WAGIRAL ANTORSNA 5
e > )
1
L

. el ‘?Pf‘
fage 2i

UNIVERSIDAD NACIONAL AUTONOMA DE MEXICO
FACULTAD DE QUIMICA

Evaluacion del desempeio de una membrana dindamica
preformada con extracto de semilla de Moringa oleifera
durante la filtracidon de un efluente anaerobio.

TESIS

QUE PARA OBTENER EL TITULO DE

INGENIERO QUIMICO

PRESENTA:

Miguel Angel Freyermuth Corona

CIUDAD DE MEXICO ANO 2018




e e

Universidad Nacional - J ~  Biblioteca Central
Auténoma de México -

Direccion General de Bibliotecas de la UNAM
Swmie 1 Bpg L IR

UNAM - Direccion General de Bibliotecas
Tesis Digitales
Restricciones de uso

DERECHOS RESERVADQOS ©
PROHIBIDA SU REPRODUCCION TOTAL O PARCIAL

Todo el material contenido en esta tesis esta protegido por la Ley Federal
del Derecho de Autor (LFDA) de los Estados Unidos Mexicanos (México).

El uso de imagenes, fragmentos de videos, y demas material que sea
objeto de proteccion de los derechos de autor, serd exclusivamente para
fines educativos e informativos y debera citar la fuente donde la obtuvo
mencionando el autor o autores. Cualquier uso distinto como el lucro,
reproduccion, edicion o modificacion, sera perseguido y sancionado por el
respectivo titular de los Derechos de Autor.



JURADO ASIGNADO:

PRESIDENTE: Profesor: Eduardo Barzana Garcia

VOCAL: Profesor: José Agustin Garcia Reynoso
SECRETARIO: Profesor: Daniel De Los Cobos Vasconcelos
ler. SUPLENTE: Profesor: Sergio Adrian Garcia Gonzalez

2° SUPLENTE: Profesor: Alejandra Mendoza Campos

SITIO DONDE SE DESARROLLO EL TEMA:

INSTITUTO DE INGENIERIA, UNAM

ASESOR DEL TEMA:

Dr. Daniel De Los Cobos Vasconcelos
SUPERVISOR TECNICO

M. en C. Margarita Elizabeth Cisneros Ortiz

SUSTENTANTE (S):

Miguel Angel Freyermuth Corona



El trabajo experimental de esta tesis fue realizado en el Laboratorio de
Ingenieria Ambiental del Instituto de Ingenieria de la UNAM que cuenta con
certificado de conformidad otorgado por el organismo acreditado
Certificacion Mexicana, S.C., por haber implementado y mantener un Sistema
de Gestidn de la Calidad de conformidad con los requisitos de la norma
internacional 1SO 9001:2015
No. de Certificado CMX C SGC 155 2017, valido en el periodo del
09 de noviembre de 2017 al 09 de noviembre de 2020



Tabla de contenido

[ 1Ay e e [ oloiTe Yo ISP TP T PRSP PRRPPRN 15
(@7 o 11 d U] Fo T BN Y/ =1 {ole Ji Yo 1 ol RO USSP 15
1.1. Panorama y situacion actual de agua residual........cccccveeiieciiei i 17
1.1.1. Clasificacion del AgUa ReSIAUA ......cccviiiiiiiiiiiccieecce e e s 17

0 O I - = 0 V[T o (o LSO T R OP SR 18
1.1.3. UN reCUrsO €N POLENCIA ..uiviiiiiiiiiiiiiiiitttteeetteeeteeeeeeereterereeereeeteeererereeeeetertrererrrere. 20

1.2. Biorreactores de Membrana (BRM) para el tratamiento de agua residual ...........ccccccuveeennes 21
12,0 FIRFACION ettt ettt ettt et e st e st e sbe e s sbbe e sabeeesabeesabeesnteesabeeennreeas 21
1.2.2. Configuracion@s A& rEACLON .....ccuuiieieciiie ettt e e s be e e e e abee e e enres 21
1.2.3. Biorreactores de membrana (MBR) ......cceiiiieiiiieciieecee ettt 22
1.2.4. Membranas dindmicas (IMD)........ceeucuiiieeiiiie ettt e e re e e e et e e e e abae e e enres 26
1.2.5. Moringa oleifera para el tratamiento de agua residual .........ccccceeeeeciieeieciiee e, 32

1.2.6. Revisidn de trabajos previos en el grupo de investigacidon en procesos anaerobios

(GIPA) e et e e e e e e e e e e e ee e ee e e et e e et e s e e eneeenees 40
Capitulo 2. Justificacién, Objetivos y Metas de trabajo. ........cccoeevieiiicciie e 45
2.0, JUSHIfICACION ..ttt ettt et e s bt e s at e st st e b e e be e s beesneeeateereens 45
D 0] o114 AV o XN o] o T ol o Y- OSSR 46
2.3, Objetivos PArtiCUIAIES .......ciiiciiiieeciiie et e e e e e ta e e e esaaae e e esataeeeesasaeees 46
Capitulo 3. Métodos eXPeriMENTAlES........cccciiii ittt e e ree e e e be e e e e areee e enreas 47
3.1. DescripCion del SISTEMA......ccccuiiieieiieie ettt e et e e e et e e e ettt e e e eeaseeeeeasaeeeeannaeeans 47
3.1.2. E1apa 1: Preformacion.... ..o ettt ettt e ettt e e tte e e e et e e e e e bae e e e enaae e s eaneneaeenns 47
3.1.3. Etapa 2 y 3: Filtracion y Retro [avado Con @ire........ceeeecuiieiiiiiiee e 48

3.2. Procedimiento eXPeriMeEntal ........cuvii i e n 50
3.2.1. Seleccidn de Moringa Oleifera.........eec it 50
3.2.2. Transformacion de Materia Prima. ......ceeeeccieee e e e e e earee e e eearaeeeeaes 51
3.2.3. Seleccidn de soporte textil tejid0......ccuciiii i 51
3.2.4 Orientacion de la succidn del permeado ..........eoocciieiicciiie e 52
3.2.5. Variacion de 12 CONCENTIACION ......cccvieiiiiierierieee ettt s 53
3.2.6. Variacién del tamafio de particula de moringa........cccccueeeeeciiee e 53
3.2.7 Variacién de la inclinacién del médulo de filtracion ..........coceevieiiiieniieninienieeeeee 54

3.3. MEL0A0S ANAIITICOS. ...eeteeriiiiieiieecte ettt sttt b e b e s ne e 54



3.3.1. Determinacion de capa adsorbida de moringa en soporte textil ........cccceeeeeveeeeecieeeenns 54

3.3.2. Caracterizacién de semillas de Moringa: Concentracion de proteina, solubilidad y

densidad COMPACATA. ...cooiuiiiiiieeie et s b e naee s 56
3.3.3. Determinacién de tamafio de poro: Microscopio Electrénico de Barrido (SEM),
Microscopia Optica (MO), Segmentacién y Procesamiento informético (Diameter)).............. 56
3.3.4. Prueba de COAgUIACION .....ccouvieie ettt e e e e e tae e e e e baa e e s ebeeeeeeans 57
3.3.5. Determinacion de Presion Transmembrana (PTM) ......ccccoeviveiieeecieecieecee e 57
3.3.6. OLr0S ANAlISIS. .eeerreeiiiiieiiieetee ettt ettt e st e et e e et e e s e e bt e sare e s aneeesbeeenaeeas 58
Capitulo 4. Resultados, ANAlisis Y DiSCUSION.......cccuiiiiiiciieeeciiiee ettt e e e sree e esbee e s s sree e s sanes 59
4.1. Determinacién de tamafio de poro promedio para textiles tejidos ........cccceeeeeveeeeecieeeeennen. 59
4.1.1. Textiles multifilamento de NYION.........ooiiii i e 59
4.1.2. Textiles de multifilamento de POHESLEr .....ccccvviiiiciiiiicce e 60
4.2. Caracterizacion de la calidad del Efluente Anaerobio (EA) .......cccceeeviveercieeecieeciee e 64
4.3. Preformacién de una membrana dindmica ........ccooveeiieiiriienieceee e 64
4.3.1. Comportamiento de tamafio de particula .........cccccvverieiieeeccieeecce e 64
4.3.2. Efecto de la dosis de moringa en la preformacion..........ccceevceieieeciiei e, 70
4.3.3. Efecto de la inclinacion del MOAUIO .......cooiiiiiiiiiiieee e 71
4.3.4. Otras CONSIARIACIONES ..c...eeirureeiiiieitee ettt et e st e ebteesbe e sbte e sabeesbeeesabeesbeeesabeesabeeesareenases 76
4.4. Evaluacion del desempefio de una PDM con Moringa (Turbiedad y flux) .......ccccceeeevveeennnen. 80
Capitulo 5. Conclusiones y ReCOMENACIONES ........ccceccuiieiiiiiiee ettt e e eeree e e e vee e e e 87
5.0, CONCIUSIONES. ...ttt ettt sttt et e s bt e sae e st e s bt e bt e b e e sreesreesmneenneens 87
5.2. RECOMENUACIONES .....eeniiiiiiiiiiete ettt st ettt et s e st st r e bt e meesmeeereeneens 88

Anexo A. Determinacion de proteina de la semilla Moringa oleifera proveniente de diferentes

TT = e LY 2 01U T s o [ T USSP 90
ANEXO B. Prueba d@ JArras. ..c..coi e ittt st 94
Concentracion de proteina OPtiMa .....ccueieicciiie e e e e e s srr e e e sarae e e e nasaeee s 94
Anexo C. Determinacidn de tamafio de poro de telas tejidas de multifilamento .........ccccceeeennneen. 99
Anexo D Caracterizacion de telas N0 te]idas. ....c.uieeecuiiieieiiie e e 113
[ty oT=Tord goTTeloT o E= TN =T o F= o 1S PPt 113
Microscopia electrénica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés). .......ccccceevveevvveecieeeceeennnen. 118
Particularidades de 1as telas NO LJidas......ccuuiiiiciiiiiiiiiie e e 118
ANAlisis de TaMafio 08 POIO.......uiiii ittt e ettt e e e et e e e e e bt eeeeebbeeeeebbeeaeestaeeesssaeaasnns 119
2] ET =T o Lol T OO OO PO PRRUPRRRPSRROO 128



Lista de Figuras

Figura 1. 1. Diagrama esquematico simplificado de una planta de tratamiento a gran
BSCAIAL i 20
Figura 1. 2. Osmosis inversa, ultrafiltracion, microfiltracion y filtracion convencional son
procesos relacionados diferenciandose principalmente en el tamafio de poro promedio del
filtro de la membrana. (Baker, 2004). .........uuiii i 21
Figura 1. 3. Fotografias de médulos (en la parte de arriba) y representacién esquematica
del flujo a través de las membranas (abajo) Inciso A) membrana de hoja plana, B)
membrana tubular, C) membrana de fibra hueca. (Judd & Judd, 2008) ..............ccceeeennnnn. 23
Figura 1. 4. Esquema de las configuraciones de un reactor anaerobio de membrana. a)
Membrana externa sujeta a presion por bomba, b) Membrana sumergida en el reactor
sujeta a vacio, ¢) Membrana sumergida en camara externa sujeta a vacio. (Kooijman et
al., 2017; Hu et al., 2017(B); Saleem et al., 2016)..........ccuvrieiiieeeiieeeiiiee e 24
Figura 1. 5. Esquema de una membrana dinamica (Ersahin et al., 2012). ..................... 26
Figura 1. 6. Numero de estudios publicados con respecto a las MD desde 1995. BRMD se
refiere especificamente a los biorreactores aerobios de membrana dindmica mientras que
BRAMD se refiere a los biorreactores anaerobios de membranas dindmicas. ................. 27
Figura 1. 7. Ejemplo grafico de la estructura de una malla de multiflamentos (inciso a) y
una de monofilamento (inciso b). (Process Equipment Inc., 2016)..........ccceeeveeveeeeeeeeeenn. 30
Figura 1. 8. Resumen de las caracteristicas y modelos de los diferentes mecanismos de
formacion de membrana dindmica (Saleem et al., 2016). ........ccovvveeiiieeeriiiiiiiiee e, 31
Figura 1. 9. Anatomia de Moringa oleifera. A) hojas grandes, pinnadas, que pueden
alcanzar hasta 60 cm de longitud. B) fruto que posee una capsula ligera, lefiosa y seca,
gue en la madurez mide de 10 a 30 cm; C) el fruto se abre en 3 partes, o valvas; D)
semillas de 1.5-3cm de diametro con un centro de color café oscuro y 3 alas de color

beige (OIson & Fahey, 2011). ..o 33
Figura 1. 10. Comparacion de material particulado y otras miscelaneas de referencia.
(DAVIS M., 2001). oo 34

Figura 1. 11. Representacion gréafica de la coagulacion-floculacién. A) Debido al
movimiento browniano las particulas coloidales se mantienen en suspensiéon. B) Al
adicionar algin coagulante, este disminuye las fuerzas de repulsién negativas de las
particulas coloidales y empieza el fendmeno de floculacién. C) Por la fuerza de gravedad,

los fléculos empiezan a sedimentar y como consecuencia el agua se clarifica. ............... 35
Figura 1. 12. Ventajas y desventajas de los coagulantes quimicos y naturales............... 38
Figura 1. 13. Relevancia de la Moringa oleifera en el tratamiento de aguas residuales a lo
F= T ol =Y 11T o o oL J PSRRI 40
Figura 1. 14. Esquema de operacion del reactor UASB y ubicacion de las membranas a
diferentes niveles (Gonzalez-0Ortega 2014).......cocvvviiiiiiiiiieeeeeeeee e 41
Figura 1. 15. Esquema de sistema experimental de membranas inmersas en camara
externa (Villalba-Pastrana, 2015)..........ccooiiiiiiiiiiii 42

Figura 1. 16. Esquema: Sistema de filtracién dinamica, a) componente bioldgico, reactor
UASB, b) Columna distribuidora y camaras externas; c) Camara externa; d) Clarificador
[(R{e e [g [ [0 =7Z Y [=To 1o T WA 0 ) TP PPRR 43

6



Figura 3. 1. Diagrama esquematico del sistema en la etapa 1con suspension de Moringa
de concentracién definida. 1 soporte de madera y metal para el médulo de filtracion, 2
madulo de filtracion, 3 bomba peristaltica, 4 parrilla de agitacion, 5 manémetro no

(o0 01V o T[] o = | S 48
Figura 3. 2. Diagrama esquematico del sistema en etapa de filtracion y retro lavado. 1
tanque de almacenamiento de efluente anaerobio, 2 bomba de alimentacién, 3 (ay b)
parilla de agitacion, 4 médulo de filtracion, 5 bomba de succién de permeado y limpieza
por retro lavado con aire, 6 columna medidora de diferencia de nivel hidrostético, 7 bomba
de recirculacion, 8 circulacién de aire en contraflujo. .........cccoooeeeiiiiiiiiiii 49
Figura 3. 3. Sistema de filtracion de efluente anaerobio mediante una MDP de moringa.50
Figura 3. 4. Transformacidn de la materia prima. ...........c..oouvviiiiiieeeeiiceee e, 51
Figura 3. 5. Diagrama esquematico del médulo de filtracion de 9x9 cm (81 cm?). 1) tapas
de poliamida, 2) sellos de neopreno, 3) soporte de MD, 4) malla metdlica....................... 52
Figura 3. 6. Médulo de filtracién con salida del permeado orientado hacia arriba. La
succion se lleva a cabo por la manguera inferior de la imagen y la presion transmembrana

es medida por medio del mandmetro (manguera SUPEIION). c.....cevvvveviiiiieieeeeeeeeeeee e 53
Figura 3. 7. Inclinacion aproximada de médulo para PDM @ 2 g/L........ccccvvveeeeeeeiiiiiinnee. 54
Figura 3. 8. Recubrimiento con oro. Preparacion de muestras textiles para observacion

BN S M e e e et e e et aaaes 55
Figura 3. 9. Diagrama de balance de fuerzas para la determinacion de la PTM del sistema
después de agotar la columna hidrostatica de la pipeta. ... 57

Figura 4. 1. Textiles de nylon Inciso A) Muestra de tela nylon blanco, Composicion: 85%
poliamida; 15% elastano. B) Muestra de tela nylon café, Composicion: 80% poliamida;
2090 EIASTAND. ..o 59
Figura 4. 2. Comparacion de distribucién de tamafio de poliamida de diferente
composicion. Se presenta en la parte superior izquierda de cada imagen el promedio y la
desviacion estandar del tamafio de poro, asi como su mediana. .............ccccevvvvvvveeeeeennnn. 60
Figura 4. 3. Imagenes de microscopia éptica. Inciso A) Tela Poliéster 90 "Toque de
Seda", composicion: poliéster 90% - algodén 10%. Inciso B) Tela Poliéster 65 “Popelina
Poliéster 65. Composicion: poliéster 65% - algoddn 35%. .......ccceeveeeiiiiiiiiiiiieeeeeeeeein, 61
Figura 4. 4. Segmentacion de imagen de poliéster 65 por SEMy MO. .......cccccceeviinnnnnne. 62
Figura 4. 5. Comparacion de histogramas de tamafio de poro de poliéster 65
desarrollados a partir de dos diferentes técnicas de microscopia. Optica (MO) y
ElECITONICA (SEM). .ottt e e e e e e e e e e 63
Figura 4. 6. Fotografias del modulo de filtracion (con salida de permeado en la parte de
arriba posterior de cada imagen) después de un recubrimiento de suspension de semilla
de moringa de 0.6 mm de tamafio de particula y dosis de 2 g/L a diferentes condiciones:
A) 90 grados utilizando agua destilada como medio, B) 65 grados de inclinacién con agua
de la llave, C) 90 grados de inclinacion con agua de la llave. ..........cccccovvvvvvvvviiiiiieiiennn. 65
Figura 4. 7. Resultados del médulo de filtraciéon (con salida del permeado orientada hacia
arriba) pruebas de preformacién con moringa 0.2 mm a 2 g/L a diferentes condiciones de
operacion: a) Llevada a cabo con un angulo de inclinacion de 90 grados en agua
destilada, b) Inclinacion 65 grados en agua destilada, c) 90 grados con agua de la llave y
d) 90 grados en agua destilada parcialmente con capa parcialmente formada. ............... 66

7



Figura 4. 8. Comparacion de preformacion de moringa (5g/L) de dos diferentes tamafios
de particula. Inciso A) Tamafio de particula 0.6 mm, e Inciso B) Tamafio de particula de

Figura 4. 9. Efecto de la presion transmembrana (PTM) con respecto al tiempo de la PDM
con diferentes tamafios de particula (0.2 mm y 0.6 mm) a una concentracion de 5 g/L. .. 68
Figura 4. 10. Turbiedad de la suspensién de moringa en funcion del tiempo con dosis de
MOMNGA AE 5 /L. oo 69
Figura 4. 11. Presién transmembrana en funcién del tiempo para la preformacién de un
soporte empleando un tamafio de particula de moringa de 0.2 mm a dos diferentes

concentraciones con una inclinacion de modulo de 90°...........ccccvvvviiiiiiiiiii 70
Figura 4. 12. Turbiedad de suspensién de moringa a dos diferentes concentracion
Utilizando €l POIVO A€ 0.2 MIM.....i i e e e e e e e e e e araaaas 71
Figura 4. 13. Comparacion de tamafio de poro en la influencia de la inclinacion del
madulo en la preformacion con Moringa de una MD con dosis de moringa de 2 g/L........ 72

Figura 4. 14. Presién transmembrana en funcién de la inclinacién del médulo. Presion
transmembrana conforme pasa el tiempo de preformacion a dos tamafios de particula
con la misma concentracién 2 g/L de moringa A) a 0.6 mm de didmetro de particula y, B)
0.2 mm variando el angulo de inclinacién del modulo. ...............oooviiiiiiiieniiice e, 73
Figura 4. 15. Grosor de la MDP de moringa aun sin filtracién de agua residual.
Caracteristicas: tamafio de particula 0.2 mm y concentracion de suspensiéon 2 g/L en 9

puntos distribuidos en todo €l MOAUIO. ............couiiiiiiiiii e 74
Figura 4. 16. Retencién de materia de moringa de tamafio de particula de 0.2 mm en
funcion de la inclinacion del médulo de filtracion................uuvvieiiiiiiiiiiii, 75

Figura 4. 17. Efecto de la posicién de salida del permeado sobre el perfil de recubrimiento
de la MDP. A) Recubrimiento de moringa sobre soporte textil con dosis 5¢/L y salida de
permeado por debajo B) Recubrimiento de moringa sobre soporte textil con dosis de 2 g/L
y la salida del permeado POr arriba. ..........uuuiiiii i 76
Figura 4. 18. Turbiedad de la suspensién de moringa (2g/L) en funcién de las RPM de
agitacion y su evolucién cada 10 minutos de 0 a 30 MINULOS. ..........ccvvceeeieeerieiiiiiiieeeeee, 77
Figura 4. 19. Efecto de la masa retenida en soporte con respecto al tipo de agua usado
como medio en la suspensién de moringa 0.2 MM @ 2 g/L. ...uvvveeiieeiiiiiiiiiiieeeee e 78
Figura 4. 20. Presién transmembrana en funcién del tiempo con una concentracion de
moringa 0.2mm de 2 g/L a diferentes dias. Aquellos dias en los que se us6 agua de la
llave como medio acuoso para suspension de moringa estan sefializados con un asterisco
(*) en el resto se usd agua destilada. ...........ooeuviiiiiiiieiii e 79
Figura 4. 21. Turbiedad de suspensién de moringa 2g/L en funcién del tiempo de
preformacion, 30 minutos en agua destilada y con un asterisco (*) en agua de la llave. .. 80

Figura A. 1. Curva patrén para la determinacion de proteinas utilizando diluciones de

S Y = J PP PP PPPPPPPTPPIN 91
Figura A. 2. Comparacion de contenido proteico de los diferentes tipos de semilla oleifera
LoT0 ] IS U =T o PP PP 91

Figura B. 1. Prueba de jarras en la utilizacion de Moringa tipo 0 en agua residual tipo
municipal cruda cuya turbiedad inicial fue de 340 NTU. De izquierda a derecha: 0, 0.3, 0.7,



1, 1.5y 2 gramos de moringa tipo O cuyas turbiedades finales fueron: 245, 154, 50, 30,

14.6 Yy 15.9 NTU reSpeCliVAMENTE. ....ccuvieiii et e e et e e e e e e e e 94
Figura B. 2. Variacién de la turbiedad con respecto a la concentracion de proteina
utilizando sélo la semilla con COAIGO O. ....uiiiiiiiiieiiei e 95

Figura B. 3. Efectividad de la remocion de la turbiedad del agua residual conforme
aumenta la turbiedad inicial. Se realizaron 4 corridas en diferentes fechas, cada una,
rEPreSeNntada POI UNA CUIVAL ....ccoeeeeeeeeee e e s e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e e aeeas 96
Figura B. 4. Desempenio de las 12 variedades de moringa probadas a To igual a 330 +
9.6 NTU con una cantidad fija de 0.4 gramos (alrededor de la concentracion éptima de

o101 (=11 £ = ) USSP 96
Figura B. 5. Correlacién de dependencia de la eficiencia de remocion de la turbiedad y el
contenido proteico de cada variedad de semilla de Moringa. ............ccccceeeiieeiiiiiiiiceeee e, 97
Figura B. 6. Porcentaje de contenido de proteina de semillas de Moringa oleifera de
ciertas regiones del MUNUO. ..........ooiiiiiiiiiii 98
Figura B. 7. Relacién Eficiencia de Remocién de Turbiedad entre Concentracion de
Moringa oleifera por cOdIgo de MOMNNQA. ........coouuuiiiiiiiee et 98

Figura C. 1. Programa de procesamiento de imagenes de microscopia ImageJ mostrando
el complemento empleado, DIamEterd. ........ooouiiiiiii i 99
Figura C. 2. Esquema sintetizado del proceso de segmentacién y analisis de tamafio de
poro de textiles tejidos 0 NO tEJIdOS. .....ccoeeeeeeee e 100
Figura C. 3. Imagen digital tomada en SEM de tela tipo poliéster 65 con metadatos en la
parte inferior de la imagen a 50x, 1 kV y una distancia de trabajo de 6 mm................... 101
Figura C. 4. Imagen original a 200% de aumento en el umbral de la muestra de tela 'y la
escala. Cuadro 1 Herramienta “Rectangulo”. Cuadro 2 barra de escala mostrando su
ancho con linea de doble cabeza. Cuadro 3 Ancho (width) del rectangulo sobre la barra de
escala. Cuadro 4 Tamafio total de la imagen en pixeles. ......ccccoeeeviiiiiiiiiiii e, 102
Figura C. 5. Cuadro de segmentacion de imagen compuesta del tamafio de imagen en la
parte superior, el corte de la(s) imagen(es) a segmentar y los algoritmos que se desean
utilizar en la parte de en medio y, el procesamiento de lotes en la parte inferior............ 103
Figura C. 6. Conjunto de imagenes segmentadas por los algoritmos y la combinacién de
estos a partir de la imagen original, inciso A. En este caso se escogi6 la imagen
segmentada del inciso G para proceder a su edicibn manual. ...........cccccoeeviiiiiiiiieneene.. 104
Figura C. 7. Etapas de segmentacion de inicio a fin. A) Imagen original, B) Mejor
resultado de segmentacién proporcionado por DiameterJ, ¢) Edicién final de
segmentacion, superponiendo la imagen original sobre la segmentada d) Imagen
segmentada adecuada para andlisis de tamafio de poro entre otras. ..........ccccceevvveeeen.. 105
Figura C. 8. Proceso de edicién de imagen segmentada parte 1. Mediante el uso de la
barra de herramientas (1), se sobrepone la imagen original (3) sobre la segmentada sujeta
a edicién (2). Se modifica la opacidad (4) y, haciendo uso de la figura del poligono (5) se
van llenando los espacios en blanco para completar fibras o negro para definir poros,
dependiendo de la CIFCUNSTANCIA. ........uuiie e e e e e 106
Figura C. 9. Proceso de edicién de imagen segmentada- parte2. 1). Se selecciona el
color que se vaya utilizar para completar las fibras (3) como primer plano (2) (color blanco)
0 POFOS (COION NEYIO)....c i 107
Figura C. 10. Complemento DiameteJ 1-018, la cual se encarga de hacer los andlisis
estadisticos y recopilar toda la informacion en hojas de célculo: 1 Analisis de orientacion

