuelto se toma en cuenta la 

concentración inicial de Al, para la Figura 30, A que es el experimento sin AgNPs se trabajó 

con 2800 mg Al/L mientras que, para la experiencia con nanopartículas de plata, se trabajó con 

3000 mg Al/L (Figura 30, B). En A se obtuvo una recuperación del 62.86 % de Al y en B se 

recuperó el 60 % de Al. Sin embargo, al observar la curva de recuperación de DQO disuelto en 

A, ésta crece con el tiempo hasta llegar a 10.65% y en B la recuperación es del 2,22% de 

DQO. La DQO establece la concentración de materia orgánica en una muestra (Ramírez et al., 

2008). La materia orgánica se va disolviendo y se pone disponible a medida que transcurren las 

80 h de experimentación, debido al ácido sulfúrico que fue agregado al inicio para ajustar el pH, 

y a la constante mezcla que genera la bomba de recirculación. Cuando no se tienen AgNPs 

adheridas a la membrana hidratada, ésta posee poros de diámetro en el rango de 1 a 2.5 nm 

(Saleha et al., 2017), dimensión suficiente para que la materia orgánica, más pequeña 

atraviese el sistema (Louie et al., 2016). Los tamaños de la materia orgánica se muestran en la 

¡Error! No se encuentra el origen de la referencia.. 

Figura 30 

Porcentaje de recuperación de Al y DQO con respecto al tiempo 
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Nota. A: % de recuperación de Al y DQO con respecto al tiempo en la corrida con membrana 

de intercambio catiónico sin AgNPs y B: % de recuperación de Al y DQO con respecto al 
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tiempo en la corrida con membrana de intercambio catiónico + AgNPs. WTR: solución de 

alimentación, BRR: solución de barrido. 

Porcentaje de cationes en la solución de recuperación. 

La Figura 31 muestra un gráfico de barras que muestra el arrastre relativo de aluminio y 

otros iones metálicos a través de la membrana de intercambio catiónico. La Figura 31, A que 

representa la recuperación de Al con Nafion 117 sin AgNPs, mostró el Al y Fe como los 

elementos representativos en el arrastre, mientras que Zn y Cu son insignificativos, además el 

porcentaje relativo de recuperación de Ca y DQO no supera al 10 %. De la misma manera, la 

Figura 31, B presentó que el Fe y Al son los cationes con mayor porcentaje de arrastre a 

través de la membrana, en este caso los porcentajes más bajos fueron del Ca, DQO y Cu. Se 

demostró que el arrastre de todos los demás cationes en el alumbre recuperado es menor que 

el del aluminio. 

Figura 31 

Porcentaje de cationes en la recuperación de aluminio 
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Nota. A: porcentaje de cationes en la corrida con membrana de intercambio catiónico sin 

AgNPs y B: porcentaje de cationes en la corrida con membrana de intercambio catiónico + 

AgNPs. Azul: aluminio, rojo: hierro, amarillo: zinc, verde: calcio, celeste: DQO y naranja: 

cobre. 
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La Figura 32 es un gráfico circular que muestra la distribución de varias especies 

disueltas en la solución de barrido. En la experiencia sin AgNPs el aluminio representa casi el 

80% y el Fe un 20% de los cationes y DQO disueltos. Mientras que en la experiencia con 

AgNPs el aluminio representa casi un 60%, el Fe un 38% de cationes en el lado de barrido. Lo 

que nos quiere decir que en la Figura 32, A y en la Figura 32, B el aluminio y el hierro son 

prácticamente las únicas especies importantes recuperadas en la solución de barrido y el resto 

solo son trazas de otros cationes y trazas de materia orgánica. 

Figura 32 

Especies disueltas en la recuperación de aluminio 
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Nota. A: especies disueltas en la corrida con membrana de intercambio catiónico sin AgNPs 

y B: especies disueltas en la corrida con membrana de intercambio catiónico + AgNPs. Azul: 

aluminio, rojo: hierro, amarillo: zinc, verde: calcio, celeste: DQO y naranja: cobre. 

Recuperación de Fe con respecto al tiempo de tratamiento.  