9



de poros, 2 Conversion automatica de unidades, 3 ldentificacion de localizacion especifica
del radio de una fibra, 4 Procesamiento de datOS. ........ccuvveuiieuieeeieeieeeie e e e e e eeeeenns 109
Figura C. 11. Procesamiento de imagen segmentada. El arreglo contiene 4 imagenes: A)
Imagen de segmentacion final, B) imagen con lineas centrales de las fibras, C) La capa
sobrepuesta de la transformada de la distancia euclidiana de las fibras representadas con
lineas amarillas y D) La representacion gréfica del andlisis de poro y los poros

enumerados de arriba abajo. ... 110
Figura C. 12. Procesamiento de imagenes microscopicas de fibras y mallas mediante el
uso del complemento o plug-in “Diameter J” (Hotaling et al., 2015) .......cccccooeiiiiiiinnnnnnnnn. 111

Figura D. 1. Espectros Raman de una muestra recortada de la "tela 1" con longitud de
onda de laser de 532 nm. Cada espectro representa un punto diferente de muestreo
denotados como “T1_fr1” en verde, “T1_fr2” enrojoy “T1_fr3” en azul. ........................ 114
Figura D. 2. Espectrogramas Raman de las telas 1, 4 y 5. Las crestas de gran longitud se
debieron a la interferencia por fluorescencia que no se pudo disminuir a pesar de los

mecanismos de atenuacion del MICTOSCOPIO. .....uuvrreiiieeiiiiiiiiiee e e 114
Figura D. 3. Espectros Raman de las telas 2, 3 y 6 tomadas a longitud de onda de laser

[0 =G o o o PSR 115
Figura D. 4. Comparacién de espectro de referencia de poliéster (532 nm) (Bruker Nano

Surfaces 2011) con los espectros tomados de latela 4 (633 NM). .......cceeeeeeeeeiiiiiiiinnnnn. 116
Figura D. 5. Espectros Raman realizados por triplicados en diferentes puntos de la misma
muestra de las telas 2, 3y 6 a longitud de onda de laser 633 NM. .........ccceeeeeeriviinnnnnnnn. 116

Figura D. 6. Comparacion de espectros Raman de polipropileno (Bruker Nano Surfaces,
2011) con la tela 3. Se corté espectrograma de referencia (inciso a) y se desplazé una
parte a la izquierda para su mejor apreciacion con el espectro de la tela 3 (inciso b). ... 117
Figura D. 7. Comparaciéon de espectro Raman de polipropileno segun ASEQ instruments
(inciso a) con el de la tela 3 (inciso b). El espectrograma a) iba de un rango de 0 a 2500
de longitud de onda Raman [cm-1] por lo que sélo sirvié de comparacion en un limitado
rango con respecto al inciso b) (ASEQ instruments, N.d.). ...ccccoeveeeiiiiiiiiiiiiie e, 117
Figura D. 8. Imagenes de microscopia electronica de barrido. Los incisos de a) a f)
corresponden a un punto de las muestra de la tela 1 a la 6, respectivamente. Condiciones
de trabajo para observacion en SEM: 20 kV, 40x, distancia de trabajo entre 16 y 30 mm.
...................................................................................................................................... 120
Figura D. 9. Imadgenes tomadas de la Tela 1. a) Cara frontal sin recubrimiento de oro. b)
Cara posterior sin recubrimiento de oro c) Cara frontal de la tela 1 con recubrimiento de
oro. d) Cara posterior de la Tela 1 con recubrimiento de 0ro. ..........ccccceeeeeeeeeeeeieeiiiinnnnn. 121
Figura D. 10. Diferentes imagenes creadas por algoritmos computacionales a partir de la
imagen original, inciso A. El primer cuadro a la izquierda corresponde a la imagen de la
muestra original, mientras que el resto de imagenes es la segmentacién creada por
diversos algoritmos contenidos en el programa. En este caso, se escogio la segmentacion
] o3 o 1 TP 122
Figura D. 11. Paso a paso, el procesamiento de cada muestra de tela. a) Imagen original
de la muestra recubierta con oro para mejorar la resolucién de la imagen, b) Mejor
resultado de segmentacion llevado a cabo por los algoritmos del complemento DiameterJ,
c) Edicion final, d) Imagen segmentada son superposicion de la imagen original, lista para
ser sometida al andlisis estadistico (es altamente recomendable utilizar gafas protectoras

10


file:///C:/Users/MFreyermuthC/Documents/Dropbox/Carrera%20IQ/IIngen/TESIS/docs/Contenido/tesisFreyermuth2_revDCV.docx%23_Toc508028490
file:///C:/Users/MFreyermuthC/Documents/Dropbox/Carrera%20IQ/IIngen/TESIS/docs/Contenido/tesisFreyermuth2_revDCV.docx%23_Toc508028490

ante el brillo de la pantalla del monitor si se desea editar muchas imagenes de estas
caracteristicas 0 generar su propio algoritmo de segmentacién para telas no tejidas). .. 123
Figura D. 12. Analisis de poros de los textiles. Inciso a) Imagen procesada y segmentada
sometida a analisis por programa b) transformacién a un espacio en el cual, el programa
comprende de qué manera estan colocadas las fibras segmentadas y traza rayas a partir
de la mitad de cada fibra. Inciso ¢) Transformacion a espacio euclidiano en donde se
observa en amarillo lo que el programa marca como los limites fisicos de las fibras y
aquellos espacios sombreados como intersecciones. d) Representacion grafica 'y
enumeracion ordinal de [0S POFOS. ......uuiii i i et e e 124
Figura D. 13. Distribucién promedio de las seis muestras de textiles. .............cccoeuueeee. 126

11



Lista de Tablas

Tabla 1. 1. Clasificacion de fuentes productoras de agua residual y sus componentes mas
USUAIES.(WWAP, 2007 ) ..o 17
Tabla 1. 2. Niveles de tratamiento de agua residual (Tchobanloglous et al., 2003). ........ 19
Tabla 1. 3. Comparacién de los tratamientos aerobios y anaerobios (Chan et al., 2009). 22
Tabla 1. 4. Principales categorias de agentes quimicos limpiadores de membranas (Wang
L= = 2 0 S 29
Tabla 1. 5. Algunos de los coagulantes mas utilizados en la industria de tratamiento de

aguas residuales. (Davis, 2011).......uuiiii i e 36
Tabla 1. 6. Lista de algunas semillas de especies de plantas usadas como coagulantes

(Megersa et al., 2014).....coooiiiiiiie 37

Tabla 3. 1. Condiciones de operacién del sistema de tratamiento de agua por PDM...... 48
Tabla 3. 2. Listado de posibles candidatos de textiles tejidos para el soporte................ 52

Tabla 4. 1. Caracteristicas de los textiles de fibra sintética de poliéster y poliamida

(NYION). 63
Tabla 4. 2. Pardmetro de los contaminantes del EA. .........oovvvvviiiiiiiiiiiiiiiiiiiiieiiieeeeeee 64
Tabla 4. 3. Masa adsorbida de Moringa sobre la superficie del soporte textil en agua

destilada con dos diferentes tamafios de particula e inclinacion. ...............cccccccvvieeeeneee, 66
Tabla 4. 4. Promedio de retencion de masa de moringa sobre el soporte. ..................... 79
Tabla 4. 5. Eficiencias de remocion de contaminantes por MDP de moringa.................. 86

Tabla A. 1. Cdodigo asignado para cada tipo de semilla, lugar del que proviene y especie.

........................................................................................................................................ 90
Tabla A. 2. Masa tedrica de moringa en disolucién para formar diferentes grosores de la

pelicula PreformMadas. ...........ouuiiiii e 92
Tabla D. 1. Caracteristicas de cada una de [aS telas. ........covveeeeeeoeee e 125
Tabla D. 2. Identificacion de los textiles iNdUStHalES. ........coueeeeeeeee e 127

12



Abreviaturas

BRAM: Biorreactor anaerobio de membrana
BRAMD: Biorreactor anaerobio de membrana dinamica
BRM: Biorreactores de membrana

BRMD: Biorreactor de membrana dinamica
cP: centi Poise

DQO: Demanda Quimica de Oxigeno

DQOs: Demanda Quimica de Oxigeno soluble
DQOt: Demanda Quimica de Oxigeno total
EDTA: acido etilediaminotetraacético

EGSB: Reactor de Lecho de Cama Expandida de Lodos Granulares
IAC: indice de Actividad Coagulante

kDa: kilo Daltones

kV: kilo Volts

L: Litro

MD: Membrana dinamica

MDAF: Membrana Dindmica Auto-formada
MDP: Membrana Dinamica Preformada

MDP: Membrana dindmica Preformada.

MF: Micro-filtracion

mL: mililitro

mm: milimetro

NIST (National Institute of Standard and Technology): Instituto
Nacional de Estandares y Tecnologia

NOM: Norma Oficial Mexicana

13



NTU (Nephelometric Turbidity Unit): Unidad nefelométrica de
turbiedad

OMS: Organizacion Mundial de la Salud

PP: Polipropileno

PS: Poliéster

PTAR: Planta de Tratamiento de Aguas Residuales
PTM: Presion Transmembrana

RLF: Reactor de Lecho Fluidizado

RTA: Reactor de Tanque Agitado

SEM (Scanning Electron Microscope): Microscopia Electrénica de
Barrido

SMN: Servicio Meteoroldgico Nacional
SS: Solidos Suspendidos

SSF: Sdlidos Suspendidos Fijos

SST: Sdlidos Suspendidos Totales
SSV: Sdélidos Suspendidos Volatiles
TRH: Tiempo de Retencion Hidraulica

UASB: (Up-flow Anaerobic Sludge Bed Reactor) Reactor Anaerobio de
Lecho de Cama de Lodos de Flujo Ascendente

UF: Ultra-Filtracion

UNESCO: Organizaciéon de las Naciones Unidades para la Educacion,
la Ciencia y la Cultura

pm: micrémetro

14



Introduccion

El agua residual como subproducto de las actividades humanas (muchas de ellas
imprescindibles) contiene una gran variedad de contaminantes tanto solubles como
no solubles y es por esto que necesita ser tratada para su reutilizacion o su descarga
al medio ambiente, y salvaguardar los ecosistemas del planeta.

Sin embargo, el problema es mas complejo de lo que parece, pues, factores como
la sobrepoblacion, los procesos ineficientes, el uso irracional del recurso hidrico, la
ignorancia, la corrupcién, entre otros, han provocado la disminucion severa de la
disponibilidad del agua en varias partes del mundo. Tan sélo en Latinoamérica
menos del 20% de la descarga de agua residual es colectada y tratada
adecuadamente debido a la falta de implementacion, supervision institucional,
escasez de recursos financieros, etcétera. Esto, a pesar de que se cuente con las
politicas y normas restrictivas para la descarga de estas aguas. (WWAP, 2017)

Para proteger al medio ambiente, gobiernos e iniciativa privada han tenido que
invertir cuantiosos recursos para el desarrollo de tecnologias de tratamiento de
agua residual. En afos recientes, se ha incrementado el interés de tecnologias
sustentables, procesos de tratamiento energético-intensivo con el enfoque de
reducir el consumo de energia y el impacto al medioambiente, entre las cuales se
encuentran los procesos biolégicos como los biorreactores de membrana que, a
pesar de ser muy efectivos en la remocion de contaminantes, normalmente
requieren un gran insumo de energia y un mantenimiento frecuente y costoso.

No obstante, la principal desventaja en la operacion de un biorreactor de
membranas, ya sea aerobio o anaerobio, es el taponamiento de la membrana,
ocasionando un consumo energético alto y disminuyendo la producciéon de agua
tratada. A pesar de esta desventaja, actualmente hay varias investigaciones
(Sahinkaya et al., 2017; Fard & Mehrnia, 2017) aprovechando dicho taponamiento
para crear una biopelicula filtrante conocida como membrana dinamica, dando lugar
asi, a los reactores (aerobios o anaerobios) de membrana dinamica (BRMD vy
BRAMD). De esta manera, se hace del problema, una solucién.

En este trabajo de investigacion se analiza una alternativa econdémicamente
atractiva para tratamiento de agua residual de tipo municipal empleando una pasta
de semilla de Moringa oleifera sobre un soporte textil de poliéster para llevar a cabo
una preformacion de membrana dinamica en la filtracion de un efluente de un
reactor anaerobio.

Se disefid un sistema de tratamiento a escala laboratorio en el cual se estuvo
experimentando con diferentes variables y factores. Se probo6 el uso de 4 textiles (2
de poliéster y 2 de nylon con diferente composiciéon y entramado entre si), se
probaron diferentes angulos de inclinacién del médulo de filtracion (90° y 65°),
diferentes concentraciones de moringa (1, 2 y 5 g/L), dos polvos con diferente
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tamafo de particula (<0.2 y <0.6 mm de diametro de particula) y se analizo el
comportamiento y variacion de dicho sistema por medio de parametros como: los
Solidos Suspendidos Totales (SST), la Demanda Quimica de Oxigeno (DQO), la
Presion Transmembrana (PTM), la Turbiedad y el flux, y se compar6 este estudio
con trabajos similares realizados por otros investigadores.

Finalmente, se anexd informacion referente al trabajo experimental acerca de la
seleccion y variacion de la concentracion de proteina de semillas de Moringa
provenientes de determinadas regiones del planeta, asi como su desempefio para
la remocion de turbidez del agua residual cruda y el procedimiento para caracterizar
el tamafo de poro promedio e identificar el material del que estan hechos varios
textiles de fibra sintética con distintos entramados no tejidos empleando algunas
herramientas de cémputo.
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Capitulo 1. Marco teorico

1.1. Panoramay situacién actual de agua residual

1.1.1. Clasificacion del Agua Residual

En aspectos técnicos, el agua residual esta compuesta aproximadamente de
99% de agua y 1% de sdlidos suspendidos, coloidales y disueltos. Aunque la
composicién exacta del agua residual varia dependiendo de sus fuentes y el
tiempo, el agua es su constituyente principal y mas abundante. Estas fuentes,
como se puede observar en la Tabla 1. 1, pueden presentar diversos
componentes en diferentes concentraciones.

Tabla 1. 1. Clasificacion de fuentes productoras de agua residual y sus
componentes mas usuales.(WWAP, 2017)

Fuente de agua residual

Componentes tipicos

Domeéstica

Excreta humana (microorganismos
patbgenos), nutrientes y materia
organica. Puede contener
contaminantes  emergentes (ej.
farmacos, disruptores endocrinos,
pesticidas).

Municipal

Amplio rango de contaminantes, tales
como microorganismos patégenos,
nutrientes, materia organica, metales
pesados y contaminantes
emergentes.

Urbano

Amplio rango de contaminantes,
incluyendo productos incompletos de
combustion (ej. hidrocarburos poli
ciclicos aromaticos, residuos de
combustible  fésil, hule, aceites
sintéticos, metales pesados, materia
organica recalcitrante (especialmente
plasticos), material en suspension
particulado, fertilizantes y pesticidas.

Agricultura

Microorganismos patdgenos,
nutrientes de fertilizantes aplicados al
suelo, y pesticidas e insecticidas
derivados de las practicas de la
agricultura.

Ganaderia

Carga organica y residuos
veterinarios (e.ge. antibidticos,
hormonas artificiales de crecimiento.
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Acuacultura Efluentes de  estanques son
tipicamente ricos en materia organica,
sélidos  suspendidos, nutrientes
disueltos y metales pesados.

Industrial Contaminantes. (dependiendo del tipo
de industria)

Mineria Solidos suspendidos, alcalinidad,
sustancias corrosivas acidas,

cianuros 'y metales pesados.
Elementos radiactivos dependiendo
de la actividad minera.

Generacion de Energia Contaminacion térmica y usualmente
contiene nitrogeno (ej. amonio,
nitratos), solidos suspendidos,
sulfatos, y metales pesados.

Lixiviado de rellenos sanitarios Contaminantes organicos e

inorganicos con alta concentracion de
metales y sustancias organicas
peligrosas.

Las consecuencias de liberar agua residual sin un tratamiento adecuado puede
ocasionar varios problemas, estos se clasifican en tres grupos:

1. Efectos dafiinos a la salud humana
2. Impacto negativo al medio ambiente y
3. Repercusiones adversas a las actividades econémicas

Cuando la descarga de agua residual causa dafios al ambiente, se generan
costos externos o externalidades y el potencial beneficio de reutilizar este
recurso es perdido. Si el agua residual es reconocida como un bien econémico,
un adecuado tratamiento a este tipo de agua puede tener un valor positivo mutuo
tanto para aquellos que producen como para aquellos que consumen.

1.1.2. Tratamientos
En la actualidad, las operaciones unitarias (principios fisicos) y los procesos

unitarios (principios biolégicos y quimicos) son integrados para proveer varios
niveles de tratamiento clasificados como es muestra en la tabla 1. 2.
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Tabla 1. 2. Niveles de tratamiento de agua residual (Tchobanoglous et al., 2003).

Nivel de Tratamiento

Descripcion

Preliminar

Particulas y objetos relativamente
grandes, tales como: hojas, palos de
madera, basura, grava que pueda
dafar a los equipos del sistema de
tratamiento.

Primario

Remocion de una porcion de solidos
suspendidos y materia organica del
agua residual.

Primario avanzado

Remocion mejorada de sélidos
suspendidos y materia organica del
agua residual. Tipicamente lograda
por medio de la adicion de quimicos o
filtracion.

Secundario

Remocion de materia organica
biodegradable (en solucion y sélidos
suspendidos). Remocién de
nutrientes  (nitrogeno, fosforo o
ambos).

Terciario

Remocion de solidos suspendidos por
filtracion convencional o]
microfiltracion. La desinfeccién es
tipica del tratamiento.

Avanzada

Remocion de materia disuelta y
suspendida dependiendo de los
requerimientos de las aplicaciones de
redso.
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Figura 1. 1. Diagrama esquemaético simplificado de una planta de tratamiento a gran escala
(Admin., 2014).

Hoy en dia existen varios tipos de tecnologia para el tratamiento de agua residual
que son ampliamente usadas y estan bien consolidadas a nivel mundial como
es el caso de tratamiento por coagulacién-floculacion y métodos de tratamiento
relativamente nuevos como los reactores de membrana (BRM). Estos sistemas
de tratamiento son simples y en varios casos son muy eficientes para el
tratamiento de varios tipos de agua residual, de los cuales se hara mencion mas
adelante.

1.1.3. Un recurso en potencia

En vista de la creciente demanda, el agua residual ha ganado gran interés como
una alternativa fuente de agua cambiando el paradigma del manejo y
tratamiento, por lo que ha dejado de ser vista como un desecho o material de
disposicion final. 'Y ahora ha empezado a tomarse en cuenta como un recurso
reutilizable, reciclable y por supuesto, como un recurso con un alto valor
intrinseco. En este sentido el agua residual ya no es mas considerado como un
problema, sino parte de la solucién para los retos y obstaculos que la sociedad
esta afrontando en estos momentos. (WWAP, 2017)

El agua residual también puede ser un recurso adecuado costo-eficiente y
sustentable de energia, de nutrientes, materia organica, y otros subproductos
utilizables y hasta necesarios. Los beneficios potenciales de la extraccion de
dichos recursos del agua residual van mas alla de la salud humana o ambiental,
con implicaciones en la seguridad alimentaria y energética, asi como la
mitigacion del cambio climético.
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1.2. Biorreactores de Membrana (BRM) para el tratamiento de agua
residual

1.2.1. Filtracion

Las membranas han ganado un lugar importante en la industria y tecnologia
quimica y son usadas para un amplio rango de aplicaciones. La propiedad clave
para esta operacion unitaria es la habilidad para controlar el flujo del permeado
de la especie quimica que fluye a través de la membrana. En aplicaciones de
separacion, el objetivo principal es permitir que el componente de interés sea
permeado libremente de una mezcla impidiendo el paso del resto de los
componentes.

Na+ Pseudomonas

(3.7 A Virus de (g'g'B":f:) Bacteria de
H,0 Sucrosa  Hemoglobina Influenza estafilococos
2A) (10 A) (70 A) (1000 A) l (1 um)
2 2O
Almidén
(10 um)
Microfiltracion
Ultrafiltracion Filtracion
convencional
Osmosis
inversa
1A 10 A 100 A 1000 A 1 um 10 um 100 um

Tamafo de poro

Figura 1. 2. Osmosis inversa, ultrafiltracion, microfiltracion y filtracion convencional
son procesos relacionados diferenciandose principalmente en el tamafio de poro
promedio del filtro de la membrana. (Baker, 2004).

1.2.2. Configuraciones de reactor

Entre los reactores biologicos utilizados para el tratamiento de aguas
residuales se incluyen: los Reactores de Tanque Agitado (CSTR), Reactores
Anaerobios de Flujo Ascendente (UASB), Reactor granular de cama de lodos
expandida (EGSB), Reactor de Lecho Fluidizado (FBR) entre otros. Es
importante notar que, hasta ahora, la mayoria de los reactores anaerobios se
han podido acoplar de manera exitosa con los Reactores de Membrana
(BRM). No obstante, a la fecha, s6lo CSTR’s y UASB’s se han integrado con
la filtracion de membranas dinamicas (MD) (Hu et al., 2017(A))
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1.2.3. Biorreactores de membrana (BRM)

Los biorreactores de membrana son la combinacion de procesos de filtracion
(micro- o ultra-) con un proceso de lodos activados como tratamiento
biolégico ampliamente utilizado el tratamiento de agua residual municipal e
industrial (Meng et al., 2009) dandole grandes ventajas como una mejor
calidad de efluente e instalaciones compactas. Dentro de las clasificaciones
de los BRM se encuentran los aerobios y los anaerobios, cada uno con sus
respectivas ventajas y desventajas, tal como se resumen mas en la tabla 1.3.

1.2.3.1. Aplicaciones de los BRAM en el tratamiento de aguas residuales.

Comparado con los BRM aerobios, los Biorreactores Anaerobios de
Membrana (BRAM) estan caracterizados por la Tabla 1.3.

Tabla 1. 3. Comparacion de los tratamientos aerobios y anaerobios (Chan et al.,

2009).

Caracteristicas Aerobio Anaerobio

Eficiencia de remocion Alta Media a alta

Calidad del efluente Excelente De moderada a pobre

Tasa de carga organica Moderada Alta

Produccion de lodos Alto Bajo

Requerimiento de nutrientes Alto Bajo

Requerimiento de alcalinidad Medio Alto para ciertos tipos de aguas
residuales industriales

Requerimiento energético Alto De bajo a moderado

Sensibilidad a temperatura Bajo Alto

Tiempo de arranque 2-4 semanas 2-4 semanas

Olor

Menor oportunidad de
formacion de olores

Problemas potenciales con el
olor

Bioenergia y recuperacion de nutrientes

No

Si

Tipo de tratamiento

Total (dependiendo las
caracteristicas del influente)

Se requiere un pos tratamiento
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La ventaja principal de los BRAM sobre los BRM es su capacidad de tratar influentes
con altas cargas organicas con mejor ahorro energético. Ademéas del posible
aprovechamiento de biogas generado y la recuperacion de nutrientes.

1.2.3.2. Geometria de membrana

La geometria y la configuracion en la que estd montada y orientada la membrana
en relacion al flujo de agua, es crucial en la determinacion del desempefio neto del
proceso.

Actualmente existen 3 principales geometrias (placa u hoja plana, tubular o de fibra
hueca) empleadas en las tecnologias de los BRM, principalmente porque los
moddulos (unidades discretas de membrana) deben permitir la turbulencia y/o la
limpieza

A) } L B) C)
e @ D
Figura 1. 3. Fotografias de mddulos (en la parte de arriba) y representacion

esquematica del flujo a través de las membranas (abajo) Inciso A) membrana de hoja
plana, B) membrana tubular, C) membrana de fibra hueca. (Judd & Judd., 2008)

Dentro de las geometrias de membrana, los modulos de filtracion de hoja plana
son los mas usados en un BRMD. Esto es probablemente por practicidad y por
la simplicidad de un médulo equipado con un soporte plano. (Ersahin etal., 2012)
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1.2.3.3. Configuracion de membrana

Hay dos primeras aproximaciones para el disefio y operaciéon de la membrana.
Esta puede ser operada bajo presion o por vacio, como se puede observar en la
figura 1. 4.

Biogas

a) Bomba de
T recirculacion
Reactor
Desecho de Anaerobio
biomasa < Membrana
Permeado
Alimentacion = P—— | pachaze
Biogas
b)
Membrana
g
Compresor
AT pomento
Desechode Bomba de
biomasa permeado
Reactor
Anaerobio Burbujeo de
Alimentacion = gas .
Biogas
c] I Compresor
ﬁ Membrana
. Permeado
Desecho de <« Anaerobio
biomasa Bomba de
permeado
Alimentacion = Burbujeo de

g S—
t I gas
Camara

Bomba de externa
recirculacion

Figura 1. 4. Esquema de las configuraciones de un reactor anaerobio de membrana. a)
Membrana externa sujeta a presion por bomba, b) Membrana sumergida en el reactor
sujeta a vacio, ¢) Membrana sumergida en camara externa sujeta a vacio. (Kooijman et
al., 2017; Hu et al., 2017(B); Saleem et al., 2016).

En la primera aproximacion, la membrana estd separada del reactor y una
bomba es necesaria para empujar el efluente del reactor hacia el médulo de
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membrana separando el permeado del rechazo, el cual, es recirculado al reactor.
Cuando la membrana es operada bajo vacio, est4 es sumergida en el reactor o
en una camara externa y por lo tanto, una bomba o la fuerza de gravedad son
empleadas para jalar el permeado a través de la membrana. Debido a la
formacién de una capa de lodo sobre la membrana, el flux no puede ser
controlado totalmente, por lo que se coloca un burbujeo en la parte de abajo para
controlar el grosor de la capa. Para los BRM aerobios, se emplea aire, mientras
que para los BRAM se utiliza el biogas generado en el reactor. La inmersion de
la membrana puede ser de dos tipos, en el mismo reactor, 0 en una camara
externa, tal como se observa en los diagramas b y ¢ de la figura 1. 4,
respectivamente. La configuracién de la camara externa es usada para plantas
de tratamiento de agua residual a gran escala porque provee una mayor facilidad
de limpieza de la membrana debido a que la camara puede ser aislada, en lugar
de remover fisicamente la membrana. (Liao et al., 2006)

1.2.3.4. Caracteristicas operacionales de los BRM.

Dentro de los procesos de aerobios, la aireacion es indiscutiblemente el
parametro mas importante en el disefio y operacion de un BRM, ya que esta es
requerida para el tratamiento biol6gico, control de tamafio de floculos y la
limpieza de la membrana. En tanto que el tiempo de residencia hidraulico (HRT)
y el tiempo de retencion de solidos lo son para los BRAM dentro de los procesos
anaerobios, de tal manera que su aplicabilidad pueda ser extendida para el
tratamiento de aguas residuales de varias fuentes generadoras.

A la fecha, los pardmetros operacionales: intensidad de agitacion/velocidad de
flujo tangencial, la carga organica, tiempo de residencia de soélidos, el tiempo de
residencia hidraulico y la temperatura han sido investigados en vista de los
BRAM. (Los procesos anaerobios son operados frecuentemente a temperaturas
mesofilicas (35°C) y termofilicas (55°C)) Los resultados indicaron que escoger
adecuadamente los parametros operacionales es crucial para el desempefio de
los BRAM.

Se tomaron dos parametros para determinar la filtracion efectiva: productividad
y calidad. En el primero, se tomd la consideracion expuesta por la Federacion
Ambiental del Agua (Water Environment Federation, 2012) que marca el valor de
flux de 25 L/m?h como uno de lo de los estandares industriales de los BRM, y es
generalmente el limite inferior que indica la factibilidad econémica del uso de
esta tecnologia en el tratamiento de aguas residuales municipales. Aunque no
existe actualmente una norma que sefale el limite maximo permisible para el
reuso del agua residual con respecto a la turbiedad, se fijé un valor de 20 NTU
en términos de filtracion efectiva y buen desempefio de filtracion de la
membrana, 10 veces mas que la calidad que debe de tener el agua destinada
para consumo humano, segun la Organizacién Mundial de Salud.
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1.2.4. Membranas dinamicas (MD).

A pesar de que los BRM presentan varias ventajas significativas, como el
mejoramiento de la calidad de efluente y el reducido espacio que requiere. Las
mayores restricciones de los procesos de esta tecnologia esta relacionada con
los altos costos, tanto fijos (precio de las membranas es alto) como variables
(altos costos de operacion por la demanda energética), asi como la dificultad de
control sobre el taponamiento y el bajo flux.

Por lo anterior, la tecnologia de las membranas dinamicas (MD) podria ser una
aproximacion interesante para resolver los problemas encontrados en los
procesos de los BRM.
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Sin Membrana Dinamica Con Membrana Dinamica
Figura 1. 5. Esquema de una membrana dinamica (Ersahin et al., 2012).

Una de los beneficios potenciales mas importantes de una MD es que la
membrana en si, ya “no seria necesaria” pues el rechazo de las particulas y los
sélidos seria llevado a cabo por una segunda capa que podria ser formada y
regenerada como una membrana dinamica (MD) in situ cuya representacion
esquematica se ilustra en la Figura 1. 5.

Es por esto que muchos tipos de materiales baratos pueden ser usados como
soporte para la generacion de la membrana secundaria, como por ejemplo: una
malla, una tela filtrante tejida o no tejida reemplazando las membranas
convencionales pero de alto costo de microfiltracion (MF) o ultrafiltracion (UF).

1.2.4.1. Antecedentes de membranas dinamicas
Dentro de los primeros estudios sobre las MD fueron reportadas por

(Marcinkowsky et al., 1966) quienes utilizaron MD hechas de hidroxidos de
metales para un proceso de 6smosis inversa para el rechazo de sales.
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Mas tarde, a principios de los 80s comenzaron los estudios de microfiltracion
para la remocion de colorantes y proteinas acopladas con MD. A pesar de la alta
capacidad de retencion, los altos costos de inversion de los materiales de
soporte y la baja permeabilidad impidieron la aplicacion de las MDs a gran
escala.

Desde la década de los 90s la aplicacion de las MD en procesos de
microfiltracion ha sido estudiada. El tratamiento aerobio de aguas residuales ha
tenido el mayor interés por parte de la comunidad cientifica, ya que revelan
remociones satisfactorias de contaminantes comparables con las membranas
convencionales.

35
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Figura 1. 6. Namero de estudios publicados con respecto a las MD desde 1995. BRMD
se refiere especificamente a los biorreactores aerobios de membrana dinamica mientras
que BRAMD se refiere a los biorreactores anaerobios de membranas dinamicas.
Informacion recabada por la base de datos bibliogréafica de Scopus ®.

La primera aplicacion de la tecnologia de las DM en sistemas anaerobios fue
reportada por (Pillay et al., 1994) La investigacion de los sistemas BRAM ha ido
creciendo desde el 2007 con varios intentos para optimizar las condiciones de
operacion de las MDs como puede observarse en la figura 1. 6. La literatura
muestra que la aplicacién de los BRAM estd aln en sus primeras etapas de
desarrollo, a pesar de que esta tecnologia ofrece un tratamiento costo-efectivo
(Hu et al., 2017(A)).

1.2.4.2. Métodos de control de MD
El decremento en la produccion de agua tratada por medio de membranas

debido al taponamiento, el cual representa un impacto en la viabilidad de
estos procesos, por lo que el material que forma la MD y la resistencia
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guimica del soporte determina el método de limpieza (Ersahin et al., 2012; Li
et al., 2018). Los cuales son:

Flujo tangencial o cross-flow

La filtracion a flujo tangencial es el proceso en el cual, el grosor de la MD esta
limitada por el flujo de la suspension paralelo a la superficie de filtracién y de
esta manera previene la acumulacion de material sobre la superficie del
soporte de membrana, y debido a que el sistema esta presurizado, el agua
es forzada a pasar por el filtro. En contraste, en el caso de una filtracion
convencional o dead-end, las particulas son retenidas por el medio filtrante
mientras que el flujo de liquido fluye perfectamente perpendicular a través de
la membrana.

Retrolavado

El flujo por retrolavado, ya sea utilizando agua del permeado o gas (aire), u
otra técnica fisica como lo es el cepillado del soporte, puede ser suficiente
sin el uso de algun agente quimico. Sin embargo, dependiendo del tipo de
soporte, el lavado viene acompafiado por una pérdida temporal de la calidad
del efluente, y en varios procesos de formacion y lavado de la MD puede
reducirse la permeabilidad de la membrana, tal como ocurre en los
convencionales BRM.

Limpieza quimica

Entre las estrategias mas usadas, la limpieza quimica es la mas importante
en cuanto a la recuperacién de la permeabilidad de membranas sumamente
taponadas. Tipicamente, la limpieza quimica puede ser categorizada en ex
situ (cuando se requiere retirar la membrana del sistema para su limpieza) o
in situ (cuando la limpieza se realiza en el mismo lugar donde se lleva el
proceso de filtracién).

La limpieza ex situ se emplea s6lo cuando la membrana esta severamente
taponada. En contraste, la limpieza in situ ha mostrado mas ventajas en la
recuperacion de la permeabilidad y la reduccion de la frecuencia de limpieza
sin tener que retirar la membrana de su modulo y hasta ahora ha sido
aplicada en varias plantas de BRM.

En cuanto a las variables mas importantes que influyen en la calidad de la
limpieza quimica para la recuperacion de la MD se encuentran: la
concentracion, el tiempo, la temperatura y las condiciones hidrodinamicas.

Otro aspecto importante es la compatibilidad de los agentes quimicos con el
soporte de la membrana y sus componentes. Un soporte hecho con una alta
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tolerancia quimica permite una mayor libertad en la seleccién de los reactivos
asi como su concentracion y el tiempo de exposicion.

Tabla 1. 4. Principales categorias de agentes quimicos limpiadores de
membranas (Wang et al., 2014).

Categoria Principio de | Agentes tipicos
funcionamiento
Causticos Hidrolisis, solubilizacion | NaOH
Oxidantes/Desinfectantes | Oxidacién NaOCl, H202, é&cido
peroxiacético
Acidos Solubilizacion Acido  citrico, &cido
nitrico
Agentes quelantes Quelacién EDTA
Tensoactivos Emulsificacion, detergentes
dispersion

Entre los agentes quimicos utilizados para la limpieza quimica de una
membrana se encuentran clasificados por su principio de funcionamiento en
5 categorias: Causticos, Oxidantes, Acidos, Quelantes o Tensoactivos, como
se muestra en la tabla 1. 4. Para la recuperacion exitosa de la permeabilidad
de la membrana depende de las reacciones quimicas entre los reactivos de
limpieza y los contaminantes depositados sobre y dentro el soporte.

Hasta el momento la investigacion de la limpieza quimica para la
regeneracion de la MD esta en curso para el mejoramiento en la eficiencia de
la filtracion como lo relata Li et al. (2018). Por lo tanto, considerando la
sencilla operacion y control asi como la ausencia de reactivos para la
limpieza, la limpieza fisica podria ser la estrategia para la regeneracion de la
MD, mientras que la limpieza quimica podria ser la alternativa en caso que
ocurra el taponamiento fisicamente irremovible.

1.2.4.3. Materiales de soporte

Varios investigadores de MD, especialmente en el tratamiento de agua
residual, se han enfocado en el uso de mallas, textiles tejidos y no tejidos
como material de soporte.

Una malla consiste en una barrera permeable hecha de hilos de algun
material ductil/flexible como metal o polimeros sintéticos. La desventaja de
una malla puede estar relacionada por la ineficiencia de la acumulacion de
lodo debido a su superficie plana (Zhao et al., 2016; Kiso et al., 2005). Una
tela tejida estd hecha de hilos de monofilamentos o multiflamentos. Las
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estructuras de mallas de multifilamento estan tejidas con hilos hechos de
fiboras més pequenas (Gonzalez-Ortega, 2014). En cambio, una malla de
monofilamentos est4 hecha y tejida de una simple fibra, es decir, el hilo es la
misma fibra. Por lo tanto, los poros son mas uniformes y definidos que la
estructuras de malla de multiflamentos. En general, las estructuras de malla
de multiflamento son mas baratas mientras que los materiales de malla de
monofilamento son mas resistentes y son mas faciles de limpiar.

¥

-~

a) Malla de multifilamentos b) Malla de monofilamentos

Figura 1. 7. Ejemplo grafico de la estructura de una malla de multifilamentos (inciso a)
y una de monofilamento (inciso b). (Process Equipment Inc., 2016)

Algunas mallas metalicas de acero inoxidable y algunos tubos de ceramica
han sido usados como soporte, especialmente en los primeros estudios
(Nakao et al., 1965). Sin embargo, el alto costo de estos materiales es la
principal desventaja de emplearlos. Por lo tanto, varios materiales mas
baratos han sido probados por varios investigadores.

1.2.4.4. Mecanismo de formacién de membrana

Se han propuesto 4 modelos para evaluar la formacion y evolucién de la MD
(Saleem et al., 2016):

1. Blogueo completo: Asume que las particulas que llegan a la
superficie del soporte tapan o bloquean por completo los poros sin
la sobreposicion de otras particulas.

2. Bloqueo intermedio: Asume que las particulas tienen la misma
probabilidad de depositarse sobre otras particulas que
eventualmente causarian el taponamiento de los poros.

3. Bloqueo estandar: Asume que las particulas se depositan en la
superficie interna del poro que gradualmente provoca la
constriccion y finalmente el taponamiento.

4. Formacion de torta de lodo: Asume que las particulas que
alcanzan el soporte son mas grandes que los poros y, por lo tanto,
no los bloquean, se forma una capa sobre la superficie del soporte.
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Mecanismo de formacién Modelo Constante de bloqueo Descripcion fisica Representacion esquematica
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Figura 1. 8. Resumen de las caracteristicas y modelos de los diferentes mecanismos de
formacion de membrana dindmica (Saleem et al., 2016).

Saleem y col. (2016) concluyeron que la filtracion de torta de lodos o de
ensuciamiento es (mejor conocida en inglés como cake layer filtration) podria
describir adecuadamente el mecanismo de formacién de la MD sometida a
presion constante.

Adicionalmente, Li y col. (2018) mencionan que otros factores involucrados
gue podrian ser importantes en la formacion de una MD son las 4
interacciones entre el material de soporte y la membrana (las fuerzas
electrostéticas, las fuerzas de van der Waals, las interacciones hidrofobicas
y estéricas) pero muy pocos estudios se han hecho al respecto.

1.2.4.5. Membrana dinamica autoformada (MDAF) y preformada (MDP)

Las membranas dinamicas pueden ser clasificadas en dos grupos:
Membranas dinamicas autoformadas (MDAF) o preformadas (PDM).
Mientras que las MDAF son generadas por las sustancias presentes en el
licor de mezcla, tal como los soélidos suspendidos (SS) en las aguas
residuales, las MDPs son generadas al pasar una suspension de uno o0 mas
componentes coloidales sobre la superficie porosa del material de soporte.
La principal desventaja de esta ultima aproximacion sobre la MDAF es el
requerimiento de un material externo y el tiempo que tarde en realizarse el
recubrimiento en la superficie del soporte.

Adicionalmente, la MDP puede subdividirse en dos grupos, los cuales son:
principalmente, las membranas de un solo compuesto, las cuales se forman
en una sola etapa, y las de materiales compuestos que, generalmente se
forman en dos etapas.

Se ha estudiado la utilidad y aplicacion de diferentes materiales para llevar a
cabo la preformacion de la MD como polvo de carbon activado (PAC) y

31



biodiatomita como los mas destacados (Chu et al., 2009; Ye et al., 2006; Hu,
Wang, Sun, et al., 2017) En el presente trabajo se pretende sustituir dichos
materiales por polvo de semilla de Moringa oleifera y observar el
comportamiento en el mecanismo filtracion comparado con el de una MD
auto-formada.

1.2.5. Moringa oleifera para el tratamiento de agua residual
1.2.5.1. Caracteristicas de la planta

La moringa (término que se usara de ahora en adelante para referirse a la
especie Moringa oleifera, a diferencia de Moringa, el grupo) pertenece a la
familia Moringaceae que se distingue de otras familias por una combinacion
de rasgos. Estas se caracterizan por tener hojas pinnadas grandes, en donde
cada hoja esta dividida en muchos foliolos dispuestos sobre un armazon
llamado raquis (véase Figura 1. 9) y son las Unicas en México que contienen
semillas con tres alas.

El arbol de Moringa oleifera presenta usos muy variados como alimento por
ser fuente de calcio y vitamina A, rico en proteinas y lipidos, (Olson & Fahey,
2011), usos medicinales multiples (Anwar et al., 2007), antibacteriales, entre
otras, hasta un potencial biocombustible (Rashid et al., 2008)

Moringa es una planta tropical perteneciente a la familia de Moringaceae. De

acuerdo a (Ndabigengesere et al., 1995) existen 14 especies identificadas y
todas poseen propiedades coagulantes en diferentes grados.
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Figura 1. 9. Anatomia de Moringa oleifera. A) hojas grandes, pinnadas, que pueden
alcanzar hasta 60 cm de longitud. B) fruto que posee una capsula ligera, lefilosa y seca, que
en la madurez mide de 10 a 30 cm; C) el fruto se abre en 3 partes, o valvas; D) semillas de
1.5-3cm de diametro con un centro de color café oscuro y 3 alas de color beige (Olson &
Fahey, 2011).

Ndabigengesere et. al., (1995) también encontraron que la composicién de la
semilla de moringa con cascara contiene: 34.6% lipidos, 5% de carbohidratos y
36.7% de proteina. Mientras que sin cascara, ésta contiene: 21.1% de lipidos,
5.5% de carbohidratos y 26.4% de proteinas. Otros autores reportan una
concentracion de proteina de 38.4% con cascara. (Martha et al., 2014).

En cuanto a los agentes activos de coagulacion, estas son unas proteinas
polielectroliticas diméricas de peso molecular aproximado de 13 kDa teniendo
un punto isoeléctrico entre 10 y 11. (Ndabigengesere & Subba Narasiah, 1998)

1.2.5.2. Coagulacion-Floculacion

El término coagulacién es el proceso de desestabilizaciébn de particulas
coloidales permitiendo la generacion de particulas mas grandes como
resultado de la colisién de los coloides entre si (Davis, M., 2011).

Esta unidad de proceso tecnoldgico establecida a nivel mundial con
aplicaciones para el agua, en especial, el agua residual, es esencial para
sistemas de tratamiento disefiados para:

1. Remover agentes infecciosos.
2. Remover agentes toxicos que han sido adsorbidos en la superficie de
algunas particulas
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3. Remover precursores para la formacion de subproductos de
desinfeccion, y
4. Tratar el agua para su reuso o para potabilizarla.

Las particulas coloidales encontradas en el agua residual tienen un tamafio tipico
entre 0.01 y 1 micrébmetros, mientras que las particulas suspendidas no
sedimentables tienen un tamafio de 1 a 100 micrometros. Normalmente, las
particulas coloidales contienen una superficie cargada negativamente (Niehof &
Loeb, 1972) y es por esto que se crean fuerzas electrostaticas que dan como
resultado la repulsion de estos cuerpos entre si. Y gracias a movimiento browniano
0 movimiento aleatorio causado por los choques intermoleculares, hace que estas
particulas siempre se encuentren en suspension.

Giardia lamblia
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Polen

Cabello humano

Visible al ojo
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| | | |
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Tamafio de particula, pm

Figura 1. 10. Comparacion de material particulado y otras miscelaneas (Davis, M., 2011).
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A) Agua con particulas B) Agua con particulas C) Agua con particulas
coloidales no coloidales en interaccion con coloidales en interaccion con
sedimentables coagulante coagulante
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Figura 1. 11. Representacion grafica de la coagulacion-floculacion. A) Debido al
movimiento browniano las particulas coloidales se mantienen en suspension. B) Al
adicionar algun coagulante, este disminuye las fuerzas de repulsion negativas de las
particulas coloidales y empieza el fendmeno de floculacién. C) Por la fuerza de gravedad,
los floculos empiezan a sedimentar y como consecuencia el agua se clarifica.

1.2.5.3. Clasificacion de coagulantes.

Coagulantes inorganicos.

La coagulacién es principalmente inducida por sales de metales inorganicos,
las cuales, pueden ser clasificadas en dos categorias generales: aquellos
basados en aluminio (Al) y aquellos basados en hierro (Fe)

La efectividad de los coagulantes de Al y Fe es debida principalmente a su
habilidad de formar complejos nucleares multicargados con mejorada
caracteristica de adsorcion. La naturaleza de los complejos formados puede
ser controlada por el pH del sistema.

Dentro de los coagulantes inorganicos usados para el tratamiento de
potabilizacion del agua, es deseable que cumplan con las siguientes
caracteristicas:

e No son toxicos a las concentraciones tipicas de trabajo.
e Tienen una alta densidad de carga
e Son solubles en un amplio intervalo de pH.

Los compuestos inorganicos mas comunes y usados en la industria estan
listados en la Tabla 1.5. Estos estan clasificados como metales cationicos
hidrolizables.
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Tabla 1. 5. Algunos de los coagulantes mas utilizados en la industria de
tratamiento de aguas residuales. (Davis, 2011).

Coagulante Férmula Quimica | Peso Molecular | Observaciones
[g/mal]

Sulfato de aluminio | Al2(SOa4)3°14H20 594 Contaminacién
con Hg puede ser
un problema

Aluminato de sodio | Na2Al204 164 Provee
alcalinidad y
control de pH

Cloruro de AICl3 133.5 Usado en mezcla

aluminio con polimeros

Cloruro Alw(OH)x(Cl)y(SOa4); | Variable Usado cuando el

polialuminio Hg es un
problema

Sulfato Alw(OH)x(Cl)y(SOa4): | Variable Usado cuando el

polialuminio Hg es un
problema

Cloruro Poliférrico | Few(OH)x(Cl)y(SOa4); | Variable -

Cloruro férrico FeCls 162.5 -

Sulfato de Hierro lll | Fe2(S0a4)s 400 -

A pesar de la superioridad de coagulantes quimicos para el tratamiento de
aguas residuales, estos presentan algunos inconvenientes. Desde la década
de los 60’s, se han reportado varios efectos dafinos a la salud (Simate et al.,
2012). Es por esto que el Aluminio residual o trazas de este en agua tratada
ha sido tema central de debate pues, esta relacionado con problemas de
salud graves como el desarrollo de la enfermedad de Alzheimer (Tomljenovic,
2011; McLachlan, 1995; Walton, 2013) y demencia senil (Rondeau et al.,
2001). Los resultados de algunos estudios epidemiolégicos y observaciones
clinicas sugieren que al menos 70% muestran correlacién positiva entre la
presencia de aluminio en agua potable y la enfermedad de Alzheimer. Sin
embargo, existen resultados contradictorios que han sido reportados debido
a la ausencia sustancial de pruebas que sustenten la relacion de
enfermedades neurodegenerativas y el Alzheimer (Martyn et al., 1997)
(Forster et al., 1995) (Wettstein et al., 1991). No obstante, con el paso del
tiempo ha ido creciendo la evidencia asociada con varios aspectos de la
neurotoxicidad del aluminio y por lo tanto, un incremento en la evidencia de
relacion entre el aluminio y la progresion de la Enfermedad de Alzheimer. La
razén por la cual esto permanece siendo un tema controversial, es debido a
gue el mecanismo por el cual el Aluminio afecta a las células neuronales
sigue siendo un misterio. A pesar de esto, el aluminio es ampliamente
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reconocido como una sustancia neurotoxica, y que esta puede causar
deficiencia cognitiva y demencia cuando entra al cerebro ademas de otros
efectos adversos al Sistema Nervioso Central afectando principalmente a
infantes y a personas de edad avanzada (Kawahara & Kato-Negishi, 2011).
Por lo tanto, este debe de ser un asunto al que se le debe dar atencion y
seguimiento en cuanto a la concentracion de aluminio residual que se
encuentre presente en el agua residual tratada destinada para el consumo
humano, el cual, como limite méximo permisible segun la Organizacion
Mundial de Salud (WHO, 2011) y la Norma 127 de la secretaria de salud
(NOM-127-SSA1-1994) es de 0.2 mg/L.

Coagulantes naturales

Los coagulantes naturales que estan disponibles en abundancia pueden ser
considerados para atender los inconvenientes asociados con el uso de
coagulantes quimicos como el sulfato de aluminio o el cloruro de hierro lll.

Se tiene registro de uso de coagulantes naturales para el tratamiento de agua
residual con resultados destacados: semillas de la Hibiscus sabdariffa
también conocida como Flor de Jamaica con eficiencia de remocion del 76 al
87% para agua residual industrial a pH igual a 10 (Fathinatul et al. 2014), o
de las hojas de la planta Solanum incunum con eficiencia de remocion del
96% puestas en contacto con agua fluvial de 450 NTU (Kihampa et al. 2011),
entre otros. A continuacion se enlista una serie de semillas identificadas con
cierta actividad coagulante, siendo la Moringa oleifera una de las mas
sobresalientes y mas estudiadas en este aspecto.

Tabla 1. 6. Lista de algunas semillas de especies de plantas usadas como
coagulantes (Megersa et al., 2014).

Nombre cientifico Familia Género Nombre comiin
Moringa oleifera Moringaceae | Moringa Moringa
Phaseolus vulgaris Fabaceae Phaseolus Frijol

Castanea sativa Mill. Fagaceae Castanea Castafio

Cicer arietinum Fabaceae Cicer Garbanzo
Phoenix spp. Aracaceae Phoenix -

Aloe barbadensis Alloaceae Aloe Sabila

Jatropha curcas Euphorbiaceae | Jatropha Pifion De Tempate
Garcinia kola Guttiferae Garcinia Orobo

Carica papaya Caricaceae Carica Papaya
Parkinsonia aculeata Fabaceae Parkinsonia | Espinillo
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Figura 1. 12. Ventajas y desventajas de los coagulantes quimicos y naturales.

Un factor importante para el uso de algun coagulante es el econémico, pues
en muchos paises en vias de desarrollo no pueden permitirse la importacion
de productos quimicos de alto costo para el tratamiento del agua potable y el
agua residual. (Ndabigengesere et al., 1995). Desde hace poco tiempo, ha
habido un mayor interés en el tema de los coagulantes naturales,
especialmente para atender los problemas de tratamiento de los paises
subdesarrollados, ademas del aprovechamiento de los subproductos
generados (Ndabigengesere & Subba Narasiah, 1998) Por ejemplo: la
produccién de biocombustibles, composta, carbén activado, alimento para
ganado, entre otros.