Los metales monovalentes y divalentes pasan a través de las membranas hasta cierto 

punto junto con el aluminio, el paso de iones férricos Fe(III) es deseable porque mejoran la 

eficacia del sulfato de aluminio como coagulante y no tiene otros efectos adversos (SenGupta & 

Prakash, 2002). La Figura 33 muestra la recuperación de los iones Fe (III) en la solución de 

barrido. En el tratamiento que se usó 44 cm2 de Nafion 117 y de concentración inicial de 2 800 
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mg Al/L, se recuperó ~ 40 % de Fe mientras que en el tratamiento que se usó 44 cm2 de Nafion 

117 y de concentración inicial de 3 000 mg Al/L se obtuvo ~ 85 %de recuperación de hierro (III). 

Figura 33 

Recuperación de hierro con respecto al tiempo en la recuperación de aluminio 
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Nota. A: % de recuperación de Fe con respecto al tiempo en la corrida con membrana de 

intercambio catiónico sin AgNPs y B: % de recuperación de Fe con respecto al tiempo en la 

corrida con membrana de intercambio catiónico + AgNPs. WTR: solución de alimentación, 

BRR: solución de barrido. 

Actividad antibiofilm de las AgNPs impregnadas en la membrana de intercambio 

catiónico 

La incorporación de nanomateriales antibiofilm en las membranas ofrece una solución 

potencial innovadora para el control de bioincrustaciones en superficies, los iones de plata y las 

AgNPs se han estudiado para una amplia variedad de procesos de tratamiento de agua 

(Zodrow et al., 2009). Las AgNPs ejercen su actividad antibiopelícula evitando la adhesión de 

las células bacterianas a las superficies dañando las fuerzas intermoleculares o inhibiendo el 

quorum sensing (Swidan et al., 2022). En la Tabla 14 se resumen los datos cualitativos 

obtenidos respecto a la presencia y nivel de cubrimiento de biofilm en la membrana de 

intercambio catiónico sola y con AgNPs. Se puede ver que en el lote 1 el existe un nivel de 

presencia mayor con respecto al lote 2 y lote 3 que poseen AgNPs. En los tratamientos del Lote 
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1 el biofilm formado recubrió más del 75 % del área de la membrana sin nanopartículas. 

Mientras que los sistemas con membranas impregnadas con nanopartículas el nivel máximo de 

recubrimiento por parte del biofilm fue del 25 %. 

Tabla 14 

Actividad antibiofilm de Nafion 117 con AgNPs 

Lote Trat. Código Nivel de presencia 

1 

13 C1A1T3 ++ 

14 C2A1T3 ++ 

15 C3A1T3 +++ 

16 C1A2T3 ++++ 

17 C2A2T3 +++++ 

18 C3A2T3 +++++ 

2 

31 C1A1T3 +  

32 C2A1T3 + 

33 C3A1T3 + 

34 C1A2T3 ++ 

35 C2A2T3 + 

36 C3A2T3 ++ 

3 

49 C1A1T3 +  

50 C2A1T3 + 

51 C3A1T3 + 

52 C1A2T3 ++ 

53 C2A2T3 + 

54 C3A2T3 ++ 

Nota. Nivel +: biofilm cubre al menos un 2% el área de intercambio catiónico, nivel ++: 

biofilm cubre hasta el 25%, nivel +++: biofilm cubre hasta el 45 %, nivel ++++: biofilm 

cubre hasta un 75 % y nivel +++++: biofilm cubre más del 75 % del área. Trat.: 

tratamiento, Lote 1: Nafion 117, Lote 2 y Lote 3: Nafion 117 más AgNPs. 

En la Figura 34 se muestran los biofilms formados en las membranas de intercambio 

catiónico, la Figura 34, A representa el Nafion 117 sin nanopartículas de plata y muestra la 

formación completa de biofilm en toda el área de intercambio de iones. Mientras que la Figura 

34, B que representa a la membrana impregnada con AgNPs mostró en un 25 % de biofilm, se 

nota que las membranas al final del proceso se notan transparentes. Por lo que se asume que 

las AgNPs impregnadas en las membranas de intercambio catiónico evitan su 

bioensuciamiento y su posible reuso inmediato. 