1.2.5.5. Antecedentes de Moringa oleifera para el tratamiento de aguas residuales

Usar materiales naturales para clarificar el agua es una técnica que se ha
practicado desde hace varios siglos y de todos los materiales empleados, las
semillas de moringa han sido una de las mas efectivas. Los estudios formales
se han conducido desde principios de los afios setentas para probar la
efectividad de la semilla de Moringa y estos confirman la efectividad de este
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material para la remocion de particulas suspendidas del agua con niveles
medios y altos de turbiedad. (Doerr & Staff, 2005)

Dados los estudios preliminares de tratamiento de agua potable por medio
de Moringa oleifera y su recomendacion de uso como coagulante en paises
subdesarrollados, varios paises han recurrido al uso de esta planta como un
método de tratamiento de aguas y aguas residuales a pequefa escala.

Uno de los pioneros en el estudio de la eficiencia y las propiedades de la
Moringa oleifera como coagulante natural (Ndabigengesere et al., 1995)
propuso que como coagulante esta planta seria un potencial sustituto de las
sales de aluminio y sugiri6 que como posible solucion ante el suministro de
semillas seria el cultivo intensivo de Moringa en paises tropicales,
exactamente como el cafe.

En 1996, (Ndabigengesere & Subba Narasiah, 1998) analizaron
sistematicamente la calidad de un agua residual sintética tratada con moringa
y comparada con sulfato de aluminio presentando una alternativa viable sin
afectar significativamente el pH, la conductividad o alcalinidad, excepto por
la materia organica. Se sefialé también, que existe la posibilidad de explotar
y aprovechar simultaneamente la capacidad coagulante de la moringa asi
como la fuente de aceite vegetal comestible.

No obstante, (Mendoza et al., 2000) sefialaron en su trabajo que el costo de
tratamiento de 691 millones de litros de agua crudas sintéticas por dia con
moringa fue mayor comparado con las sales de aluminio debido al empleo de
éter de petréleo y alcohol isopropilico para la eliminacion de la grasa presente
en las semillas. También mencionan que a pesar de esto, la semilla de
moringa presenta propiedades desinfectantes y dado que no deja residuos
toxicos como el sulfato de aluminio, estas consideraciones deberian tomarse
en cuenta para validar el potencial de esta especie en las plantas de
tratamiento de aguas.

Mas tarde, en el afio 2003 se elaboré un estudio comparativo a escala piloto
de tratamiento de agua superficial. Concluyendo que para aguas crudas en
el rango de 21 hasta 479 NTU usando el extracto de semilla de moringa como
ayudante del sulfato de aluminio, coagulante primario, se alcanzaron
turbiedades residuales de 1.5 y 1.2 respectivamente con una reduccién de
uso de la sal de aluminio del 40% (Suleyman M. et al., 2003).

Hasta el momento se ha probado la actividad del extracto de la semilla de

moringa en aguas residuales sintéticas con caolin, aguas superficiales,
aguas de rastro (Morales A. et al., 2006), aguas residuales domeésticas (Mas
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Y Rubi et al., 2011), aguas residuales de la industria ganadera, ( Francisco
Jodo P., et al., 2014) entre otras.

Moringa oleifera en el tratamiento de aguas

residuales
20

18
16
14
12
10

Articulos

O N b OO

1995 2000 2005 2010 2015

Tiempo, afios

Figura 1. 13. Relevancia de la Moringa oleifera en el tratamiento de aguas
residuales a lo largo del tiempo. Informacién recabada por la base de datos
bibliografica de Scopus ®.

Enlafigura 1. 13 se puede observar la tendencia positiva a lo largo del tiempo
del interés de los investigadores sobre la explotacion de la planta de Moringa
oleifera en el tratamiento de agua residual, la cual, parece indicar un futuro
alentador para el desarrollo y aplicacion de esta tecnologia.

1.2.6. Revision de trabajos previos en el grupo de investigacion en procesos
anaerobios (GIPA)

Dentro del Grupo de Investigacion en Procesos Anaerobios ubicado en el
Instituto de Ingenieria de la UNAM, se empez0 el estudio de las membranas
dinamicas con la finalidad de identificar las condiciones de operacién que
permitieran obtener el mejor desempefio de un sistema de filtracion a partir
de un efluente anaerobio de un UASB que trata agua residual municipal.

En el estudio realizado por Rendon (2014), se exploro el uso de dos soportes
textiles con dos tamafios de poro cada uno en una filtracién convencional, de
las cuales se seleccioné una configuracién para llevar a cabo pruebas de
filtracion tanto en de manera externa (cross-flow) a presion constante como
sumergida con filtracion por succion.
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Con base en los resultados de este trabajo se concluyé que la mejor
configuracion fue la sumergida, alcanzando eficiencias de remocion de
turbiedad cerca del 90%. Por otra parte, de los materiales empleados se
encontrd que el polipropileno era el mas adecuado ya que se le atribuyd
resultados mas reproducibles a pesar de la alta dispersion de datos
ocasionados por una parte a las fluctuaciones de cargas de la planta de
tratamiento de agua residual donde se realizd el estudio. Sin embargo, aun
hacia falta méas investigacion al respecto. La autora propuso como
recomendacion profundizar en el estudio de la configuracion de membranas
inmersas, pues el conocimiento sobre este campo aun seguia siendo
limitado.

Efluente
Zona de sedimentacion, Hs=3.85 > T
Nivel 1
et 4+
Nivel 2
= 4
Zona de expansion, H:=1.28 —_— - Nive! 3 T
Zona de lodo compacto, He=0.7

—= Soporte para MD
Influente

REACTOR UASB

Figura 1. 14. Esquema de operacion del reactor UASB y ubicacion de las
membranas a diferentes niveles (Gonzalez-Ortega 2014).

En la investigacion realizada por (Gonzalez-Ortega 2014), se llevé a cabo el
desarrollo de las MD en un reactor UASB a tres diferentes niveles de
profundidad tal como se muestra en la figura 1. 14, probando dos textiles no
tejidos de monofilamento: uno de polipropileno y otro de poliéster, cada uno
con tres diferentes tamafios de poro nominal (25, 50 y 100 micras). El autor
concluye que tanto la PTM, como el tamafio de poro si influye en la formacion
de la MD y por lo tanto, en la calidad y cantidad de permeado generado.
Ademas, sefala que las mejores caracteristicas de disefio probada de una
MD sumergida en un UASB fueron un soporte no tejido de polipropileno de
50 micras y una PTM constante de 1.92 metros, ya que esta combinacion
permitio la mejor calidad de agua tratada sin comprometer severamente la
productividad (flux). No obstante, se menciona que, dados los resultados,
dificilmente la tecnologia MD seria una alternativa para los reactores de
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membrana convencionales a reserva de realizar mas investigacion al
respecto. Por lo que el siguiente trabajo de investigacion se enfoc6 en el
estudio de algunas configuraciones y materiales de soporte para identificar la
mejor opcion en el desempeiio de la filtracion.

En el trabajo de Villalba-Pastrana (2015), se evalu6 el desempefio de las MDs
sumergidas en dos sitios diferentes (dentro del reactor e inmersas en
camaras externas) probando dos materiales de soporte (poliéster y
polipropileno). Ademas de esto y debido a que el conocimiento acerca de los
meétodos de limpieza era aun limitado, se exploro la influencia de la limpieza
por retrolavado con agua y limpieza ex situ aplicando agua a presion.

Reactor UASB

Control de nivel
de columna de agua =3m

J Efluente de reactor UASB

|
|

| "Entrada de agua

Salida de excedente de agua
Salida de permeado

Figura 1. 15. Esquema de sistema experimental de membranas inmersas en
camara externa (Villalba-Pastrana, 2015).

En relacién con la configuracién de MD sumergidas en la camara externa se
encontrd que esta presentaba una mayor estabilidad sobre los resultados en
comparacién con la MD sumergida dentro del reactor y, al igual que los
estudios anteriores, que el textil de polipropileno fue el mas adecuado en
cuanto a la calidad y la produccién del permeado (75% de los datos de
turbiedad se encontraron por debajo de los 30 NTU y un flux mayor a 15
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L/m?h). En cuanto a los métodos de limpieza se reportdé que ambos, tanto el
retrolavado como el de agua a presion inciden en la produccién de agua
tratada siendo este ultimo el mas productivo, debido a la recuperacion total
del flux inicial. A pesar de que la formacion de la MD se logré6 en menos
tiempo por retrolavado, no se encontré evidencia que esto favoreciera la
obtencion de un permeado de buena calidad. Finalmente, con base en los
resultados y debido a la gran dispersion de estos, se sugirié realizar un
estudio detallado sobre el impacto de las temporadas de lluvia y estiaje en el
desempeifio del reactor y desarrollo de una MD.

El dltimo estudio realizado hasta ahora sobre la evaluacion de las MD
sumergidas en camara externa por (Rodriguez-Medina 2016), se utilizé un
sistema de filtracion parecido al de la figura 1. 15 pero quitando la caja
distribuidora y agregando una columna hidrostatica conectada a cuatro
camaras como se muestra en la figura 1. 16.

05m b)

15.2cm d)
C— Clarificador

a)

Excedente
_—
Efluente Agua
del sobrante|
reactor Agua
sobrante

4m

385m

o 3m
Efluente

33cm

— ——
——] —— —‘ E=
! II Purga
Influente
15.2cm

Figura 1. 16. Esquema: Sistema de filtracion dinamica, a) componente biolégico, reactor
UASB, b) Columna distribuidora y cAmaras externas; c) Camara externa; d) Clarificador
(Rodriguez-Medina 2016).

Este trabajo experimental se desarroll6 durante 151 dias de operacion y conto
con 4 camaras (A, B, C, D) con soporte de polipropileno de 50 mm. Las camaras
Ay D operaron con 96 dias de antelacion mas un periodo de 21 dias (en total
117 dias) en el cual se dio continuidad a la operaciéon de membranas del trabajo
previo de Villalba-Pastrana. Por otro lado, las cAmaras B y C iniciaron el dia 117
con un soporte nuevo. Adicionalmente, se realiz6 un analisis de tamafio de
particula para las camaras de mayor tiempo de operacién (A y D) para encontrar
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una relacion entre las variables de estudio (temporada, tiempo de operacion y
meétodos de limpieza) sobre la formacion de la MD.

Como conclusién de este trabajo se reportdé que se obtuvo un permeado con
“buena” calidad ya que estuvo por debajo de 20 mg/L, parametro establecido por
la autora con base en la NOM-003-SEMARNAT-1997, con una produccién por
arriba de los 25 L/m?h cuando los sélidos suspendidos totales estaban por
debajo de 40 mg/L, y que la aplicacion de un lavado frontal con agua a presion
sobre el soporte textil produjo ciclos de recuperacion mas prolongados de la MD
que por retrolavado.
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Capitulo 2. Justificacion, Objetivos y Metas de trabajo.
2.1. Justificacion

Dado el creciente interés en el tratamiento de aguas residuales con un enfoque
en el uso de tecnologias sustentables, nuevos procesos de tratamiento han sido
reconsiderados con el enfoque de reducir el consumo de energia e impacto al
medioambiente, al mismo tiempo que se obtienen subproductos que pueden ser
aprovechados. De esta manera, se ha recurrido a sistemas de tratamiento
anaerobio debido a que atiende los requerimientos anteriormente mencionados,
ademas de cumplir con otras ventajas adicionales como la baja produccion de
lodo o la capacidad de soportar altas cargas organicas.

Como tal, la combinacion de un proceso de tratamiento anaerobio y la tecnologia
de filtracion por membrana en lo que ahora se conoce como reactor anaerobios
de membrana (BRAM) ha sido aplicada con éxito a varias escalas. Sin embargo,
a pesar de la importancia del avance tecnologico logrados hasta éste momento,
es reconocido que el principal obstaculo en la implementacion de los BRAM es
el ensuciamiento y taponamiento de la membrana, ocasionando bajos
rendimientos de produccién de agua tratada y altos costos de operacion y
mantenimiento.

A pesar de esto, la torta de ensuciamiento formada en la superficie de la
membrana podria funcionar como un filtro adicional (membrana secundaria o
membrada dinamica) teniendo la capacidad de retener una gran cantidad de
contaminantes y patdgenos tanto en procesos anaerobios como aerobios. De
esta manera, las propiedades de retencion son mas dependientes de la
Membrana Dindmica (MD) que del primer filtro o membrana de soporte. Por lo
tanto, reemplazando dichas membranas de micro-, o ultra-, filtracién por un
soporte de mucho menor costo, ya sea de malla metalica, textil tejido o no tejido.

La MD puede ser clasificada en dos grupos, Autoformada (MDAF) y Preformada
(MDP). La MDAF es generada por la mezcla de particulas suspendidas
presentes en el licor de mezcla del agua residual. Mientras que la MDP necesita
de un componente adherido a la superficie del soporte en una etapa previa a la
formacion de la MD.
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De acuerdo a la revision bibliogréfica realizada por el autor, los efectos de la
harina de la semilla de Moringa oleifera en el recubrimiento de una MD para el
tratamiento de agua residual municipal no han sido investigados todavia. Ha
habido estudios que han investigado la preformacion de una MD con otras
sustancias, su interaccion con la biocapa, y su influencia en la calidad del
permeado, pero los estudios que emplean polimeros naturales de origen vegetal
asi como de coagulantes organicos o inorganicos que, en conjunto con una MD
participen en el tratamiento de agua residual atin son limitados.

Con el fin de atender las necesidades de la sociedad y resolver los problemas
de escasez de agua y el retso del agua residual generada por la poblacion. Se
pretende explorar tecnologias alternativas de bajo costo y alta eficiencia. Por lo
tanto, en este estudio se investigaron las condiciones necesarias para la
formacion de Membrana Dindmica Preformada con moringa sobre un soporte
textil tejido, asi como su efecto en la filtracion del agua residual proveniente del
efluente de un reactor anaerobio de flujo ascendente, localizada en la Planta de
Tratamiento de Agua Residual (PTAR) de la Ciudad Universitaria, Ciudad de
México.

2.2. Objetivo principal

Evaluar el desempefio de la filtracion de una membrana dinamica preformada
con una pasta de semilla de Moringa oleifera en cuanto a cantidad y calidad de
agua tratada tomando como referencias principales los parametros de flux y
turbiedad.

2.3. Objetivos particulares

¢ Investigar las propiedades coagulantes de varias semillas de Moringa y
asociarlas a su contenido de proteina.

e Determinar la estructura y tamafo de poro de diversos textiles para su
USO como soportes primarios

¢ Determinar algunos parametros fisicoquimicos del agua del influente y
efluente del sistema de estudio (pH, SST, SSF, SSV, DQO y Turbiedad).

e Determinar la influencia del angulo de inclinacion del médulo de filtracion
en la preformacion de la membrana dinamica.
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Capitulo 3. Métodos experimentales

3.1. Descripcion del sistema
El estudio conducido escala laboratorio consistio en tres etapas:

1.
2.
3.

3.1.1.

3.1.2.

Preformacion de MD
Filtracion
Limpieza de MD por retro lavado con aire.

Recoleccion del Efluente Anaerobio.

El agua residual con la cual se realizaron las pruebas con la MDP se colecto
de un efluente de un UASB escala piloto localizado en la Planta de
Tratamiento de Agua Residual de Ciudad Universitaria.

Etapa 1: Preformacion

Previo a las tres etapas del estudio experimental, se pesaron 4 gramos de
moringa tipo 0, segun la clasificacion de la tabla A.1, (Véase Anexo A) y se
adicionoé a la cAmara de filtracion con 4 litros de agua del efluente anaerobio
del reactor del tal manera que la concentracion fuera de 1 g/L. Se dej6 en
agitacion vigorosa (alrededor de 600 rpm) por 30 minutos antes de introducir
el moédulo de filtracion y comenzar con cada corrida experimental.

Como se puede observar en la Figura 3. 1, el sistema estuvo conformado por
una camara de filtracién que consistié en un recipiente de plastico de 4 L con
un médulo de placa plana (2) de 81 cm?de area soportado por medio de un
accesorio de madera y metal (1), conectado a una bomba peristéltica en
recirculacion (3) (Masterflex L/S, Cole-Parmer 6-600 RPM) y a un manémetro
(5) abierto a la atmésfera para la medicion de la presion transmembrana
(PTM). EI sistema estuvo en constante agitacion para prevenir la
sedimentacion.
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Figura 3. 1. Diagrama esquematico del sistema en la etapa uno con suspension de Moringa
de concentracion definida. 1 soporte de madera y metal para el médulo de filtracién, 2
modulo de filtraciébn, 3 bomba peristaltica, 4 parrilla de agitaciébn, 5 mandémetro no
convencional.

Posteriormente, se fijo un flujo de permeado de 2.6 mL/s para la preformacién
de la membrana, equivalente a 1155 L/m?h y se midi6 la turbiedad de la
suspension de moringa o “sobrenadante”, la turbiedad del filtrado y la PTM
cada 5 minutos por media hora.

Tabla 3. 1. Condiciones de operacién del sistema de tratamiento de agua

por PDM.
Etapa 1: Preformacion
Duracion [min] 30
Flux [L/m?h] 1156
Dosis de moringa [g/L] 1
Inclinacién, grados 90 o totalmente vertical
Etapa 2: Filtracion
Duracion [h] Hasta alcanzar un flux igual o
menor a 25 L/m?h
Flux [L/m?h] 494 L/Im?h
Tiempo de residencia [h] 1
Etapa 3: Retro lavado con aire
Duracion [min] 1
Flujo [L/h] 30

3.1.3. Etapa 2y 3: Filtracion y Retro lavado con aire

Después de la preformacién, se prosiguié a la filtracion, de acuerdo a la
Figura 3. 2, la cual, se llevé a cabo en un tanque de almacenamiento del agua
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del Efluente Anaerobio (EA) (1) en agitacion constante por medio de una
parrilla de agitacion (3a) para asegurar un mezclado homogéneo en todo
momento pero sin aireacion. A su vez, este estuvo conectado a la camara de
filtracion (4) a través de una bomba peristaltica (2) siempre en agitacion ligera
(3b) para evitar la sedimentaciéon de particulas.

Retrolavado

5

Figura 3. 2. Diagrama esquemaético del sistema en etapa de filtracion y retro lavado. 1
tanque de almacenamiento de efluente anaerobio, 2 bomba de alimentacion, 3 (a 'y b) parilla
de agitacion, 4 médulo de filtracion, 5 bomba de succion de permeado y limpieza por retro
lavado con aire, 6 columna medidora de diferencia de nivel hidrostatico, 7 bomba de
recirculacion, 8 circulacién de aire en contraflujo.

Posteriormente, el filtrado fue colectado en un vaso de precipitados para el
analisis de contaminantes de interés (SST, SSV, SSF, Turbiedad y DQO).
Finalmente, una vez que se llego al flux critico (<25L/m?h) se procedié a la
limpieza por retrolavado con aire utilizando la misma bomba peristaltica del
permeado pero en sentido inverso (5) por 1 minuto con un flujo de 9.2 mL/s.
Una vez acabado el tiempo de retrolavado, se continud llevando a cabo la
filtracion para conocer el comportamiento del sistema y la evolucion de la
MDP. Por otra parte, se contaba con una bomba peristéltica de recirculacion
de agua residual al recipiente de almacenamiento en caso de que el volumen
del recipiente del médulo rebasara los 4 litros.
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Figura 3. 3. Sistema de filtracion de efluente anaerobio mediante una MDP de moringa.

3.2. Procedimiento experimental

3.2.1. Seleccion de Moringa oleifera

Se conté con 12 tipos de semillas de Moringa oleifera provenientes de
diferentes partes del mundo (véase Anexo A) proporcionadas por el Dr. Mark
Olson del Instituto de Biologia de la UNAM. Una vez caracterizadas en cuanto
a la concentracion de proteina y el desempefio, se creo6 el indice de actividad
coagulante (IAC); esto es, la relacion concentracion de proteina entre la
eficiencia de remocion de turbiedad (véase Anexo B).

Eficiencia de Remocion de Turbiedad (%)

Concentracion de proteina%

IAC = Ecuacion 3. 1

ElI IAC permitié conocer a aquellas semillas con mayor actividad coagulante,
ya que entre mayor sea este valor, la actividad coagulante derivada de la
proteina iba a ser mejor, es por esto (y aunado a su mayor disponibilidad con
respecto al resto de las semillas) que se eligi6 la tipo 0 para la continuacion
de la presente investigacion.
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3.2.2. Transformacion de materia prima.

Primero se extrajo el endospermo de la semilla de Moringa que venia cubierto
por la cascara utilizando unas tijeras. Luego, se molié el conjunto de
endospermos de cada semilla empleando una licuadora industrial hasta
conseguir un polvo fino. Después, se cernié el polvo crudo de Moringa con
ayuda de dos tamices de numero 70 y 30 (<200 y <600 micras,
respectivamente) con la intencion de observar la diferencia de
comportamiento del tamafio de particula sobre el soporte primario.
Finalmente se obtuvo harina seca de Moringa cernida con 2 diferentes
tamafos de particulas, que posteriormente se colectdé y se almaceno en
bolsas herméticas resellables de plastico a temperatura ambiente.

Materia Molido Cernido

prima «Se removié la *Se molieron las Con la malla

*Se adquirio cascara de las semillas  primero metalicas 30 y 70,

semillas de semillas, empleando un se cernié la harina

Moringa de separando y molino de maiz y gue se almacend

Cd. Obregon, colectando el luego una para  ser  ser

Sonora endospermo licuadora industrial usadas en el
para obtener un estudio

Figura 3. 4. Transformacion de la materia prima.

3.2.3. Seleccion de soporte textil tejido

Se penso en utilizar textiles de facil adquisicion, por lo que se seleccionaron dos
telas comerciales de poliamida (nylon) y dos tipos de textiles de poliéster con base
en la literatura con diferente composicion quimica, las cuales fueron adquiridas en
la tienda Parisina®, ubicada en calle Dr. Galvez 31, Alvaro Obregén, CDMX.
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Tabla 3. 2. Listado de posibles candidatos de textiles tejidos para el soporte.

Caracteristicas | Nylon A | Nylon B | Poliéster 90 | Poliéster 65
(blanco) (café) “Toque de | “Popelina”
Seda”
Composicién | 85% 80% 90% 65% poliéster,
poliamida, poliamida, poliéster, 35% algoddn
15% elastano | 20% elastano | 10% algodon

Para simplicidad, de ahora en adelante se hara la distincion entre las telas de
nylon como A y B, en donde A es aquella tela de color blanco y B a aquella
de color café y cuyas caracteristicas se reportan en la tabla 3. 2 mientras que
las telas de poliéster se identificaran por la pureza de su componente
principal, es decir, se les llamara poliéster 90 a aquella cuyo nombre comun
es “toque de seda” y poliéster 65 a la tela denominada como “popelina”.

Se tom6 una muestra de cada tela para poder ser observada en el
microscopio Optico, para apreciar sus estructuras microscopicas y
principalmente, para determinar su tamafo de poro promedio y su dispersion.
De tal forma que esto nos permitiera decidir qué tamafio de particula de
moringa se iba a emplear para conseguir una MDP de tipo torta o cake layer
(Saleem et al., 2016).

3.2.4. Orientacién de la succién del permeado.

Para explicar el siguiente punto, se describe el modulo de filtracién en la
figura 3. 5:

()0 Y v N2
ol
0ol

Figura 3. 5. Diagrama esquematico del modulo de filtracion de 9x9 cm (81 cm2). 1) tapas
de poliamida, 2) sellos de neopreno, 3) soporte de MD, 4) malla metalica.

El médulo de membrana consistio en dos tapas de poliamida de Nylamid SL
(Figura 3. 5, numero 1) en cada extremo, estas brindaron rigidez y alta
resistencia ante la presion de sujecion de los tornillos y tuercas, y que
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adicionalmente se emplearon rondanas planas y de presién para soportar
aun mas la carga de apriete sin dafiar el material. Dos marcos de neopreno
(2) como sello impermeable en los bordes para evitar fugas. Una rejilla
metalica (4) de soporte para el textil (2).

i R B
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Figura 3. 6. Mddulo de filtracién con salida del permeado orientado hacia arriba. La succion

se lleva a cabo por la manguera inferior de laimagen y la presion transmembrana es medida
por medio del manémetro (manguera superior).

Se llevo a cabo pruebas de preformacion con salida del permeado tanto
arriba, como se muestra en la figura 3. 6, como abajo volteando verticalmente
el modulo.

3.2.5. Variacion de la concentracion.

Para las pruebas preliminares de preformacion, se probaron hasta 3 dosis
diferentes de suspension de moringa, las cuales fueron 1, 2, y 5 g/L para
observar el efecto en el sistema y sobretodo, la evolucién y comportamiento
de la MDP.

3.2.6. Variacion del tamafio de particula de moringa.

Con base en la determinacién del tamafio de poro del textil empleado para la
preformacién, se determinaron los tamices a emplear, los cuales fueron de
malla 30 y 70, que proporcionaron tamafios de particula igual o menor a 0.6
y 0.2 mm, respectivamente.
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3.2.7 Variacion de lainclinacion del médulo de filtracion.

Se modifico el sistema representado por la Figura 3.1 de tal forma que se
pudiera hacer el estudio del efecto en la formacion de una MDP con dos
inclinaciones del médulo de filtracion. Una provisional a 65° con la ayuda de
una pinza de tres dedos y otra a 90° o totalmente en vertical, para la cual
estuvo disefiado el sistema, manteniendo la concentracion constante y de 2
g/L.

Figura 3. 7. Inclinacién aproximada de modulo para PDM a 2 g/L.

En donde la letra theta (6) es el angulo de inclinacién que, como se puede
observar en la figura 3.7, es aproximadamente 65 grados.

3.3. Métodos Analiticos

3.3.1. Determinacién de capa adsorbida de moringa en soporte textil

e Cantidad de materia

Se determind la masa de la pelicula de moringa adsorbida por prueba
experimental similarmente a la técnica 2540D de Soélidos Suspendidos
Totales de los Métodos Estandarizados para el Analisis de Aguas
Residuales (American Public Health Association et al., 1999). Utilizando
una lamina de aluminio como base para el textil, se registré la masa total
en balanza analitica (AP-110S, Ohaus®) como el peso 1, y posterior a
cada corrida de filtracion, se retir6 el soporte del médulo cuidadosamente
de tal forma que la capa formada sufriera la menor perturbacién posible.
Luego, el soporte textil se secé en un horno (Felisa) por una hora y se
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retir6 transcurrido el tiempo. Después se dejé enfriar hasta alcanzar
temperatura ambiente y en seguida, se peso y se registro el peso 2 y se
calculé el la diferencia de peso, la cual, correspondia a la cantidad de
materia deshidratada adherida sobre la tela.

e Grosor de pelicula

Se tomod un palillo de madera y se hundié en la capa de moringa hasta
tocar el soporte. Luego, se extrajo de esta y por medio de una regla, se
midio la profundidad alcanzada por el palillo. Esto se hizo en 9 diferentes
puntos por una sola membrana.

e Microscopia electronica de barrido (SEM)

Se cortd un pedazo de tela de soporte con MD que se adhirid en un
portamuestras con cinta de carbono y este se almacené en un desecador
con silice para eliminar la posible interferencia de la humedad, y previo a
la observacion en el SEM (modelo 5600LV, JEOL), se recubrié con oro
en un pulverizador de iones (1100, JFC). Las condiciones con las que se
trabajé fueron alrededor de 1 kV, una distancia de trabajo de 5 mm y
diferentes aumentos.

Figura 3. 8. Recubrimiento con oro. Preparacibn de muestras textiles para
observacion en SEM.
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3.3.2. Caracterizacion de semillas de Moringa: Concentracion de proteina,
solubilidad y densidad compactada.

3.3.3.

e Concentracion y solubilidad

Después del procesamiento de la semilla de moringa de acuerdo al punto
3.2.2, se pes6 0.28 gramos de harina por cada tipo de semilla (véase
Anexo A). Luego se mezcléo con un volumen determinado de agua
destilada siempre menos a 50 mL. Y de acuerdo a la técnica 2540D de
los métodos estandarizados (American Public Health Association et al.
1999) se filtré al vacio empleando un filtro de fibra de vidrio (Filtro GF/A,
Whatman®) con la finalidad de conocer la solubilidad de la harina y para
separar los sélidos del filtrado. Una vez colectado el filtrado con un tubo
de plastico (Falcon ®), se afor6 a 50 mL. Luego, se procedio a analizar el
contenido proteico de la disolucién acorde a la técnica modificada de
Hartree-Lowry (Hartree, 1972). Finalmente se peso la cantidad de masa
en el filtro y se calculé la diferencia de masa con respecto a la cantidad
original (0.28 g)

e Densidad compactada

La densidad compactada de las harinas de moringa con diferente tamafio
de particula fue medida por el Método de densidad compactada de polvos
con una probeta graduada de acuerdo a la Farmacopea de los Estados
Unidos Mexicanos (FEUM/Farmacopea 2016).

Determinacion de tamafio de poro: Microscopio Electrénico de
Barrido (SEM), Microscopia Optica (MO), Segmentacion y
Procesamiento informético (DiameterJ).

Se prepararon las muestras de textiles tejidos y no tejidos para poder ser
observadas en un microscopio electrénico de barrido. Posteriormente, se
tomaron varias imagenes cuyas condiciones de trabajo fueron: una
aceleracion de electrones de entre 1 y 15 kV a diferentes distancias de
trabajo (4 y 30 mm). Por otra parte, se tomaron varias imagenes en un
microscopio optico de las telas de poliéster tejido y nylon.

En cuanto a la procesamiento de las imagenes microscépicas, se recurrié
un programa de computadora de procesamiento y andlisis de imagenes
de microscopia de acceso libre conocido como ImageJ, junto con la ayuda
de un complemento o plug-in gratuito y descargable de internet cuyo
nombre es DiameterJ, validado por el Instituto Nacional de Estandares y
Tecnologia (NIST, por su siglas en inglés) y desarrollado por Nathan
Hotaling (Hotaling et al., 2015), véase Anexo C.
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3.3.4. Prueba de coagulacion.

La actividad coagulante de cada tipo de semilla fue evaluada en una prueba
de jarras (PHIPPS & BIRD, Richmond Virginia). Cada una de las pruebas
consistié en seis suspensiones de agua residual con diferentes dosis de
harina de semilla de moringa en agitacion variable. Es apropiado afiadir que
esta fue adaptada de acuerdo a Ndabigengesere y col. (1998) para satisfacer
las necesidades del presente estudio (véase Anexo B).

3.3.5. Determinacion de Presion Transmembrana (PTM).

Por medio de una pipeta volumétrica abierta a la atmdésfera en la salida del
permeado se improvisé un mandémetro de diferencia de nivel hidrostéatico y se midio
la PTM cada 5 minutos. No obstante, conforme aumentaba, la columna de agua en
la pipeta iba disminuyendo al grado de que esta se vaciaba. Por lo que una vez
vacia la columna, se empled una jeringa con manguera en la pipeta para cerrar la
entrada de aire al filtrado y, junto con un dinamometro de resorte atado al émbolo
de la jeringa, se continu6 midiendo la PTM periédicamente, de acuerdo al siguiente
razonamiento: La fuerza necesaria para romper el estado de reposo o inercia del
émbolo sera proporcional a la fuerza de friccion existente entre la pared de la jeringa
y el émbolo, mas la fuerza de succion de vacio generado por la bomba peristéltica.

=¥ succion

Figura 3. 9. Diagrama de balance de fuerzas para la determinacién de la PTM del
sistema después de agotar la columna hidrostatica de la pipeta.

Finalmente, para calcular la PTM se dividio la fuerza obtenida entre el area
de seccion transversal de la pipeta mostrada en la siguiente ecuacion:

PTM = % Ecuacién 1.2
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En donde:
F es la fuerza de medida y,

A es el area de seccion transversal de la pipeta.

3.3.6. Otros analisis.

Las mediciones y calculos de la demanda quimica de oxigeno soluble y total
(DQOs y DQOt respectivamente) de acuerdo al método de reflujo cerrado y
empleando un reactor (DRB200, HACH) y un espectrofotometro (DR 5000
UV-Vis, HACH) y los Sdlidos Suspendidos Totales y Volatiles (SST y SSV)
fueron llevadas a cabo de acuerdo a los Métodos Estandarizados para la
Examinacion de Agua y Agua Residual de la APHA (American Public Health
Association et al. 1999). Se midi6 el pH empleando un potenciémetro (HI-
2210, Hanna Instruments®). Se midié la turbiedad de acuerdo al método
nefelométrico de la norma mexicana NMX-AA-SCFI-2001 utilizando un
turbidimetro (H193414, Hanna Instruments). El flux del filtrado de la MD fue
medido por el método volumétrico.

Adicionalmente, para identificar el material del que estaban hechas varias
telas de monofilamento no tejidas (poliéster y polipropileno) almacenadas y
siendo candidatas a ser usadas como soporte para las MDPs, se tomaron
varios espectrogramas (DXR Raman Microscope, Thermo Scientific) para ser
sometidas a comparacion con algun patron de referencia hallado en alguna
base de datos confiable. (Véase Anexo D)
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Capitulo 4. Resultados, Analisis y Discusion
4.1. Determinacién de tamafio de poro promedio para textiles tejidos.

A continuacion se presentan los resultados de los analisis de determinacion
de tamano de poro de dos textiles tejidos de material diferente, poliéster y
poliamida (nylon) (caracteristicas en tabla 3. 2.) asi como sus imagenes de
microscopia.

4.1.1. Textiles multifilamento de nylon.

Como se observa en la figura 4. 1 el nylon A estd compuesta de poros
aparentemente mas chicos, posiblemente a causa de un mayor desorden o
dispersion de las fibras.

Figura 4. 1. Textiles de nylon Inciso A) Muestra de tela nylon blanco, Composicion:
85% poliamida; 15% elastano. B) Muestra de tela nylon café, Composiciéon: 80%
poliamida; 20% elastano.

A pesar de que el nylon B presenta poros mas nitidos, estos obtuvieron una
mayor dispersion en cuanto a tamafio, tal como lo muestra sus histogramas
respectivos de la figura 4. 2.
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4.1.2.

Histograma tamafo de poro nylon A Histograma tamafo de poro nylon B
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Figura 4. 2. Comparacion de distribucion de tamafio de poliamida de diferente
composicion. Se presenta en la parte superior izquierda de cada imagen el promedio
y la desviacion estandar del tamafio de poro, asi como su mediana.

Se sabe que una de las caracteristicas particulares de la tela de poliamida o
nylon ademas de su alta resistencia, es su elasticidad, la cual, podria
modificar el tamafio de poro en el soporte donde se estaria formando la MD,
elevando de esta manera la complejidad del sistema. Por lo que se decidio
descartarla para el resto del trabajo experimental, aunque seria una
interesante oportunidad para futuras investigaciones donde se observaria la
influencia de esta variable en la evolucibn de una MD y sus posibles
consecuencias.

Textiles de multifilamento de poliéster

Como se muestra en la imagen A de la Figura 4. 3, que corresponde al
poliéster 90, no se pudo determinar el tamafio de poro con microscopio 6ptico
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debido a la pobre nitidez de las fibras y a que el entrecruzamiento de estas
daba como resultado un poro muy cerrado.

’w‘w L (1 \/ ‘
”-y." - m; ‘r‘b \\\' ‘ﬁ;‘.*’

i
p
“ 1" v N

Figura 4. 3. Imdgenes de microscopia 6ptica. Inciso A) Tela Poliéster 90 "Toque de
Seda", composicion: poliéster 90% - algodon 10%. Inciso B) Tela Poliéster 65
“Popelina Poliéster 65. Composicion: poliéster 65% - algodén 35%.

En cambio, la imagen B (poliéster 65) muestra un arreglo de malla
multifilamento mas definido y con poros mas uniformes. A pesar de que las
fibras sintéticas del poliéster 90 tuvieran una mayor pureza del elastomero,
lo cual es ideal como soporte para la preformacion de las MDs, fue prioridad
utilizar el poliéster 65 ya que, para el propésito de esta investigacion, se
asumié que este arreglo podria dar lugar a una formacién mas uniforme y un
mejor control de la MD.
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Figura 4. 4. Segmentacion de imagen de poliéster 65 por SEM y MO.

Se tomaron imagenes microscépicas del poliéster 65 con dos diferentes
técnicas de microscopia (Microscopio electronico de barrido (SEM) y
Microscopio Optico (MO)) con el proposito de validar los resultados del
tamafio de poro realizado por el programa ImageJ. Cabe aclarar que las
imagenes tomadas por el SEM fueron a 50x para el textil tejido de poliéster
65, mientras que los no tejidos, tanto de poliéster como el de polipropileno
del Anexo C fueron tomados a 40x, esto para tener una mayor cantidad de
poros por analizar (en total 44 de un sélo textil poliéster 65, 1839 en total de
3 diferentes muestras de poliéster no tejido y 1493 de 3 diferentes muestras
de polipropileno no tejido) ya que, a pesar de que las imagenes microscopio
tenian una mayor resolucion, (100x) éstas no eran tan detalladas para ser
sometidas a analisis de tamafio de poro como las del SEM. Sin embargo, se
obtuvieron resultados bastante similares y con la ventaja de no tener que
hacer la preparacion de muestras con el recubrimiento de oro como en el
caso del SEM.
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Histograma tamafno de poro poliéster 65 Histograma tamafio de poro de poliéster

media = 127 £ 16 ym MO Vedia 1185+ 19 ym 69 SEM
10 mediana = 128 ym 100% 10 Mediana: 117.1um E 100%
9 ! ! , 90% 9 A _ 90%
8 - ! ! ! | y <! | v 80% 8 L II el L L L L 80%
8 7 ‘ / 70% % 7 X { L 70%
26 ‘ - 60% s 8 TV o
85 ” A\ s0% | 3 ° AT N A 0%
a V/a g \ O 4 ] | v \ Y \ 40%
2 4 ¥ 40% o I} VEVA [aa
r \ A o || S N7/ A 30%
w 3+ ”/ \ / .\. 30% 2 \/v / | \ | 20%
2+ T ,,:“’ T \.,"1 A\L 20% 1 S | | ,‘, | 10%
1 7S /,J') T 1 v \ 10% 0 | | o%
0 —E— e ‘ : 0% $: 008,66 §.6.76.8.6.8.8.0
EFCRCICRCIRCURCIRCIRCIEICIRS P FEE PP RS
S
Nis —Frecuencia . J— i
Diametro de poro [um] Diametro de poro [um] ~Frecuencia
% acumulado —=% acumulado

Figura 4. 5. Comparacion de histogramas de tamafio de poro de poliéster 65
desarrollados a partir de dos diferentes técnicas de microscopia. Optica (MO) y
electrénica (SEM).

En la Figura 4.5 se presentan dos histogramas del poliéster 65. Ambos
presentan un promedio aritmético de tamafio de poro muy parecido, cuyos
valores fueron de 127 +16 um para el resultado obtenido por medio del
microscopio Optico y de 118.5 £19 um por lo que la diferencia fue apenas del
7.4%. Diferencia que se considero relativamente pequefia a pesar de que los
autores Hotaling y col. (2015) sefialan que este tipo de métricas son
“‘dependientes de la imagen”, es decir, hay una diferencia sustancial de
tamafio de poro promedio sélo por la elecciébn de una imagen segmentada
diferente (véase Anexo C y D). También advierte que pequefios cambios en
la edicion de la de segmentacion impactan drasticamente en los resultados.
En contraste, otras métricas de la tela no varian tanto entre imagen e imagen
como lo es el diametro de fibra, siempre y cuando se tenga una “buena
segmentacion”. (Hotaling et al., 2015)

Tabla 4. 1. Caracteristicas de los textiles de fibra sintética de poliéster y
poliamida (nylon).

Poliéster 65 | Nylon A [Nylon B
# poros 44 24 16
Media [um] 118.5| 160.5 183.2
DS [um] 19.49| 31.60 36.70
Mediana [um] 117.1| 158.8 187.3
En donde:

# Poros: Cantidad de muestras de poros analizadas por programa

DS: Desviacion estandar
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4.2. Caracterizacion de la calidad del Efluente Anaerobio (EA)

4.3.

En la tabla 4.2 se presentan las caracteristicas de los contaminantes de
interés del EA en temporada regular y con una precipitacion pluvial del mes
de octubre de entre 60 y 90 mm (estiaje) segun el Servicio Meteoroldgico
Nacional (SMN, 2017) tiempo en el cual se estuvo realizando la
experimentacion.

Tabla 4. 2. Parametros de los contaminantes del EA.

Pardmetros Efluente Anaerobio

pH 8.5+0.2
Temperatura [°C] 18.1+2
Turbiedad [NTU] 106.1 +15.6
DQOs [mg/L] 325.8 + 123.6
DQOt [mg/L] 466.3 + 84.2
SST [mg/L] 111 + 27.8
SSV [mg/L] 31.6+3.3
SSF [mg/L] 62.4+6.1

Preformacién de una membrana dinamica.

4.3.1. Comportamiento de tamafio de particula.

Como se puede apreciar tanto en la figura 4.6 como en la 4.7, se observan
varios resultados de las pruebas de preformacion de la moringa de 0.6 y 0.2
mm de tamafio de particula a diferentes condiciones.
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Figura 4. 6. Fotografias del médulo de filtracion (con salida de permeado en la parte
de arriba posterior de cada imagen) después de un recubrimiento de suspensién de
semilla de moringa de 0.6 mm de tamafio de particula y dosis de 2 g/L a diferentes
condiciones: A) 90 grados utilizando agua destilada como medio, B) 65 grados de
inclinacién con agua de la llave, C) 90 grados de inclinacion con agua de la llave.

Como se muestra en la figura 4. 6, la posicion de salida del permeado en el
modulo estuvo ubicada cerca de una de las esquinas del modulo de filtracion
(a 4 cm de distancia del centro) lo cual presenté una gran influencia sobre los
resultados de la preformacion de la MD, tema en el que se profundiza en la
seccion 4.3.4.

Es de notar la diferencia de la cantidad de moringa adsorbida sobre la
superficie del soporte en funcion del tamafio empleado, siendo 0.2 mm la que
tuvo una mayor afinidad, probablemente debido a la sensibilidad de estas
particulas ante la agitacion del medio y la succién de la bomba. Dada la pobre
retencién sobre el soporte de las particulas de 0.6 mm, se decidi6 emplear
sélo la harina de moringa de 0.2 mm para la evaluacién de una PDM en la
filtracion del efluente anaerobio en la Ultima etapa de la experimentacion.
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Recubrimiento con tamano de particula0.2 mm

Figura 4. 7. Resultados del médulo de filtracién (con salida del permeado orientada
hacia arriba) pruebas de preformacién con moringa 0.2 mm a 2 g/L a diferentes
condiciones de operacion: a) Llevada a cabo con un angulo de inclinacién de 90
grados en agua destilada, b) Inclinacion 65 grados en agua destilada, c) 90 grados
con agua de la llave y d) 90 grados en agua destilada parcialmente con capa
parcialmente formada.

Tabla 4. 3. Masa adsorbida de Moringa sobre la superficie del soporte textil
en agua destilada con dos diferentes tamafios de particula e inclinacion.

Masa adsorbida [g] Tamario de particula

Inclinacién | Dosis M[g/L] | 0.6 mm |0.2 mm

90° 5 1.62 5.94
65° 2 0.23 3.41
90° 2 0.091 2.31

Como se muestraen latabla 4. 3y enlafigura 4. 8, hubo una mayor retencion
de materia sobre la superficie del soporte de poliéster de harina de 0.2 mm
gue de 0.6 mm en cada experimento que se realizé en las mismas
condiciones de preformacion.
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Figura 4. 8. Comparacion de preformaciéon de moringa (5g/L) de dos diferentes
tamanos de particula. Inciso A) Tamafio de particula 0.6 mm, e Inciso B) Tamafo
de particula de 0.2 mm.

No se observé una pelicula uniforme ni muy gruesa en el soporte de
membrana preformada con harina de 0.6 mm de Moringa, mientras que el
soporte del inciso de 0.2 mm obtuvo una capa mas gruesa. Sin embargo se
piensa que la parte superior no recubierta se debi6 a que la fuerza
gravitacional fue arrastrando la pelicula hacia abajo, donde se encuentra la
salida del permeado, tal como se muestra en el extremo derecho de la figura
4. 8. Es importante mencionar que los Unicos experimentos realizados con
orientacion del permeado hacia debajo fueron los que se muestran en la
figura 4. 8, cuya concentracion fue de 5 g/L, el resto de los experimentos de
preformacién y de evaluacion del desempefio de las PDM fue llevado a cabo
con la orientacion hacia arriba y a menor concentracion (1y 2 g/L).
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PTM vs. tiempo
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Figura 4. 9. Efecto de la presién transmembrana (PTM) con respecto al tiempo de
la PDM con diferentes tamafios de particula (0.2 mmy 0.6 mm) a una concentracion
de 5 g/L.

En cuanto al comportamiento de la presion transmembrana (PTM), se obtuvo
un aumento similar de los dos tamafios de poros como se denota en la figura
4. 9. Sin embargo, se aprecia que la capa de moringa se empez6 a formar en
la prueba de 0.2 mm antes que la de 0.6 mm debido a la mayor
susceptibilidad de las particulas mas pequefias de ser adsorbidas por la
fuerza de succion de la bomba. No obstante, debido a la acumulacién de la
masa de 0.6 mm sobre el soporte, aunque poca, la PTM de 0.6 mm comenzé
a aumentar rapidamente después del minuto 30.

Conforme el agua estuvo siendo filtrada con una recirculacién constante de
3.12 L/h, equivalente a 385.18 L/m?h de flux, muchas particulas en la
suspension se quedaron adsorbidas en el soporte textil. De tal manera que
conforme pasaba el tiempo, la turbiedad de la mezcla en suspension iba
disminuyendo como se puede observar en la Figura 4. 10.
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Turbiedad vs tiempo
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Figura 4. 10. Turbiedad de la suspension de moringa en funcion del tiempo con
dosis de moringa de 5 g/L.

No obstante, existe una gran diferencia en la turbiedad presente en la mezcla
de tamafio de particula menor a las 0.2 mm, la cual, inicialmente rebasaba el
limite de deteccidn del turbidimetro (>1000 NTU) siendo esta mucho mayor
a la de 0.6 mm, esto a raiz de una mayor cantidad de particulas coloidales
en la suspension, con un valor apenas de 50 NTU para la suspension de 0.6
mm, manteniéndose casi constante a lo largo de la preformacién. En cambio
la de menor tamafio fue disminuyendo gradualmente después de 30 minutos.
Prueba de esto estd presente en la figura 4. 10 y corroborado por los
resultados de la masa retenida en la tabla 4. 3.

Por lo tanto, en cuanto a la eficiencia de adsorcion se refiere, a una misma
concentracion de 5 g/L y una inclinacién del médulo de 90° se obtuvo que de
20 gramos de moringa 0.6 mm, 1.62 gramos qued6 adsorbido en el soporte,
sblo el 8%. Mientras que 20 gramos de 0.2 mm, 5.94 gramos fueron
adheridos al textil, equivalente al 29.7%.

Ahora, a una concentracion de 2 g/L las eficiencias de adsorcion para 0.6 y
0.2 mm fueron del 1.1 y 29 %, respectivamente. De esta manera, se
demuestra la enorme diferencia de afinidad de un tamafio de particula sobre
otro en el soporte de membrana.

Asi mismo, debido a que se temia que una capa tan gruesa de la PDM
pudiera acortar significativamente la vida util de la MD disminuyendo el
tiempo de filtracion a largo plazo, se decidio bajar la dosis a 2 g/L para la
preformacién con moringa pero aumentando el flujo de preformacion a 716
L/m?h para aumentar la rapidez de recubrimiento. Ademdas, se acordd

69



disminuir la cantidad de materia prima que se emplearia, ya que habia una
merma considerablemente alta.

4.3.2. Efecto de la dosis de moringa en la preformacion.

Analizando el efecto de la concentracion de la mezcla de moringa en la
camara preformante con el polvo de moringa de 0.2 mm sobre las la PTM en
la figura 4. 11 y la turbiedad en la figura 4. 12 se tienen los siguientes

resultados:
PTM vs. Tiempo
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Figura 4. 11. Presion transmembrana en funcion del tiempo para la preformacién de
un soporte empleando un tamafio de particula de moringa de 0.2 mm a dos
diferentes concentraciones con una inclinacién de modulo de 90°

A medida que la concentracion aumenta, la cantidad de moringa que se tiene
disponible para ser adsorbida sobre el soporte es mayor. Manteniendo un
flujo constante de succion en el médulo de filtracion igual a 3.12 L/h, se fue
formando la capa de materia preformante sobre el textil, de tal forma que
conforme esta es mas gruesa, la PTM va aumentando mas rapidamente
como lo demuestra la figura 4. 11. Analizando més a detalle, se podria decir
gue la PTM a una concentracion de 5 g/L y 2 g/L se mantuvieron
practicamente igual por los primero 15 minutos pero luego la concentracion
de 5 g/L fue aumentando mas rapidamente que la de 2 g/L. Hay que recordar
gue la concentracion de 5 g/L se llevo a cabo con la orientacién de la salida
del permeado por la parte de abajo, de tal forma que la adsorcién de moringa
fue mas restringida que la de 2 g/L debido a la fuerza de gravedad, tal como
se detalla en el punto 4.3.4.
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Turbiedad vs. Tiempo
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Figura 4. 12. Turbiedad de suspension de moringa a dos diferentes concentracion
utilizando el polvo de 0.2 mm.

Como se puede apreciar en la figura 4. 12, no existe algun valor detectable
por el turbidimetro por arriba de las 1000 NTU en la corrida de preformacion
de la membrana dada la alta dosis de moringa agregada, cuya concentracion
fue de 5 g/L. En cambio, a 2 g/L, el cambio de la turbiedad en la suspension
fue bajando gradualmente.

Como lo demuestra la tabla 4. 3, la cantidad de materia adsorbida sobre el
soporte fue mayor a una concentracion de 5 g/L que a 2 g/L, siendo de 1.62
y 0.091 gramos para la harina de 0.6 mm respectivamente (17 veces mayor),
mientras que para la de 0.2 mm la retencion fue de 5.94 y 2.31 gramos (2.5
veces mayor). Aunque como ya se dijo antes, la salida del permeado estaba
orientada en la parte de abajo para la prueba de 5 g/L, en tanto que la de 2
g/L estaba hacia arriba, observando no solamente la uniformidad de la capa
preformada en la Figura 4. 8, sino la capacidad de retencién de una mayor
masa en comparacion de la cantidad neta agregada a la suspension.

4.3.3. Efecto de la inclinacién del médulo.

Ajustando la concentracion de los siguientes experimentos a 2 g/L, se analizd
el comportamiento de retencidén en cuanto a la turbiedad de la suspensién y
la PTM con dos inclinaciones, a 90° o totalmente en vertical y a 65° colocando
la cara frontal hacia arriba, es decir, el lado del soporte textil viendo al cielo,
obteniendo los siguientes resultados:
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Figura 4. 13. Comparacion de tamafio de poro en la influencia de la inclinacién del
modulo en la preformacién con Moringa de una MD con dosis de moringa de 2 g/L.