83 
 

Figura 34 

Biofilms en Nafion 117 y Nafion 117 con AgNPs 

A                                                       B 

    

Nota. A: biofilms en membranas Nafion 117 sin AgNPs y B: biofilms en membranas 

Nafion117 con AgNPs.  

Comparación con otros sistemas de recuperación. 

Se compararon los resultados obtenidos en esta investigación con respecto a un 

método diferente de recuperación y a otro que usa la membrana de intercambio catiónico pero 

con diferentes condiciones como se muestra en la Tabla 15. 

Los tratamientos que usan una membrana de intercambio catiónico, incluidos los 

experimentados en este estudio, se diferencian del método de digestión ácida principalmente 

en que las soluciones de barrido obtenidas están libres de contaminantes, alcanzado niveles 

máximos de DQO disuelto de ~ 47 mg/L, y niveles bajos de cationes como Zn, Cu, Ca como se 

muestran en la Figura 31. Mientras que la solución sobrenadante del método de digestión 

ácida recupera Al pero con cantidades enormes de DQO alcanzado concentraciones de 1800 

mg/L y concentración de metales pesados como As, Cr, Cu, Ni, Pb y Zn entre 0,002 y 8,5 mg/L 

(SenGupta & Prakash, 2002). Haciendo posible que el coagulante recuperado en los 

tratamientos con Nafion 117 se puedan reusar en el tratamiento del agua.  

Con respecto a la concentración de Fe (III), se nota que los tratamientos con membrana 

de intercambio catiónico obtienen elevadas concentraciones al final del proceso de 
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recuperación, mientras que los tratamientos con digestión ácida se obtienen concentraciones 

de ~ 159 mg Fe/L. La presencia de hierro o Fe(III) en la solución de recuperación no tiene 

ningún efecto adverso, el Fe(III) mejora la eficacia del alumbre como coagulante (Gutiérrez et 

al., 2014). 

Prakash et al. (2004) probó con un área intercambio iónico de 600 cm2 , con una 

solución de barrido compuesta por 1 L de ácido sulfúrico 2 N y una solución de alimentación de 

3 L de lodos, y obtuvo en 80 h concentraciones de hasta 5 000 mg/L de aluminio, una 

recuperación del 80 %. Mientras que, para los experimentos realizados en este estudio, al tener 

un área para el intercambio catiónico de 44 cm2, al usar 710 mL de H2SO4 0.6 N y 710 mL de 

lodos se recuperó en 80 h del 60 al 63% de Al. Se puede notar que la recuperación en este 

proyecto es significativa, puesto que el área a la que se trabajó es 13 veces más pequeña que 

la probada por Prakash et al., y con respecto a esta área el volumen de la solución de barrido 

es grande por lo que los elementos recuperados se presentan más diluidos. La masa de Al 

disponible en la solución de alimentación en este estudio es menor en comparación con la de 

Prakash, éste última es 4 veces más grande con respecto al volumen. Lo que nos quiere decir 

que se pueden tratar volúmenes grandes de lodos con áreas relativamente pequeñas de 

membrana de intercambio catiónico y usando volúmenes pequeños de ácido sulfúrico como 

solución de alimentación.  

Además, dentro de los métodos que usan membrana de intercambio catiónico se probó 

recuperar sulfato de aluminio con ésta impregnada de AgNPs, los resultados fueron similares a 

los que no tenían AgNPs, 62.8% de recuperación de Al y 60 % respectivamente. La diferencia 

radicó en que los tratamientos con nanoparticulas de plata arrastraron menos contaminación 

hacia la solución recuperada y en que producen una actividad antibiofilm del 75%. 

Características que ninguno de los otros tratamientos analizados en esta sección tuvieron. 
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Tabla 15 

Comparación de resultados con otros métodos 

 

Villegas et al. 
(2005) y 

Boaventura et al. 
(2000) 

SenGupta & 
Prakash (2002) 

y Prakash et 
al. (2004) 

Este estudio 

Método Digestión ácida MIC MIC MIC+ AgNPs 
Alimentación, 

L WTR 
2 3 0.71 

Medio/Barrido 
H2SO4 

concentrado 
1 L H2SO4 1 M 710 mL H2SO4 0,6 N 

Tiempo, h 2 24 80 
Área de IC, 

cm2 
-- 600 44 

Al, mg/L 
360 - 3700 mg/L 
(sobrenadante) 

4725 - 5000 1760 1800 

COD, mg/L 326 y 1800 ~20 ~47.04 ~15.42 
% de 

recuperación 
Al 

50 - 70 ~81 62.86 60 

Fe, mg/L 159 187 466.8 1277.5 

Sulfatos, mg/L 
Se mantienen en el 

sobrenadante 
No atraviesan hacia la solución 

recuperada 
Actividad 

antibiofilm, % 
-- -- 25 75 

Nota. IC: intercambio catiónico, MIC: membrana de intercambio catiónico. 

Capítulo 4: Conclusiones y recomendaciones 

Se realizaron tres muestreos en la PTAP, en los cuales los lodos mostraron 

concentraciones altas de aluminio, sulfatos, hierro, cobre y DQO que, de acuerdo a la 

normativa ecuatoriana, se superaron los límites para descarga en alcantarillado y cuerpos de 

agua dulce. Además, el pH se encontró entre 4.68 y 6.54, el oxígeno disuelto varió entre 2.15 y 

4 mg/L, la conductividad eléctrica entre 169.40 y 467.12 uS/cm y los sólidos disueltos totales se 

mantuvieron entre 84.70 y 298.58 mg/L.  

Se sintetizaron nanopartículas de plata Ag-NPs en la superficie de la membrana de 

intercambio catiónico Nafion-117. Las AgNPs sintetizadas se obtuvieron en solución de color 

marrón, la solución de nanopartículas presentó un pico de absorbancia a 399 nm de longitud de 

onda. Se impregnaron las AgNPs en Nafion 117, y estas nanopartículas presentaron un tamaño 
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promedio de 37.22 nm (STEM) y mediante EDS (SEM) se determinaron los elementos que 

componen la membrana impregnada, que son: Ag, S, Na, F, O y C. 

Se diseñó y construyó el sistema de recuperación de sulfato de aluminio de doble 

compartimento. El sistema de recuperación fue preparado considerando dos áreas para el 

intercambio catiónico (35 cm2 y 44 cm2) y se usaron tres concentraciones iniciales de aluminio, 

en total se construyeron 6 sistemas. Cada sistema de recuperación estuvo compuesto por la 

membrana sujetada entre dos bases de acrílico, una caja de doble compartimento, dos cajas 

de recirculación, por el sistema eléctrico y el sistema hidráulico (bomba 12 V de 2 L/min). El 

sistema de recuperación de sulfato de aluminio arrancó colocando las dos soluciones en cada 

compartimento separado por la membrana y se encendieron las bombas al mismo tiempo, se 

dejó correr por 80 horas. 

Se recuperó sulfato de aluminio de lodos residuales mediante el sistema con membrana 

de intercambio de iones al cabo de 80 horas de proceso. Se tomaron muestras a las 0, 40 y 80 

h para evaluar parámetros como la concentración de Al y DQO juntos, para ver la calidad del 

coagulante recuperado y se obtuvieron concentraciones bajas de DQO disuelto en las 

soluciones de barrido y altas de Al. Además, se evaluaron las concentraciones de los aniones 

sulfatos, que se mantuvieron estables en ambas soluciones. También se demostró que además 

de Al se recupera elevados porcentajes de Fe(III), y en pequeñas trazas cationes como Cu, Zn, 

Ca. Se obtuvo una recuperación del 62.86 % de Al (DQO = 10.65 % de recuperación y Fe = 40 

% de recuperación) con la membrana sola y se recuperó el 60 % de Al (DQO = 2,22% de 

recuperación y Fe = 85 %) empleando la membrana de intercambio catiónico.  

Se determinó que en el tratamiento con AgNPs, las membranas no presentaron 

bioensuciamiento. Mientras que, para los tratamientos que usaron la membrana sin AgNPs el 

biofilm generado por los lodos recubrió más del 75 % del área de intercambio de iones. 

Se recomienda realizar un análisis cuantitativo de la actividad antibiofilm de las AgNPs 

en Nafion 117. 
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