Lo primero que es de notar es que, observando el comportamiento de
tamafios de particula en la Figura 4. 13 del lado izquierdo no se aprecia algun
efecto de disminucién de la turbiedad con tamafio de particula de 0.6 mm, lo
cual indica que no se esta llevando adecuadamente una preformacion, tal
como se puede verificar en las imagenes A y B de la Figura 4. 6, las cuales
tienen un contenido muy pobre de particulas de harina de moringa en la
superficie del soporte. En cambio, como se observa del lado derecho
correspondiente al tamafio de 0.2 mm, existe una clara tendencia en la
disminucién de la turbiedad, y por consiguiente, una mayor adsorcion de
materia sobre el textil.

Ahora, con respecto a la inclinacion del médulo, no se aprecia algun impacto
en la turbiedad en la grafica del tamafio de particula de 0.6 mm a pesar de
gue la cantidad de moringa retenida a 65° haya sido 2.5 veces mayor que la
de 90°, obteniendo un 2.8% de eficiencia de adsorcién con respecto a la
cantidad afadida.

Volviendo a la moringa 0.2 mm, como ya se menciond anteriormente, se
observa que la turbiedad disminuye gradualmente conforme transcurria el
tiempo. Sin embargo, parece ser contra intuitivo que el valor de la pendiente
del mdédulo a 65° sea ligeramente menor que la de 90° por la mayor facilidad
de sedimentacion que en teoria deberia de poseer sobre el soporte debido a
la posicién. Sin embargo, la turbiedad inicial de la corrida experimental a 90°
fue considerablemente mayor (mas de 250 NTUSs), atributo relacionado a una
disminucién de la turbiedad més rapida. Cabe aclarar que en teoria, las
turbiedades iniciales debieron haber sido las mismas o muy parecidas, ya
gue se tiene la misma cantidad de moringa en suspension, pero esto no fue
asi, debido a una combinacién de factores que se descubrié mas adelante
gue influyeron todo el tiempo en el sistema, como lo son: las caracteristicas
del medio acuoso y las variaciones en la agitacién de la cAmara preformante
como se menciona mas adelante en punto 4.3.4.
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A) PTM vs. tiempo @ 0.6mm, 2 g/L B) PTM vs. tiempo @ 0.2mm, 2g/L
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Figura 4. 14. Presién transmembrana en funcién de la inclinacién del médulo.
Presién transmembrana conforme pasa el tiempo de preformacion a dos tamafios
de particula con la misma concentracién 2 g/L de moringa A) a 0.6 mm de diametro
de particula y, B) 0.2 mm variando el &ngulo de inclinacién del médulo.

En conjunto, observando las imagenes de la Figura 4. 14, se puede apreciar
una relacion estrecha de la presion transmembrana y su evoluciéon en el
tiempo con la inclinacion del modulo habiendo nulo o despreciable efecto en
la presion transmembrana en los experimentos con moringa 0.6 mm, a
diferencia del comportamiento de la moringa 0.2 mm representado por la
imagen de la derecha correspondiente a una concentracion de 2g/L.

A pesar de haber 32% mas de moringa de 0.2 mm sobre la tela a 65° que en
la de 90° como se observa en la figura 4. 16, hay que recordar que no toda
esta fuertemente retenida en el textil pues hay una cantidad sedimentada
pero que puede ser facilmente removida debido a la conveccion ocasionada
por la agitacién del medio o por cualquier otra perturbacién en el sistema, y
gue por lo tanto, no forma parte de la membrana, dando como resultado un
menor incremento en la fuerza transmembrana que en el caso de la
configuracion vertical. Es por esto que se prefirié dejar el médulo de filtracion
totalmente en vertical para la preformacién y la evaluaciéon del desempefio de
la membrana.
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Figura 4. 15. Grosor de la MDP de moringa aun sin filtracion de agua residual.
Caracteristicas: tamafio de particula 0.2 mm y concentracién de suspension 2 g/L
en 9 puntos distribuidos en todo el modulo.

Aunado a lo anterior, en la figura 4. 15 se muestra el perfil del grosor del
recubrimiento de la pasta de moringa sobre sus respectivos soportes
consiguiendo una capa muy gruesa (con un promedio de 1.2 mm previo a la
filtracion) en comparacion con el trabajo de Ye y colaboradores del 2006,
cuyo maximo grosor de una PDM fue controlada a 0.4 mm antes de filtracion
utilizando carbon activado, pero comparable a la MDP de Chu vy
colaboradores en 2009 cuyo grosor reportado estuvo en un intervalo de 2-3
mm después de la filtracion empleando bio-diatomita; materiales cuyas
aplicaciones principales se encuentran en la filtracién debido a su porosidad
gue les proporciona una alta area especifica y por lo tanto, una gran remocién
de contaminantes.
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Figura 4. 16. Retencién de materia de moringa de tamafio de particula de 0.2 mm
en funcion de la inclinacion del modulo de filtracion.

Tal como se comprueba con la Figura 4.16, debido a la fuerza de gravedad,
hay una mayor cantidad de moringa sobre el soporte textil, gue como ya se
menciond, no necesariamente forma parte de la MD por la sedimentacion de
las particulas, ya que estas no estan fuertemente adsorbidas por la succion
de la bomba, pues podria repercutir negativamente en la operacion de la MD
acortando el tiempo de vida atil de esta.
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4.3.4. Otras consideraciones.

e Posicion de la salida del permeado

0mm

1.5mm

Soporte textil

3mm £

A4 mm

imm

Soporte textil.

1.6mm

Figura 4. 17. Efecto de la posicion de salida del permeado sobre el perfil de
recubrimiento de la MDP. A) Recubrimiento de moringa sobre soporte textil con
dosis 5g/L y salida de permeado por debajo B) Recubrimiento de moringa sobre
soporte textil con dosis de 2 g/L y la salida del permeado por arriba.

La fuerza de succién de la bomba peristaltica permitié que las particulas en
suspension se adhieran sobre el soporte textil. A medida que se iba alejando
del punto de succion, menor iba siendo la fuerza y la retencién creando un
perfil de grosor del recubrimiento preformante a lo largo de la tela, de tal
forma que en las zonas mas distantes del punto de succion, la pelicula de
moringa era mas delgada y mas susceptible de desprenderse a causa de
otras fuerzas presentes en el sistema.

En los experimentos cuya concentracion de moringa fue de 5 g/L (véase
Figura 4. 8), la fuerza de gravedad tuvo un impacto adverso en la formacion
de la capa taponante de moringa sobre el soporte, por lo que se cree que
esta propicio el desplazamiento de las particulas en suspension hacia la parte
inferior del textil, lugar en donde estaba ubicada la zona de succién, como
se observa en la Figura 4. 17 inciso A.
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En contraste, al cambiar la orientacion del punto de succion del permeado en
la parte superior para las pruebas de preformacién de 2 g/L se logré un
recubrimiento mas uniforme y esparcido por todo el soporte, tal como se
observa en la figura 4. 17 inciso B. Ya que se piensa que manteniendo un
grosor de la PDM méas o menos uniforme, podria contribuir positivamente en
el desempefio del tratamiento de agua residual en cuanto a la calidad del
permeado, asi como aportar una mayor congruencia en los resultados, se
prefirid trabajar con esta configuracion del modulo de filtracion en la
evaluacion del desempefio de la PDM. No obstante, esta configuracion
presentd una importante desventaja en la Ultima etapa de una PMD: El
retrolavado, tal como se discute mas adelante.

e Variacion de la turbiedad en funcion del tiempo y la intensidad
de la agitacién
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Figura 4. 18. Turbiedad de la suspensién de moringa (2g/L) en funcién de las RPM
de agitacién y su evolucién cada 10 minutos de 0 a 30 minutos.

Se puede observar en la Figura 4. 18 que existe una ligera tendencia de
aumento de la turbiedad en funcion de agitacion conforme transcurre el
tiempo de la suspensién de moringa como lo demuestran las pendientes
positivas de cada serie de puntos. Sin embargo, el mayor efecto en la
turbiedad de la suspensién se observa en el desplazamiento de la serie de
datos de los 10 minutos a los 20 minutos, aumentando la turbiedad inicial (@
60 RPM) en un 32%, similar al espaciamiento de las lineas de tendencia de
la figura 4. 21 y un incremento sélo del 6% a 30 minutos (representado por la
serie de datos en gris) hasta mantenerse casi constante. Se cree que esto se
debe a un aumento en la disgregacion de las particulas en suspensiéon a
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causa de la agitacion. De esta manera, aumenta el nUmero de particulas
coloidales presentes en la mezcla y en consecuencia, aumenta la turbiedad.
Esta es una posible explicacion de que la turbiedad inicial de todas las
suspensiones de 0.2 mm preparadas con una misma concentracion de
moringa resultaron ser mayores que las de 0.6 mm.

e Efecto de las caracteristicas del medio acuoso sobre la
retencion de la moringa sobre el soporte

Si bien, el efecto de la agitacion influy6 en cierto grado sobre la preformacion
tomando como ejemplo la figura 4. 18, se encontré que se tiene también un
impacto en el recubrimiento dependiendo de las caracteristicas
fisicoquimicas del medio acuoso de la suspensién de moringa en el cual se
estuvo llevando a cabo el estudio de preformacién, como se muestra en la
Figura 4. 19.

3.00
231
2.50

2.00

0.796

Masa [g]

1.00 "

0.50 ‘

0.00
Destilada De la llave

Figura 4. 19. Efecto de la masa retenida en soporte con respecto al tipo de agua
usado como medio en la suspension de moringa 0.2 mm a 2 g/L.

En lafigura 4. 19, se observa un promedio de 2.31 + 0.26 gramos de moringa
retenida en el soporte textil empleando agua destilada, en tanto que la de
llave presento una adsorcién de materia de 0.796 + 0.52. Para el dltimo caso
se obtuvo una mayor dispersion de valores comparado con las del agua
destilada, ya que se desprendi6 una parte de la biocapa del soporte al
momento de retirar el médulo de la camara, como se puede ver en la parte
seflalada en una elipse roja en la imagen c de la figura 4. 7. En la tabla 4. 4
se presentan los resultados individuales.
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Tabla 4. 4. Promedio de retencion de masa de moringa sobre el soporte.

Tipo de Pruebal |Prueba?2

agua [g] [g] Promedio [g]
Destilada 2.491 2.128(2.31 +0.26
[lave 1.16 0.428|0.79 +0.52

En cuanto a los resultados de la presion transmembrana se habia esperado
que la tendencia del dia 6 de noviembre fuera muy parecida a la alcanzada
el dia 2 de octubre como se muestra en la figura 4. 20, lo cual no fue asi dada
la pequefia parte en la parte superior del soporte que no pudo ser cubierta,
tal como se indica en una elipse roja de la imagen d) de la figura 4. 7.

PTM vs. Tiempo, 2 g/L
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Figura 4. 20. Presién transmembrana en funcién del tiempo con una concentracion
de moringa 0.2mm de 2 g/L a diferentes dias. Aquellos dias en los que se us6 agua
de la llave como medio acuoso para suspension de moringa estan sefializados con
un asterisco (*) en el resto se usé agua destilada.
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Turbiedad vs. tiempo (2g/L)
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Figura 4. 21. Turbiedad de suspension de moringa 2g/L en funcion del tiempo de
preformacion, 30 minutos en agua destilada y con un asterisco (*) en agua de la
llave.

Ademas, cabe mencionar que la prueba experimental del 6 de noviembre
present6 casi 200 NTU menos de turbiedad que la del 2 de octubre como se
muestra en la figura 4. 21. Se cree que esta variable pudo haber sido
influenciada por una combinacion de factores, principalmente la velocidad de
agitacién durante el experimento de 2 de octubre, ya que no fue controlada
tan minuciosamente como la del 6 de noviembre.

4.4. Evaluacion del desempefio de una PDM con Moringa (Turbiedad y

flux)

Se llevé a cabo la evaluacion de la calidad de permeado en cuanto a la
turbiedad de una PDM seleccionando las mejores condiciones de operacion:

Para la ultima parte del trabajo experimental, se trabajé con un flux inicial de
preformacion de 1156 L/m?h por 30 minutos. Luego en la filtracion se bajé el
flux hasta las 716 L/m?h hasta una disminucién igual o menor a 25 L/m?h a
dos diferentes concentraciones (1 y 2 g/L). Finalmente se llevo a cabo un
retrolavado con aire.
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Figura 4. 22. Variacién del flux y turbiedad en funcién del tiempo de filtracion con
dosis de moringa de 2g/L.

En la figura 4. 22 se observa la relacion del flux y la turbiedad, a medida que
transcurre el tiempo, se va formando la MD y por consiguiente hay una
disminucién gradual del flux, pero también baja la turbiedad, brindando un
tratamiento al agua residual hasta que la MD tiene que ser removida debido
al taponamiento severo.

Se muestra en la figura 4. 23 las fotografias del modulo de filtracion después
de haber sido usadas. Cabe sefialar que el modulo del inciso A muestra solo
el soporte textil después de hacer pasar agua residual a través de este
durante 5 horas. Sin embargo, después de ese tiempo no se alcanz6 a formar
una MD. El resto de las imagenes son las MDP a diferentes condiciones de
concentracion y PTM.
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Figura 4. 23. Inciso A) Soporte sin moringa después de 5 horas de filtracién. Inciso
B) MDP 1g/L a presién atmosférica. C) MDP 1 g/L a presion de succién de bomba
alcanzando aproximadamente 35 kPa D) MDP 2 g/L a presion atmosférica.

En la figura 4. 24 se muestran los resultados en cuanto a la productividad y
calidad del permeado filtrando agua practicamente a presion atmosférica. Se
alcanzo6 una PTM superior a lo que se podia medir de 5 cm de columna de
agua, correspondiente a 500 Pa durante poco mas de 60 minutos.
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Evaluaciéon del desempefio PDM[1g/L]
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Figura 4. 24. Etapas de una MDP de Moringa y comportamiento de turbiedad y flux
del agua tratada.

En la primer etapa, la preformacion de la MD con moringa (que durd
alrededor de 18 minutos, como se observa en la figura 4. 24), la turbiedad
inicial del permeado fue aproximadamente 75 NTU, en tanto que la turbiedad
registrada por el sobrenadante estuvo alrededor de los 500 NTU. A mitad de
la primera etapa se observa un pico tanto en el flux como en la turbiedad del
permeado, esto fue a causa de que se habia colocado el mandmetro
improvisado para la lectura de la PTM como se muestra en la figura 3. 9, lo
cual, ocasion6 un aumento inmediato en el flux pero una disminucién drastica
en la calidad del permeado por lo que se decidioé quitar el manémetro y dejar
operando a una presion hidrostatica constante, restaurando la calidad del
permeado y se prosiguio a la etapa 2, en donde se llevo a cabo la filtracion
efectiva por un determinado periodo de tiempo, obteniendo una produccion
de agua tratada con una calidad por debajo de 10 NTUs a 75 L/m?h,
manteniéndose casi constante por 45 minutos.
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Figura 4. 25. Retro lavado del médulo de filtracion por medio de aireacién a 30 L/h
por un minuto.

En el momento en el cual el flux estuvo por debajo de los 25 L/m?h se realizé
un retrolavado con aire, como se muestra en la figura 4. 25. No obstante,
debido a que este flujo solo hizo la limpieza por la parte de arriba, una gran
parte del soporte se quedd con una capa gruesa de MD que se tapond
rapidamente, bajando el flux y aumentando la calidad del agua filtrada hasta
parar por completo el sistema y registrar los resultados. Justo después del
retro lavado se cerré el paso de aire a través del manémetro empleando una
jeringa y midiendo la PTM por medio de un dinamdmetro atado al émbolo.

Se grafic6 la resistencia de la membrana en m™ con respecto al tiempo
obteniéndose la Figura 4. 26. En el cual se observa de manera indirecta la
evolucién de la PDM conforme pasa el tiempo, ya que al aumentar el grosor
de la capa, aumenta la resistencia al flujo de permeado hasta llegado cierto
punto en el cual se tapona por completo y es necesario llevar a cabo un
meétodo de limpieza antes de seguir filtrando nuevamente.
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Figura 4. 26. Resistencia a la filtracion MDP en la etapa de filtracibn sometida a
presion de succion de bomba.

Empleando la ecuacion de Darcy que define la resistencia al filtrado como
sigue:

PTM
)

R =

En donde:

R es la resistencia al filtrado, J es el flux de la membrana y p es la viscosidad
dinamica del filtrado, haciendo una simplificacion y asumiendo este valor
como el reportado en la literatura del agua comun, igual a 1 cP.

— 100pm IIM-UNAM
4

WD 6.0mm

1.00KV SEI 124 WD 6.0mm 3 1.00kV SEI L

Figura 4. 27. Observacion de MDP en SEM. A) MDP antes de la filtracion B) MDP
taponada, después de filtracion.

Se alcanzaron eficiencia de remocién de acuerdo a los distintos parametros
como se muestra en la tabla 4. 5.
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Tabla 4. 5. Eficiencias de remocién de contaminantes por MDP de
moringa.

Efluente
Parametros Anaerobio Permeado % Remocion
Turbiedad [NTU] 106.1 + 15.6 6.67 94%
DQO [mg/L] 466.3 + 84.2 49.08 89%
SST [mg/L] 111 +27.8 2.65 98%

A pesar de que el porcentaje de remocidn de varios contaminantes indicados
por la turbiedad, la DQO y los SST son altas en comparacion con otros
trabajos anteriores como el de Gonzalez-Ortega (2014) cuyas valores
promedio fueron del 90%, 77% y 89% respectivamente, pero no tan altos
como el porcentaje de remocion de DQO reportado por Ye et al. (2006) que
fue de 97%, pero comparables al 90% alcanzado por Hu et al. (2017(C))
utilizando una membrana preformada con carbon activado y tratando agua
residual de caracteristicas similares.
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Capitulo 5. Conclusiones y Recomendaciones
5.1. Conclusiones

Durante el desarrollo de este proyecto, las membranas dindmicas
preformadas (MDP) presentaron tanto ventajas como desventajas. En este
estudio se analizo la eficiencia de remocion de una membrana dinamica
preformada con polvo de semilla de Moringa oleifera para el tratamiento de
un efluente anaerobio obteniendo resultados interesantes. Debido a la baja
concentracion de solidos suspendidos del efluente del reactor anaerobio, no
se pudo formar una membrana dinamica auto-formada a tiempo para llevar a
cabo una comparacion con la MDP con moringa. Sin embargo, se comparé
con trabajo de membranas autoformadas y preformadas realizados por otros
investigadores con anterioridad. De tal forma que con una eficiencia de
remocion en cuanto a turbiedad, solidos suspendidos totales (SST) y
Demanda Quimica de Oxigeno (DQO) se obtuvieron valores de 94, 89 y 98%
respectivamente, siendo estos ligeramente mayores que los de otros trabajos
de membranas auto-formados con agua residual con caracteristicas
similares, aunque no tan buenas como otras MDP hechas de carbon activado
o biodiatomita.

Se logré un tratamiento de agua residual proveniente de un efluente de
reactor anaerobio con membrana dinamica preformada con moringa dentro
de los rangos establecidos de los parametros de cantidad y calidad del
permeado. Esto es, una produccién de agua tratada mayor a 25 L/m?h que
estuvo por debajo de 20 NTUs por un periodo de 50 minutos.

Las mejores condiciones para el desarrollo de una MDP de Moringa oleifera
encontradas fueron los siguientes:

e Modulo de filtracion a una inclinacion de 90° o totalmente en vertical
para obtener un mejor control de la formaciéon de la membrana sobre
el soporte.

e Por medio de un polvo de material preformante de particulas
pequefias (en este caso de 0.2 mm de diametro) se logra una mejor
formacion de la MDP en cuanto a la uniformidad y retencién sobre el
soporte.

e La mejor concentraciéon para la formaciéon de una MDP cubierta con
Moringa oleifera fue de 1 g/L.

e Soporte textil tejido de poliéster-algodon con tamarfio de poro promedio
de 120 + 19 um.

Se determiné el tamafio de poro de una serie de materiales de soporte para
la membrana por medio de un microscopio electronico de barrido y un
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programa informatico de fuente abierta DiameterJ, tanto de textiles tejidos,
como de no tejidos observando una distribucion de tamafio de poro diferente
dependiendo de la estructura morfolégica del material.

Se determinoé el porcentaje de contenido protéico y otras caracteristicas de
varios tipos de semilla sin cascara de Moringa oleifera provenientes de varios
lugares del mundo, asi como su actividad coagulante individual y su dosis
optima sin purificacion de proteina por medio de pruebas de jarras, la cual
resultdé ser de 0.7 g/L de polvo de semilla de moringa o 180 mg/L de
concentracion de proteina sin purificar.

5.2. Recomendaciones

1. Llevar a cabo pruebas del desempefio con semillas de Moringa
oleifera por periodos mas largos de tiempo para observar la evolucion
del consorcio microbiano y su rol en la remocién de contaminantes.

2. Explorar el uso de otros soportes textiles tanto tejidos como no tejidos
de multifilamento y monofilamente para las MDAF y MDP.

3. Modificar el sistema de estudio para llevar el cabo el monitoreo y
analisis de varias MDP y MDAF en paralelo.

4. De alguna manera se esta consciente que el alto porcentaje de
algodon de la tela poliéster 65 podria repercutir negativamente en la
vida util de la membrana primaria, sobre todo en su operacién a largo
plazo en las plantas de tratamiento, donde seria posible su rapido
desgaste y/o degradacion biolégica. Por lo que se recomienda
cambiar a un soporte mas resistente ante las tipicas condiciones de
operacion de una planta de tratamiento de aguas residuales.

5. Modificar la geometria del médulo de filtracion y la salida del permeado
en la parte central-posterior a la membrana, del tal forma que se
obtenga una MDP con un grosor mas uniforme manteniendo un fuerza
de succidn igual en cada punto del soporte.

6. Explorar el uso de otros materiales preformantes y hacer pruebas
experimentales en paralelo para observar en tiempo real la remocion
de contaminantes y el comportamiento del sistema.

7. Desarrollar un método de preparacion de polvo de semilla de moringa
sin cascara mas eficiente.

8. Llevar a cabo distribuciones de tamafio de poro tanto en el
sobrenadante como el permeado de una MDP de moringa y una MDAF
para poder observar el efecto de la coagulacion de la proteina dimérica
cationica de la moringa y su influencia en el tratamiento del agua.

9. Hacer analisis de las sustancias poliméricas extracelulares (EPS) y
sustancias microbianas solubles (SMS) de una MDP de moringa para
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el mayor entendimiento del mecanismo de taponamiento irreversible
de las membranas dindmicas.

10.Explorar un complemento informatico que ayude a mejorar la
segmentacion de imagenes de soportes textiles no tejidos o crear un
nuevo algoritmo que disminuya el tiempo de edicidén de las imagenes
segmentadas para la determinacion del tamafio de poro.

11.Se podria llevar a cabo una extraccion de proteina de moringa para
ser utilizada en un tren de tratamiento de agua residual previa a la
filtracion dinamica preformada empleando carbén activado,
subproducto incinerado de la purificacién de proteina y llevar a cabo
un estudio economico para la rentabilidad econémica y la posibilidad
de un escalamiento de esta tecnologia.
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Anexo A. Determinacion de proteina de la semilla Moringa
oleifera proveniente de diferentes lugares del mundo.

Se determind la concentracion de proteinas de doce variedades de semillas de
Moringa provenientes distintas partes del mundo usando la técnica colorimétrica
modificada de Hartree-Lowry.(Hartree, 1972)

Tabla A. 1. Cédigo asignado para cada tipo de semilla, lugar del que proviene y

especie.
Contenido
de proteina
Cdédigo |Lugar Especie % w/w
0 Cd. Obreg6n, Sonora M. oleifera 27 +3.5
1 Tolagnaro, Madagascar M. oleifera “doméstica” 19+ 3.9
7 Isiolo, Kenia M. oleifera “doméstica” 33+10
8 Qilla Didar Singh, Pakistan M. oleifera “sylvestris” 40+ 8.9
15 Tolagnaro, Madagascar M. oleifera “doméstica” 32+94
22 Instituto de Biologia, UNAM M. oleifera-concanensis, Hibrida 46 +6.9
33 Variedad comercial para cultivo | M. oleifera “doméstica” 41+7.3
63 Instituto de Biologia, UNAM M. oleifera-concanensis, Hibrida 29+7.3
66 Tamil Nadu, India M. oleifera “doméstica” 22+55
80 Instituto de Biologia M. oleifera-concanensis, Hibrida 32+25
lle de la Reunién, Océano 32+25
82 indico M. oleifera “doméstica”
299 Jalisco M. oleifera “criolla” 23+1.8

Se determiné la concentracion de proteina por medio de una curva patrén utilizando
una disolucion de suero albumina bovina con diferentes diluciones, la cual, se ilustra
en la siguiente grafica:
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Figura A. 1. Curva patron para la determinacion de proteinas utilizando diluciones
de SAB.

En donde:
Y: es la Absorbancia
X: es la concentracién de proteina, en mg/mL

R2: coeficiente de correlacion lineal, cuyo valor es de 0.9898. Por lo que se
consider6é como una curva lo suficientemente confiable para la determinacion de
concentracion proteica de todos los ensayos realizados.

Contenido de proteina en las diferentes
variedades de Moringa
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Figura A. 2. Comparacion de contenido proteico de los diferentes tipos de semilla
oleifera con su error.
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Densidad compactada de Moringa oleifera.

En un principio se penso que se podria controlar idealmente el grosor de la PDM de
moringa como lo hizo Ye et al., 2006 con carbodn activado por medio de la ecuacion
A-1.

m=p-t-A Ecuacion A-1
En donde:
m [kg]: masa tedrica de materia preformante de MD
p [kg/m3]: densidad del material
t [m]: grosor de membrana secundaria.

Asi que, tomando las bases de Ye et al. Se calculd la cantidad de moringa que se
necesitaria para formar una pelicula de 0.02 y 0.04 cm de espesor. Sin embargo, a
diferencia del carbdn activado, existe una cierta cantidad no despreciable de
moringa que se disuelve. Por lo tanto, ya conocido su porcentaje de solubilidad, se
tomaria en cuenta dicha parte de la materia que se solubilizaria en el medio acuoso
como lo denota la ecuacion A-2.

M=m+Am Ecuacion A-2
En donde:
M [kg]: masa total para preformar membrana
Am [kg]: diferencia de materia compensando la parte disuelta en el medio

De tal manera que se obtiene la dosis ajustada de moringa que se necesitaria para
generar una membrana con el grosor deseado suponiendo que toda esta cantidad
de materia se quedaria adsorbida en el soporte.

Tabla A. 2. Masa teérica de moringa en disolucion para formar diferentes grosores
de la pelicula preformada.

Masa agregada Harina 0.6 mm Harina 0.2 mm
Densidad compacta | 459 + 28 478 £3.4
[kg/m3]

Grosor de 0.02 cm [g] 0.00079 0.00078
Grosor de 0.04 cm [g] 0.00157 0.00156

Sin embargo, la cantidad de moringa necesaria teérica fue mucho menor a la
cantidad ideal presentada en la tabla A.2 debido a que se esta asumiendo que toda
la moringa agregada es adsorbida, lo cual, se sabe que no es cierto por diferentes
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factores como la solubilidad parcial de la materia, las fuerzas convectivas en forma
circular evitan que algunas particulas pasen a través del soporte como el caso de la
filtracion dead-end. Por lo tanto, se ajusto la cantidad de moringa agregada con
base en las necesidades del sistema experimental.

En cuanto a la solubilidad experimental de la moringa, esta fue del 36 = 0.2% La
cual, no se encontro alguna referencia para comparar en la literatura.
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Anexo B. Prueba de Jarras.
Concentracion de proteina 6ptima.

Metodologia

Para cada experimento se emplearon 6 litros de agua residual proveniente de la
PTAR de Ciudad Universitaria a las 10 am todos los dias procurando que cada
muestra de agua obtenida tuviera un valor semi-constante de turbiedad. Se midieron
volumenes iguales de 1 litro que, posteriormente se vertieron en seis vasos de
precipitados. Después, se sometieron a agitacion en el equipo de prueba de jarras
y se agregaron diferentes dosis ya molidas y pesadas de polvo de semilla de
Moringa oleifera cernida con una malla del namero 30 (0.6 mm). Como referencia y
comparacion, se dejé un vaso con agua residual sin coagulante al que se le llamé
“blanco”. Luego, se agitaron todos los seis vasos, incluyendo al blanco, a 130
revoluciones por minuto (rpm) por 1 minuto y pasado este tiempo se bajé a 40 rpm
durante 15 minutos. Transcurrido este tiempo se dejé reposar el sistema por 30
minutos. Finalmente, se midié la turbiedad de cada jarra, tomando una alicuota en
el centro de la mezcla contenida en cada vaso, tratando de ocasionar la menor
perturbacion posible en la muestra.

A

Figura B. 1. Prueba de jarras en la utilizacion de Moringa tipo 0 en agua residual tipo
municipal cruda cuya turbiedad inicial fue de 340 NTU. De izquierda a derecha: 0, 0.3, 0.7,
1, 1.5y 2 gramos de moringa tipo O cuyas turbiedades finales fueron: 245, 154, 50, 30, 14.6
y 15.9 NTU respectivamente.

Se observa en la Figura B. 2 que al aumentar la concentracion de moringa, la
turbiedad de la mezcla de agua residual disminuye drasticamente para el intervalo
que va de 0 a 700 mg/L. Al aumentar la concentracion por arriba de este intervalo,
la disminucién de la turbiedad no cambia significativamente por lo que se establecié
gue 700 mg/L es la concentracidén 6ptima de polvo de semilla de moringa.
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Turbiedad vs. Concentraciéon de Moringa
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Figura B. 2. Variacion de la turbiedad con respecto a la concentracion de moringa
utilizando sélo la semilla con codigo O.

En donde:
To: Turbiedad inicial, sin coagulante.

Dada la concentracién 6ptima encontrada en este trabajo que es de 700 mg/L de
moringa de semilla tipo O a tres diferentes turbiedades iniciales, se compard con
otras publicaciones. (Que por el porcentaje de proteina contenido en esta semilla
en particular, la dosis protéica es aproximadamente 180 mg/L) Mientras que
Ndabigengesere y col. (1995) reportaron una dosis 6ptima de concentracion de
moringa de 500 mg/L, otro estudio realizado por Mas y Rubi y col. (2011) reporta
una dosis 6ptima de 480 mg/L para aguas con caracteristicas similares en cuanto a
turbiedad. La diferencia de este trabajo con los comparados (aproximadamente del
28%) se puede deber a las caracteristicas del agua residual y a las caracteristicas
de las semillas probadas, pues como se observa en la tabla A. 1. El aporte protéico
de cada tipo de semilla es diferente.

Para conocer la efectividad del coagulante natural a diferentes valores de turbiedad
iniciales del agua residual cruda, se llevaron a cabo 4 diluciones con agua destilada
para cada experimento que consistieron en las siguientes: 1:1, 1:2, 1:4 y 1:8 como
se observa en la figura B. 3. Una vez hecho esto, se pesaron cantidades iguales de
semilla de Moringa, igual a 0.7 gramos por cada vaso, y se vertieron al mismo tiempo
en cada jarra siguiendo las mismas etapas de agitacion descritas anteriormente.

95



Porcentaje de Remocién Turbiedad vs. Turbiedad inicial
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Figura B. 3. Efectividad de la remocion de la turbiedad del agua residual conforme
aumenta la turbiedad inicial. Se realizaron 4 corridas en diferentes fechas, cada una,
representada por una curva.

A medida que aumenta la turbiedad inicial, mayor sera el efecto de la coagulacion.
La maxima efectividad lograda por el coagulante se da alrededor de las 150 NTU
de la turbiedad inicial, la cual, se obtiene entre un 80 y 90% de remocion de
turbiedad.

Porcentaje de remocion de turbierdad de los
diferentes tipos de Moringa.
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Figura B. 4. Desempefio de las 12 variedades de maringa probadas a To igual a
330 £ 9.6 NTU con una cantidad fija de 0.4 gramos (alrededor de la concentracion
Optima de proteina)

Se puede apreciar en la Figura B. 4 que el efecto de coagulacion de las semillas
tiende a aumentar conforme crece el contenido de proteina de estas.
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Eficiencia de Remocioén de Turbiedad vs. Contenido
de proteina de los diferentes tipos de Moringa.

90%
80%
70% ©
60%
50%
40%

30% y=1.9921x-0.0744
20% R2 =0.5777

Porcentaje de remocion de turbiedad

10%
0%
15% 20% 25% 30% 35% 40% 45% 50%
Contenido proteico

Figura B. 5. Correlacion de dependencia de la eficiencia de remocion de la turbiedad
y el contenido proteico de cada variedad de semilla de Moringa.

En la Figura B. 5. se muestra el contenido de proteina de un lote de semillas de
Moringa oleifera obtenida de algunas regiones particulares del continente de
América (especificamente, México) cuyo promedio de contenido de proteina fue de
29.7% con una eficiencia de remocién promedio del 58.7% de 6 tipos de Moringa
oleifera de diferente locacion, mientras que en Africa se analizaron 4 lotes de
diferentes lugares, (Madagascar, Islas de la Reunion y Kenia) obteniendo un
contenido de proteina promedio muy similar al grupo anterior de 29% con un
desempefio de remocién de turbiedad de 55.7% y finalmente de continente asiatico
(India y Pakistan) se obtuvo un promedio de contenido proteico de 31% con
eficiencia de remocion de turbidez de 41%. De esta manera, obteniendo una
concentracion de proteina promedio global del 31 + 8% en comparacién con otros
autores que reportan 38.4% y 37% (Martha et al., 2014; Ndabigengesere & Subba
Narasiah 1998) respectivamente. En tanto que del porcentaje de remocion de
turbiedad se obtuvo un valor igual a 55+21%, valor bajo en contraste con lo que
reporten algunos autores de 82%(Kumar et al., n.d.). Es una diferencia significativa,
pues a pesar de contar con algunos resultados promedio entre el 85y el 70% para
algunos tipos de moringa probados, se obtuvieron desempefios mucho menores del
11 0 28%.
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Figura B. 6. Porcentaje de contenido de proteina de semillas de Moringa oleifera de ciertas
regiones del mundo.
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Figura B. 7. Relacion Eficiencia de Remocion de Turbiedad entre Concentracion de
Moringa oleifera por codigo de moringa.

Finalmente, en la figura B. 7 se muestra el IAC. Esta pretende revelar el tipo de
semilla que obtuvo una mayor actividad con respecto a las otras, ya que a mayor
relacién, mayor es la actividad de la proteina, siendo estas las que tendrian un
mayor potencial para llevar a cabo un tratamiento de agua residual.
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Anexo C. Determinacion de tamafo de poro de telas
tejidas de multifilamento

Para la determinacion del tamafio de poro de las telas se recurrié un programa de
procesamiento y andlisis de imagenes de codigo abierto conocido como ImageJ,
junto con la ayuda de un complemento o plug-in gratuito y descargable de internet
cuyo nombre es DiameterJ, que se especializa en imagenes de fibras y filamentos,
desarrollado y validado por el Instituto Nacional de Estdndares y Tecnologia (NIST,
por su siglas en inglés) y cuyo autor es Hotaling Nathan (Hotaling et al., 2015)

[ Image) CI = n—
File Edit Image Process Analyze JlEMeiel Window Help
OO O~ A 12N A ¢ Macros »

Magnifying glass (or use "+" and "-" keys) Shortcuts L4 ri
Utilities »
New L4
Compile and Run.
Install... Ctrl+Mayasculas+M
3D »
Analyze »

Examples DiameterJ Segment
Filters o -
Graphics
Input-Output
OrientationJ
Process

Scripts
Segmentation
Skeleton
Skeleton Analysis
Stacks

Tools

Figura C. 1. Programa de procesamiento de imagenes de microscopia ImageJ mostrando
el complemento empleado, DiameterJ.

La informacién que brinda este programa es amplia y esta contenida en carpetas
por separado, las cuales dan informacién detallada acerca de: Longitud de fibra,
Orientacion de esta, area de fibra y analisis de poro. Para el proposito de este
trabajo Unicamente se trabajo con los resultados del andlisis de poro.

Para la determinacion del tamafio de poro de los textiles en general (tejidos o no
tejidos) se segmentaron las imagenes de microscopia sin necesidad de hacer
alguna modificacion a las imagenes originales llevando a cabo el siguiente algoritmo
cuya representacion simplificada se puede apreciar en la Figura C. 2. Para mayor
detalle consultar pagina web del autor:
https://sites.google.com/site/diameterj/resources/installation
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Segmentacion de Imagenes de
fibras en microscopio (SEM o MO) y
Analisis de tamafio de poro.

Imagenes de microscopia de buena
calidad de misma escala

1. Agrupar todas las imagenes que se desean
segmentar y analizar en una misma carpeta

6. Ir a carpeta de “Imagenes Segmentadas” y extraer
2. Por medio de la forma de “rectangulo” de la barra de imagen(es) escogidas y arrastrar a carpeta “mejores

herramientas, reunir la siguiente informacion:

Conversion pixel- unidad de distancia [um]

Tamafio de Imagen en Pixeles (TIP)

(opcional) Si es necesario recortar la imagen, anotar
manualmente las Coordenadas XY (esquina superior
izquierda a esquina inferior derecha) en pixeles de la
zona de interés (CYX)

7. Necesita

Editar imagen.
edicion g

3. Abrir pestaiia de segmentacion y llenar informacion
requerida (TIP, CYX, algoritmo de segmentacion y si se
requiera segmentar una imagen o un lote de estas)

8. Ir a pestana de DiameterJ 1-018 e introducir informacion
requerida (OrientacionJ, Conversion pixel-unidad de
distancia y procesamiento de imagenes en lote o
individual)

4. Seleccionar carpeta de imagen(es) y dar clic en “Aceptar”.

9. Abrir hoja de calculo con la informacion del tamaiio de
poro en la carpeta de Histogramas creado
automaticamente por el programa

5. Abrir carpeta “Montage Images” creada automaticamente
por el programa, y escoger “la mejor” representacion del
grupo de imagenes creadas por algortimos por imagen

D

Figura C. 2. Esquema sintetizado del proceso de segmentacion y andlisis de tamafio de
poro de textiles tejidos o no tejidos.

Se define como Segmentacion de imagen al proceso de conversion de una imagen
a una representacion binaria, en donde los pixeles blancos representan las fibras
de la imagen original y los pixeles negros representan el fondo o los poros.

Uno de los requerimientos de los algoritmos de DiameterJ, una vez obtenidas las
imagenes digitales, es analizar imagenes de 8-bits (imagenes en blanco y negro) de
cualquier resolucién usando una computadora de escritorio y formato .tiff, El formato
original de las imagenes obtenidas fue .bmp (mapa de bits). El procesamiento de
las imagenes se realiz6 en una computadora HP EliteOne 800 (Windows 8, 8GB de
memoria RAM, Intel i5-4750S 2.9 GHz).
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Para esclarecer cada paso del procedimiento de la figura C. 2 se tom6 una imagen
digital de una muestra de la tela de poliéster 65 ya recubierta con oro a manera de
ejemplo, como se demuestra a continuacion:

Nota: Para el andlisis de varias imagenes en lote, se sugiere agruparlas todas en
una carpeta. Es importante que todas tengan la misma conversion de escala, en
cuyo caso la figura C. 3 es de 100 micras por cada 55 pixeles como se explica mas
adelante. Si este no es el caso, es recomendable clasificar las imagenes por
aumento (en la presente obra se trabajo con 40x ,50x con la finalidad de obtener
una mayor cantidad de poros a analizar por imagen, y en algunos casos con 100x
con el microscopio Optico). Una vez hecho esto, y habiendo instalado ImageJ
(disponible para su descarga en: https://imagej.nih.qgov/ij/download.html) y el
complemento DiameterJ (disponible para su instalacion en:
http://fiji.sc/DiameterJ#Download Link) esté habilitado, se empez6 con el paso 1
gue se menciona a continuacion:

S

L ] -
100pm IIM-UNAM
1.00kV SEI LM WD 6.0mm

Figura C. 3. Imagen digital tomada en SEM de tela tipo poliéster 65 con metadatos en la
parte inferior de la imagen a 50x, 1 kV y una distancia de trabajo de 6 mm

1. Se cred una carpeta llamada “C” en donde se almacend la imagen de
la Figura C. 3 (si se requirid6 segmentar mas de una imagen de la
misma tela se agruparon estas en una misma carpeta nueva).

2. Fijar escala: Se inici6 el programa y se abri6 la imagen (s6lo una de
en caso de tener un conjunto de imagenes en carpeta a analizar)
Como el programa hace el procesamiento de las imagenes por
pixeles, para la interpretacion, se necesitdé hacer la conversion de
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pixeles a unidades de distancia, lo cual se tuvo que hacer
manualmente con ayuda de los siguientes elementos mostrados en la
Figura C. 4: 1) la forma “rectangulo”, primera figura de izquierda a
derecha de la barra de herramientas, 2) barra de escala, 3) los valores
de x, y y w que son las coordenadas de la posicion de la esquina
inferior derecha de la figura del rectdngulo y 4) informacién del tamafio
original de la imagen mostrada en pixeles. Entonces:

¢ Image) =

File E ge Process Analyze Plugins Window Help
&| B A NN K P e A R e B T
x=859, y=972, w=55, h=2

é T4-B-08.1if (200%) - o]
1280x1024 pixels; 8-bit; 1.2MB

Figura C. 4. Imagen original a 200% de aumento en el umbral de la muestra
de tela y la escala. Cuadro 1 Herramienta “Rectangulo”. Cuadro 2 barra de
escala mostrando su ancho con linea de doble cabeza. Cuadro 3 Ancho
(width) del rectangulo sobre la barra de escala. Cuadro 4 Tamafio total de la
imagen en pixeles.

Primero, seleccionando la figura del “rectangulo” se hizo clic en un
extremo lateral de la barra de escala y se arrastré manteniendo
presionado el botdn izquierdo del ratdén hasta el extremo opuesto de la
barra (linea roja ficticia con doble flechas debajo del nimero 2) y sin
dejar de presionar el boton, se observoé el valor de la w (width, que
guiere decir ancho, sefializado con el numero 3) y se anoté dicho valor,
gue en este caso es de 55 (que quiere decir 55 pixeles de ancho,
entonces 55 pixeles equivalen a 100 micras). Igualmente, se anoto el
tamafo de la imagen en pixeles ubicado en la parte superior izquierda
de la imagen sefalado por el nUmero 4. Y una vez mas, con ayuda del
rectangulo, se trazé uno desde el punto superior izquierdo (en donde
X y y tienen un valor igual a cero por defecto) y manteniendo
presionado el boton izquierdo del ratdn, se arrastro el cuadro hasta el
extremo opuesto de la imagen que se desea recortar, que en este caso
fue la frontera de la imagen con la barra negra de los metadatos y
anotar los valores de x y y.

102



3. Segmentacion de imagen: Se abridé el complemento ubicado en la
pestafa de “Plugins” y a continuacién, se seleccion6 la opcion

“Diameter J Segment”, tal como se observa en la Figura C. 1
4 Location of Cropping Field

Basic Image Information
Image Width (Uncropped) [[EEN Pixels
Image Height (Uncropped) |960 Pixels

Cropping Location
Do you want to crop your image? |Yes -

Top Left - X coordinate IUi
TopLeft-Y coordinate [0
Bottom Right - X coordinate IW
Bottom Right - Y coordinate IW

Segmentation Algorithms to Use

™ MNone [ Traditional
I+ Stat. Region Merged M Mixed

Batch Processing

Do you want to analyze more than one image?

* Yes { No

oK Cancel

Figura C. 5. Cuadro de segmentacion de imagen compuesta del tamafio de imagen
en la parte superior, el corte de la(s) imagen(es) a segmentar y los algoritmos que
se desean utilizar en la parte de en medio y, el procesamiento de lotes en la parte
inferior.

4. Segmentacion de imagen: Se lleno el cuadro emergente de la Figura
C. 5 con la informacion obtenida del paso niumero 1. En la primera
seccién de arriba a abajo se completd con la informacion del tamafio
total de la imagen original. En el siguiente paso, se especifica la zona
de interés que se analizé en pixeles, como si fuera un rectangulo: en
donde el extremo superior izquierdo de la imagen corresponde al
origen, o sea, donde las dos coordenadas (x,y) valen 0 y hasta el
extremo inferior derecho que se pretende recortar, el cual, siempre va
a ser menor o igual al tamafio de la imagen original. El siguiente
requerimiento fue la especificacion del algoritmo a utilizar, el cual, da
la opcion de utilizar mas de uno o ninguno si se selecciona “None” si
no se desea segmentar por el momento. En este trabajo se utilizaron
dos algoritmos seleccionados por defecto, los cuales fueron “Stat.
Region Merged” y “Mixed”. Y por ultimo se especifica si se tiene una
serie de imagenes a segmentar (Yes) o solo una (No) para luego,
seleccionar la carpeta en donde se encuentra(n) dicho(s) objeto(s) de
estudio.
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5. Se verificd que los datos solicitados fueran los correctos para luego
dar clic en “ok” y se esper6 a que el ordenador ejecutara los
comandos.

kbt

Figura C. 6. Conjunto de imagenes segmentadas por los algoritmos y la
combinacién de estos a partir de la imagen original, inciso A. En este caso se
escogio la imagen segmentada del inciso G para proceder a su edicion manual.

6. Seleccion de imagen(es) segmentada(s): Se crearon tres carpetas
automaticamente dentro de la carpeta “C” cuyos nombre fueron: “Best
Segmentation”, “Montage Images” y’Segmented Images”.
Posteriormente, dentro de “Montage Images” se present6 un arreglo
de imagenes como las de la Figura C. 6 (8 por cada algoritmo
escogido). A continuacién, se seleccioné la imagen que a mera
percepcion personal, representara de “mejor” manera a la, la cual fue
G. Asi que se busco y se extrajo de la carpeta “Segmented Images”
para colocarla en la carpeta (originalmente vacia) “Best Segmentation”
(se repite este paso por cada imagen dentro de Carpeta C).

7. Edicibn de imagen(es): Frecuentemente ninguna de las 24
segmentaciones creadas por los 3 algoritmos provistos en DiameterJ
van a ser una adecuada representacion de la original. Por lo tanto, se
llevo a cabo la edicion manual de la segmentacion G.
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Figura C. 7. Etapas de segmentacion de inicio a fin. A) Imagen original, B) Mejor
resultado de segmentacion proporcionado por Diameterd, c) Edicién final de
segmentacion, superponiendo la imagen original sobre la segmentada d) Imagen
segmentada adecuada para andlisis de tamafio de poro entre otras.

Aunque a veces no se haya logrado una adecuada segmentacion,
debido a diversos factores, llevar a cabo la edicion a partir del mejor
resultado producido por el programa ahorra mucho tiempo. Sin
embargo, existen dos opciones mas que no se exploraron ya que se
pensaba que estas requeririan de mas tiempo y habilidades de
programacion:

1. Usar algun otro algoritmo de segmentacion incluido en ImageJ,
0 buscar otro complemento y segmentar independientemente
de DiameterJ

2. Desarrollar un nuevo algoritmo de segmentacion.

Las cuales, serian de gran interés para el desarrollo e innovaciéon
de programas de caracterizacion de telas complejas como aquellas
de multifilamentos y/o no tejidas que podrian ser aplicadas en la
tecnologia de membranas de filtracion.

Para la edicién de la “mejor” imagen segmentada, seleccionar y
abrir dicha imagen y adicionalmente la imagen original desde el
programa ImageJ por medio de la barra de herramientas:
File—Open— [Buscar y seleccionar imagen] y como lo describe la
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File Edt [l Analyze Plugins Window Help
& TG ywe A AR P

; Paintbrush

E o = cul

Adjust
/ Show Info.

/ Properties.
/ Color
/ Stacks

E Hyperstacks

Crop Ctri+Mayis+X
Duplicate. Ctri+Mayis+D
Rename.

Scale. Ctri+E |
Transform |
Zoom » l|
Overlay B Add Selection cuis |

Lookup Tables » Add Image-..
Hide Overlay 3
Show Overlay -

Add Image...

Imagetoace [[EENEMIE +| | From ROl Manager
Xiocaton: [0 To ROI Manager
Yiocaton: o Remove Overlay

Opacity (0-100%): [100 List Elements

I™ Zeto transparent
Labels.

_OK | cancal| Overlay Options... Ctri+Mayus+Y

Flatten Ctri+Mayls+F

/
-— 100pm IIM-UNAM
1.00kV SEI M WD 6.0mm

Figura C. 8. Proceso de edicion de imagen segmentada parte 1. Mediante el uso de
la barra de herramientas (1), se sobrepone la imagen original (3) sobre la
segmentada sujeta a edicién (2). Se modifica la opacidad (4) y, haciendo uso de la
figura del poligono (5) se van llenando los espacios en blanco para completar fibras
0 negro para definir poros, dependiendo de la circunstancia.

Figura C. 8a en el punto numero 1: Hacer clic en Image— Overlay — Add
Image — [Seleccionar la imagen original] denotada con el numero 3 y se
trabajé con una opacidad entre 50 y 90% dependiendo del contraste y brillo
de la imagen. Por ejemplo, la imagen C de la figura C. 7 se eligid6 una
opacidad del 80%.
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Selection: |yello
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Line Width
Input/Output.

Fonts

Plots.

Rounded Rect Tool
Arrow Tool.
Point Tool
Wand Tool

Appearance.
Conversions.
Memory & Threads.
Proxy Settings.
Compiler.

DICOM

Startup.

Misc

Reset

Figura C. 9. Proceso de edicién de imagen segmentada- parte2. 1). Se selecciona el color
que se vaya utilizar para completar las fibras (3) como primer plano (2) (color blanco) o
poros (color negro).

Una vez hecho lo anterior, se empled el cuadro del poligono (sefalizado por
el numero 5 de la Figura C. 8. Se dio clic en la pestafia Edit — Options —
Colors puntualizado por el nUmero 1 de la Figura C. 9y se selecciond el color
gue se iba a utilizar de la ventana emergente (numero 2); blanco para
completar las fibras o negro para los poros como se ilustra con el nimero 3.
Después de estar satisfecho con la edicion, ejemplificada por la Figura C. 7
inciso C, se removié la imagen sobrepuesta del mismo modo que se puso,
siguiendo la ruta del numero 1 de la figura C. 8 hasta Overlay — Remove
Overlay. Y finalmente, para cerciorarse de que no se haya dejado
inintencionalmente algun objeto extrafio no visible a simple vista, fue de suma
importancia asegurarse de que la imagen sea binaria, esto es, que sélo
contenga pixeles blancos y negros yendo a la pestafia Process, sefalizado
por el numero 5 de la Figura C. 9, luego se hizo clic en la opcion Binary —
Make Binary. De lo contrario, es posible que el programa detecte un error y
en consecuencia no se determine la distribucion de tamafio de poro.

Nota: No es necesario tomar en cuenta todas y cada una de las fibras
para obtener una adecuada representacion del textii ya que esto
requeriria mucho tiempo y una gran cantidad de trabajo, ya que si se
observa cuidadosamente la figura C. 3, se notara que existen espacios
muy pequefios entre las fibras que conforman los hilos de la tela por los
cuales podria pasar el filtrado del agua ademas de algunas fibras sueltas
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en medio de los poros mas grandes o entre los espacios inter-hilo. Sin
embargo, se tomé la decision de simplificar la segmentacion tomando en
cuenta sélo las fibras que conforman el hilo y se descart6 todo lo demas.
Analogamente, se tomaron las fibras que se consideraban “mas
importantes” de las telas no tejidas del Anexo D aunque con un mayor
grado de exigencia debido a que el propdsito era diferenciarlas entre si.
Por lo tanto, esto depende del criterio subjetivo del usuario y, dado el
objetivo de la investigacion seré el grado de exigencia de la edicion de las
imagenes de microscopia.

8. Andlisis estadistico de tamafio de poro: Posteriormente a la
segmentacion, se ocupara la segunda parte del complemento de
DiameterJ en Diameter 1-018, como se observa en la figura C. 1.

Observando de arriba abajo la Figura C. 9, el programa despliega una
serie de informacion que necesita ser especificada. En primer lugar,
en el cuadro 1 se presenta el analisis de Orientacion de poros, y dado
gue no se necesitaron los resultados de la orientacion, se seleccion6
la opcion de “None” por medio de la flecha negrita que apunta hacia
abajo o simplemente se puede dejarlo como esta. En el cuadro 2 esta
seccion de cambio automético de unidades, las cuales se obtuvieron
del paso niumero dos, por lo que se seleccioné que si se quiere hacer
el cambio automético y a continuacion se escribe la conversion pixel-
unidades de distancia, en este caso, micras. Después, se hizo caso
omiso a la identificacion de la localizacion de un radio especifico del
cuadro 3 ya que no era relevante para el objeto de estudio de esta
investigacion. Y finalmente, en la siguiente seccidén de procesamiento
de lotes del nimero 4 se especificé que se desea analizar un lote de
unidades y que no se combinen los resultados de los analisis de todas
las imagenes ya que el autor del complemento recomienda analizar
exclusivamente los poros por separado, como se menciona mas
adelante. Finalmente se dio clic en Ok y se esperd hasta terminar el
procesamiento de las imagenes por el programa.
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¢ Diameter) Options B3

Orientation Analysis n
Orientation Analysis: [[8EEI 0 v

Automated Unit Conversion E

Do you want DiameterJ to convert all output from pixels to real units?

" Yes * No
Length of scale bar |306 Pixels
Length of scale bar {100 Microns

Identify Specific Radius Locations B

Do you want to identify the location of a specific radius?
" Yes & No

Min. Fiber Radius |1 Pixels
Max. Fiber Radius |255 Pixels

Batch Processing n

Do you want to analyze more than one image?
@ Yes " No

Do you want DiameterJ to combine analysis from all images?

* Yes " No
OK I Cancell

Figura C. 10. Complemento DiameteJ 1-018, la cual se encarga de hacer los analisis
estadisticos y recopilar toda la informacion en hojas de célculo: 1 Analisis de orientacion de
poros, 2 Conversion automatica de unidades, 3 Identificacion de localizacién especifica del
radio de una fibra, 4 Procesamiento de datos.

9. Elaboracion de histograma y analisis estadistico de tamafio de poro:
Concluyendo con el dltimo paso en el procedimiento de calculo del
tamafio de poro y su distribucién, aparecieron 4 nuevas carpetas
dentro de la carpeta “Best Segmentation” con los siguientes nombres
en orden de aparicion: “Combined Files”, “Diameter Analysis Images”,
“Histograms” y “Summaries”. En primera instancia se revisé que las
fibras, las lineas centrales (durante el procesamiento de las imagenes,
el programa traza una lineas en el centro de cada fibra identificada a

lo largo de ella hasta donde esta termina o hasta llegar a los limites de
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la imagen, a esto se le llama lineas centrales), y los poros corresponda
con las de la imagen original. Esto presente una gran ventaja ya que
se puede observar con claridad la interpretacion del programa de la
realidad. De tal forma que se identifiguen aquellos poros o fibras
defectuosas, productos de algun error en la edicion o error del
programa. Los cuales, pueden ser identificados y descartados
facilmente del andlisis estadistico.

ale T 7, v B

Figura C. 11. Procesamiento de imagen segmentada. El arreglo contiene 4
imagenes: A) Imagen de segmentacion final, B) imagen con lineas centrales de las
fibras, C) La capa sobrepuesta de la transformada de la distancia euclidiana de las
fibras representadas con lineas amarillas y D) La representacion grafica del andlisis
de poro y los poros enumerados de arriba abajo.

Como se observa en laimagen C de lafigura C. 11, las lineas amarillas
encima de la transformada de distancia euclidiana representan la
localizacion en las fibras donde el programa hace las mediciones de
las fibras para obtener un promedio del radio es estas, por lo que es
de destacar que en las intersecciones de fibras no se presentan lineas
amarillas debido a las imprecisiones que presentan estas zonas.

Nota 1: A cada poro se le asigna un numero para que sea facilmente
identificado y excluido del tratamiento de datos de forma manual e caso de
gque este poro no se aprecie en la imagen A de la figura C. 11.

Nota 2: Cabe sefalar que el programa reconoce los poros que se encuentran
en los margenes de la imagen y los excluye, de tal manera que no los toma
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en cuenta para el analisis estadistico riguroso que elabora para no alterar los
resultados con mediciones de poros incompletos.

Area de poro de malla Tamafio promedio de poro  (rea Histograma
(suma de pixeles negros) promedio de agrupacion de pixeles negros) de poros

N

ananEnny

e W

poro s L TTITY
\ Sures % gos el J

Imagen "
Segmentad a OrientacionJ
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de fibra
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Suma de
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Figura C 12 Procesamiento de imagenes microscopicas de fibras y mallas mediante el uso
del complemento o plug-in “Diameter J” (Hotaling et al., 2015)

Si las fibras y poros parecian ser consistentes con la imagen segmentada, se
procedi6 a abrir los resultados producidos por DiameterJ en la misma carpeta donde
se ubican las “mejores segmentaciones”.

Posteriormente, se analizé la(s) imagen(es) segmentada(s). Conforme el programa
procesé la(s) imagen(es), se obtuvo un conjunto de carpetas clasificadas como:
Resumen total (promedio del didametro de las fibras, promedio del area de los poros,
porcentaje de porosidad, etc.), “Histogramas”, “Orientacion de las fibras”, y
“Combinacion de los Resultados” de todas las imagenes procesadas, todas estas
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desglosadas en la Figura C.11. Sin embargo, el Unico archivo con el que se trabajé
de forma extensa fue con el denominado “Datos de poro” que se encuentra en la
carpeta de “Histogramas”, ya que en este se encontraban los resultados de la
medicion del tamafio de todos los poros con su respectiva enumeracion. Una vez
abierto el archivo y guardado como hoja de calculo, se eliminaron todos los poros
gue no correspondian con los provistos por la imagen segmentada

Por ultimo, el programa entrega las mediciones de los poros en area [um?] por lo
que se calcul6é un didametro de circulo perfecto para todos y cada uno de los poros
para facilitar el analisis estadistico como lo muestra la siguiente ecuacion:

4xA
4

D = Ecuacion C-1
Y finalmente, se elabor6 un histograma con diferentes nimeros de clases o
intervalos por cada imagen segmentada para conocer el comportamiento de la
distribucién de poros, se calculd la mediana, el promedio y su debida desviacion
estandar.

Posteriormente, en la etapa 1 se fij6 un determinado flujo de succién del permeado
y se midi6o la turbiedad de la suspension de moringa denominada como
“sobrenadante”, la turbiedad del filtrado y la diferencia de nivel del mandémetro y el
vaso periodicamente por media hora.
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Anexo D. Caracterizacion de telas no tejidas.

Se caracterizaron seis rollos de tela industrial filtrante de dos materiales diferentes,
tres de poliéster y tres de polipropileno. Cada material con tres tamafios de poro
nominal distintos: de 25, 50 y 100 micrometros. Sin embargo, estos rollos estaban
en una bodega sin etiqueta distintiva y todos eran idénticos a simple vista. Por lo
gue no se sabia a cual le correspondia qué material y tamafio de poro, asi que se
recurrio a dos técnicas de laboratorio realizadas en el Instituto de Fisica de la UNAM:

1. Espectroscopia Raman: para identificar estructura molecular y determinar el
material de cada tela.

2. Determinacion de tamafio de poro: Microscopia Electronica de Barrido (SEM,
por sus siglas en inglés, Scanning Electronic Microscopy) y complemento de
herramienta de andlisis digital: DiameterJ de ImageJ.

Espectroscopia Raman

La espectroscopia Raman provee informacion acerca de las vibraciones
moleculares que puede ser usado para la identificacibn de muestras y su
cuantificacion. Esta técnica requiere incidir una fuente de luz monocromética (laser)
sobre una muestra y detectar la luz dispersada. La mayoria de la luz dispersada es
de la misma frecuencia que la fuente de excitacién, conocida como dispersion de
Rayleigh o dispersion elastica. Una pequefa parte de esa luz dispersada (alrededor
de 10°% de la luz incidida) cambia de frecuencia debido a las interacciones entre
las ondas electromagnéticas y los niveles de energia de las moléculas de la
muestra. Graficando de esta manera la intensidad de la luz alterada contra la
frecuencia en un espectro Raman de la muestra. Generalmente, el espectro es
graficado con respecto a la frecuencia de onda del laser tal que la banda Rayleigh
queda a 0 cm™. En esta escala, la posicién de las bandas estara en las frecuencias
gue corresponden a los niveles de energia de los diferentes grupos funcionales
presentes en la muestra. (Yang & Akkus, n.d.; Zhou 2015)
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Figura D. 1. Espectros Raman de una muestra recortada de la "tela 1" con longitud de onda
de laser de 532 nm. Cada espectro representa un punto diferente de muestreo denotados
como “T1_fr1” en verde, “T1_fr2” enrojoy “T1_fr3” en azul.

En la figura D. 1 se aprecian dos crestas significativas en T1 _fr2 y T1 fr3 debido a
la interferencia de lectura producto de la fluorescencia intrinseca del material que
no pudo ser atenuado hasta que se consiguio el espectro denominado como T1_frl.
Sin embargo se identificaron espectros con picos con altura similar y en la misma
posicion de frecuencia Raman (eje de las abscisas) en las telas 4 y 5 como se
muestra en la Figura D. 2.
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Figura D. 2. Espectrogramas Raman de las telas 1, 4 y 5. Las crestas de gran longitud se
debieron a la interferencia por fluorescencia que no se pudo disminuir a pesar de los
mecanismos de atenuacion del microscopio.

114



Debido a la interferencia por fluorescencia del material, se cambié la longitud de
onda de la fuente de luz emisora de 532 a 652 nm para los espectros de latela 4y
5, teniendo mejores resultados. Sorpresivamente los espectros de estas no
cambiaron la forma de los espectros como se puede observar en la altura y en la
frecuencia Raman de los picos. Por lo tanto se puede inferir que estos tres textiles
estan hechos del mismo material.
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Figura D. 3. Espectros Raman de las telas 2, 3y 6 tomadas a longitud de onda de
laser de 633 nm.

De igual manera para la Figura D. 3 se puede deducir que todas estas estan hechas
de un solo material pues todos los espectros son muy similares entre si.

Buscando en la literatura, y comparando los espectros obtenidos con los
encontrados de referencia del poliéster y polipropileno, se determiné el material del
cual estaban hechas cada una de las telas.
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Figura D. 4. Comparacion de espectro de referencia de poliéster (532 nm) (Bruker Nano

Surfaces 2011) con los espectros tomados de la tela 4 (633 nm).

Dado que los resultados mas representativos fueron de la tela 4 ya que esta fue la
que presenté menores interferencias que las otras telas hechas del mismo material,
esta fue la que se usé para comparacion como se ilustra en la Figura D. 4. Como
se puede apreciar, ambos espectros son muy similares a lo largo de la frecuencia
Raman. Se usaron rayas interlineadas a lo largo de la escala como guias para

mejorar la comparacion.
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Figura D. 5. Espectros Raman realizados por triplicados en diferentes puntos de la misma

muestra de las telas 2, 3y 6 a longitud de onda de laser 633 nm.
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Aligual que la Figura D. 3., en la Figura D. 5 se agruparon los espectros de las otras
tres muestras de tela para observar las similitudes y diferencias que hay entre si,
de tal manera que se asume que estas tres telas estan hechas del mismo material.
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Figura D. 6. Comparacion de espectros Raman de polipropileno (Bruker Nano Surfaces,
2011) con la tela 3. Se cort6 espectrograma de referencia (inciso a) y se desplaz6 una parte
a la izquierda para su mejor apreciacion con el espectro de la tela 3 (inciso b).
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Figura D. 7. Comparacion de espectro Raman de polipropileno segiin ASEQ instruments
(inciso a) con el de la tela 3 (inciso b). El espectrograma a) iba de un rango de 0 a 2500 de
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longitud de onda Raman [cm-1] por lo que soélo sirvié de comparaciéon en un limitado rango
con respecto al inciso b) (ASEQ instruments, n.d.).

En la literatura se encontraron algunos espectrogramas para su comparacion
utilizando el espectro de la muestra de la tela 3. Se utilizaron ambos ya que existen
pequefias diferencias entre estos. Por ejemplo, el pequefio pico que aparecen en el
intervalo de frecuencia 1500 a 2000 de la tela 3, no se presenta en la Figura D. 6
inciso a). En tanto que en la informacion que muestra la Figura D. 7 inciso a), esta
si se expresa claramente. Dado que las excitaciones reflejadas en los picos de cada
espectro indican la presencia de ciertos grupos funcionales dentro de la estructura
molecular de cada material, estas pequefias diferencias pueden deberse a alguna
diferencia en el proceso de creacion de dicho material. De cualquier forma, se sabe
que se adquirieron materiales sélo de poliéster y polipropileno, asi que, debido a la
seguridad que brindan los resultados de los espectrogramas de las figuras D. 3y
D. 4, se concluye que las telas 2, 3 y 6 estdn hechas de material de polipropileno
mientras que las telas 1, 4 y 5 (ya sea por evidencia en las figuras D. 6 y D. 7 o por
deduccion) les corresponden el material de poliéster.

Microscopia electronica de barrido (SEM, por sus siglas en inglés).

El microscopio electrénico de barrido usa un rayo de electrones de alta energia para
generar toda una variedad de sefiales en la superficie de muestras sdlidas. Las
sefales que derivan de las interacciones entre los electrones y la muestra revelan
informacion acerca de la morfologia externa o su textura, su composicién quimica,
y estructura cristalina y la orientacion de los materiales que constituyen la muestra.

La preparaciéon de las muestras puede ser minima o elaborada para el analisis SEM,
dependiendo de la naturaleza de las muestras y los datos requeridos. La mayoria
de muestras aislantes de electricidad son recubiertas de una capa delgada de algun
material conductor, comunmente carbono, oro u otro metal o aleacion. El material a
escoger depende de la informacion que se quiere obtener, el carbono es preferible
si lo que se desea es un analisis elemental, mientras que, recubiertas de metal son
mas efectivas para obtener imagenes de alta resolucion. (Susan, n.d.)

Dado que las muestras a examinar eran aislantes de corriente eléctrica y lo que se
deseaba era obtener imagenes de la mas alta resolucion posible, se recubrieron las
muestras con una capa de oro antes de ser observadas bajo el microscopio de alto
vacio.

Particularidades de las telas no tejidas

Se necesitaba examinar un conjunto de seis rollos de tela industrial no tejida para
determinar el tamafio de poro de cada una de estas. Todas estas provenientes del
mismo fabricante, Medio Filtrantes Industriales SA de CV con tres entramados
distintos, dando lugar a tres tamafios de poro nominal de 25, 50 y 100 micrometros
segun la informacion recibida por el fabricante. Sin embargo, debido a la falta de
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uso, estos habian perdido su etiqueta para diferenciarlos entre si. Y debido a que
todos eran idénticos entre ellos mismos a simple vista, se prosiguid a hacer su
debida caracterizacion mediante el empleo del SEM y al plug-in DiameterJ de
ImageJ

Uno de los aspectos que caracterizan a las telas no tejidas es la alta dispersion de
los datos a causa de la estructura y entramado aleatorio de las fibras. Dado el caso,
se obtuvieron hasta tres imagenes de microscopia de bajo aumento (x40) por cada
tela en diferentes puntos para incrementar el nimero poblacional de muestras
(alrededor de 550 poros por imagen) en el andlisis estadistico (entendiendo como
“poro”, al espacio vacio delimitado por las varias intersecciones inter-fibra que se
presentaron en las observaciones realizadas) de tal manera que se pudiera obtener
una mayor representacion de la realidad.

Analisis de tamafio de poro

En la seccién 3.3.3 se describe de manera resumida el tratamiento de cada una de
las imagenes de las telas tomadas en el SEM. Como se menciona en la
metodologia, la informacién que brinda el programa de procesamiento de imagenes
microscopicas (ImageJ) sobre los objetos hechos de fibras es mucha. No obstante,
sblo se enfoc6 en el andlisis del tamafio de poro promedio y su distribucién
estadistica valiéndose Unicamente de la hoja de datos denominada “Histograma de
poros” generado automaticamente después de la segmentacidén correcta de las
imagenes digitales ya sea individual o por lotes, tal como se explica en Anexo C
siendo el mismo procedimiento experimental pero con diferentes resultados de
segmentacion y tiempo de edicion. De cualquier forma, se resumen algunas de las
caracteristicas adicionales en la tabla D. 1 tomados como elementos extra que
podrian ser Utiles para diferenciar una tela de otra en caso de que los resultados de
la distribucién de tamafio de poro fueran ambiguos o no fueran determinantes para
la diferenciacion de los textiles entre si.
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Figura D. 8. Imagenes de microscopia electrénica de barrido. Los incisos de a) a f)
corresponden a un punto de las muestra de la tela 1 a la 6, respectivamente. Condiciones
de trabajo para observacion en SEM: 20 kV, 40x, distancia de trabajo entre 16 y 30 mm.

Para entender mas la estructura y poder diferenciar las telas entre si, se tomaron
imagenes de las caras frontales y posteriores de las muestras preparadas ya que
cada una presentaba distinta textura. La cara denominada como la “frontal”, al tacto
se percibia “suave”, en tanto que la llamada cara “posterior” se percibia rugosa
(Figura D. 8). Esta caracteristica estuvo presente en todas las telas, aunque a
percepcion personal, algunas caras posteriores podrian percibirse mas rugosas
que otras. La razén de hacer esto fue de valerse de la mayor cantidad de
informacion de las caracteristicas de cada tela por si, en Ultima instancia, esta podria
ser la diferencia para identificar los textiles en cuanto al material del que pudieran
estar hechas las fibras en caso de que los resultados de la espectroscopia Raman
no fueran concluyentes.
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Figura D. 9. Imagenes tomadas de la Tela 1. a) Cara frontal sin recubrimiento de oro. b)
Cara posterior sin recubrimiento de oro c) Cara frontal de la tela 1 con recubrimiento de oro.
d) Cara posterior de la Tela 1 con recubrimiento de oro.

En primera instancia, debido a la baja resolucién que presentd la imagen del inciso
a) de la figura D. 9 a causa de la naturaleza del material, se tomo la decision de
recubrir todas las telas. Justo como se muestra en la imagen del inciso ¢) cuya
diferencia fue evidente, pues el programa reconocia de mejor manera las fibras y
los poros en general. De esta manera, gracias a los algoritmos de segmentacion de
DiameterJ, se llevé a cabo el procesamiento de todas las imagenes y datos en un
tiempo considerablemente menor pese a la modificaciones y ediciones que se les
tuvo que hacer a las imagenes justo antes de la contabilizacién y medicion del area
de cada uno de los poros que llevo a cabo el programa automaticamente, justo como
se observa en las Figuras D. 9.
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Figura D. 10. Diferentes imagenes creadas por algoritmos computacionales a partir de la
imagen original, inciso A. El primer cuadro a la izquierda corresponde a la imagen de la
muestra original, mientras que el resto de imagenes es la segmentacion creada por diversos
algoritmos contenidos en el programa. En este caso, se escogié la segmentacién inciso G

Luego de ajustar la escala, se segmentaron todas las imagenes en lote por tela,
esto es, por cada tela una carpeta de 3 imagenes cada una. Empleando una
combinacion de algoritmos, el programa hace la segmentacion de cada imagen
obteniendo diferentes imagenes a escoger, como se muestra en la Figura C. 11, en
Cuyo caso se escogib la imagen G y se les separ6 del resto en una carpeta creada
automaticamente después de la segmentacién denominada “Best Segmentation”
para llevar a cabo la edicion manual pertinente. Posteriormente, se llevé a cabo la
edicidbn manual de la imagen escogida cuyas etapas como se muestra en la figura
D. 12.
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Figura D. 11. Paso a paso, el procesamiento de cada muestra de tela. a) Imagen original
de la muestra recubierta con oro para mejorar la resolucién de la imagen, b) Mejor resultado
de segmentacion llevado a cabo por los algoritmos del complemento DiameterJ, c) Edicion
final, d) Imagen segmentada son superposicion de la imagen original, lista para ser
sometida al andlisis estadistico (es altamente recomendable utilizar gafas protectoras ante
el brillo de la pantalla del monitor si se desea editar muchas imagenes de estas
caracteristicas o generar su propio algoritmo de segmentacion para telas no tejidas).

De la Figura D. 11, se escogi6 a criterio personal la imagen que mejor representara
a la imagen del inciso a, o0 sea, a la original, y se continué a realizar las ediciones
pertinentes superponiendo la imagen segmentada sobre la imagen original, tal como
se observa en el inciso b) y completando las fibras o rellenando los poros mediante
las herramientas de edicion que ofrece el programa. Todo esto con el mayor detalle
posible. (En promedio se necesitaban de 4 a 6 horas por imagen para hacer una
segmentacion considerada como “adecuada”).
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Figura D. 12. Analisis de poros de los textiles. Inciso a) Imagen procesada y segmentada
sometida a andlisis por programa b) transformacién a un espacio en el cual, el programa
comprende de qué manera estan colocadas las fibras segmentadas y traza rayas a partir
de la mitad de cada fibra. Inciso c¢) Transformacién a espacio euclidiano en donde se
observa en amarillo lo que el programa marca como los limites fisicos de las fibras y
aguellos espacios sombreados como intersecciones. d) Representacion grafica y
enumeracion ordinal de los poros.

Posteriormente, se analizo el lote de imagenes segmentadas. Luego, al abrir el
archivo titulado como “Datos de poro” que se encuentra en la carpeta de
“Histogramas”.
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Tabla D. 1. Caracteristicas de cada una de las telas.

Caracteristicas T1 T2 T3 T4 T5 T6
Diametro poro [pm] 55.6 65.1 54.6 371 62.9 39.6
SD 38.21| 43.05 35.44| 22.35 46.46 2475
Mediana 4592| 55.69 4729| 32.08 50.27 33.29
Moda 16.43| 19.395 1112 11.79 17.23 20.34
Area poro [um2] 3592| 4835 3371 1477 4162 1444
SD 5349| 6746 4602| 1974 7142 2060
%porosidad 29%| 31.9%| 321% 22% 36% 16%
Dlxm2 2.0 1.7 1.7 3.0 2.3 2.0
Longitud Char [um] 67.19| 76.42 64.88| 50.86 68.87 61.87
SD 55.76| 66.39 55.03| 39.26 59.73 48.38
Diametro fibra [um] 38.93| 38.44 34.35| 29.96 32.69 39.35
SD 8599 11.19 6.857| 7.059 9.620 12.49
Numero de poros
contabilizados 476 387 516 892 472 990

En donde:

SD: Desviacion estandar de la fila superior correspondiente.
DIxm2: Densidad de intersecciones inter-fibra por micrometro cuadrado.

% porosidad: cantidad de pixeles negros (poros) entre cantidad de pixeles
totales (poros mas fibras)

Longitud Char: Distancia promedio que hay de interseccién a interseccion
inter-fibra.

Finalmente, se juntaron los resultados presentados por la espectroscopia
Raman con los de la microscopia electronica para elaborar y sintetizar la
informacion obtenida en la Tabla D. 2.
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Figura D. 13. Distribucién promedio de las seis muestras de textiles.

Se observaron en el SEM tres puntos en lugares diferentes y al azar de una muestra
de cada textil y se tomo el area medida de cada poro por el programa, calculando
de esta forma un didmetro equivalente al de un circulo perfecto por cada dato.
Luego, se grafico cada serie de datos obtenido por textil y se anexaron todos los
resultados obtenidos en la gréfica que dio lugar a la Figura D. 13. En la cual, no se
puede apreciar una diferencia clara que distinga un textil de otro. Esto debido a la
gran desviacion estandar de cada tela, producto de la naturaleza no tejida de estas.
Lo que si es de notar, es que la mayor cantidad de muestras de poro tomadas por
el programa en cada imagen corresponden a las curvas mas altas siendo estas la
T4 y T6 mostradas en azul y en violeta, respectivamente. Las cuales corresponden
a los tamafios de poro promedio mas bajo, siendo légico que a un mismo aumento
(40x) haya mayor cantidad de poros cuando estos son mas pequefios. En contraste
con la T2 cuya curva es evidente que es la mas chica y que junto con la T5, son las
mas “achatadas” dando como resultado las mayores desviaciones y cuyo tamano
de poro promedio es el mayor de todas. De esta manera se infiere que T1y T3,
guedando en medio en cuanto a la clasificacion de tamafio de poro, son las que les
corresponderia el tamafio de poro nominal de 50 micras.

Finalmente, se juntaron los resultados presentados por la espectroscopia Raman
con los de la microscopia electronica para elaborar y sintetizar la informacion
obtenida en la Tabla D. 2. Concluyendo asi, la caracterizacion de las telas no tejidas.

126



Tabla D. 2. Identificacion de los textiles industriales.

Caracteristicas T1 T2 T3 T4 T5 |T6
DIAMETRO DE PORO 55.6| 65.2+| 54.7x| 37.1x| 62.9| 39.7%
[um] +38 43 35 22| #46 24
Tamafo de poro nominal 50 100 50 25| 100 25
Material PS PP PP PS PS PP
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